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Anotace
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Cilem této diplomové prace je prozkoumat a nastinit moznosti a metody mikroskopu atomarnich
sil a porovnat AFM mikroskop s ostatnimi mikroskopy, které jsou na Univerzité Hradec Kralové i
mimo nasi univerzitu k dispozici.

Zakladni mérici metodou mikroskopie atomarnich sil (AFM) je méfeni topografie povrchu, tim je
minéno méreni tvaru povrchu. AFM vSak umoziuje mérit celou fadu dalSich vlastnosti materialu,
napriklad vlastnosti mechanické, lokalni vodivost, lokalni magnetické vlastnosti, piezoelektrické
vlastnosti, spektroskopii povrchovych sil, a dokonce i vyuZit tohoto mikroskopu pro litografii na
povrchu materialu. Cilem prace bude otestovat alespon nékolik téchto specidlnich metod. V
teoretické ¢asti bude pro kazdou testovanou metodu vysvétleno teoretické pozadi.
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The aim of this diploma thesis is to explore and outline the possibilities and methods of the atomic
force microscope and compare the AFM microscope with other microscopes that are available at
the University of Hradec Kralové and outside our university.

The basic measuring method of atomic force microscopy (AFM) is the measurement of surface
topography, which means the measurement of surface shape. However, AFM makes it possible to
measure a number of other material properties, such as mechanical properties, local conductivity,
local magnetic properties, piezoelectric properties, surface force spectroscopy, and even use this
microscope for lithography on the surface of the material. The aim of the work will be to test at
least some of these special methods. The theoretical part will explain the theoretical background
for each tested method.
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1 Uvod

Prace se zabyva mikroskopii, specidlné mikroskopem atomarnich sil. V biologii, mediciné,
technice a ptirodnich védach vétSinou postaci klasicky opticky mikroskop. Pokud chceme
pozorovat detaily mensi, neZ stovky nanometrii neobejdeme se bez neoptickych mikroskopu.
Napriklad elektronovy mikroskop pouzivd misto svétla elektrony, které jsou navedeny
elektronovou optikou skrze vzorek nebo se od néj odrazi. Mikroskop atomarnich sil (AFM -
Atomic force microscope) vzorek zkouma kontaktné, hrot prejizdi po vzorku a vysledna data jsou
zpracovavana pocitacove.

Nejbéznéjsim vyuzitim mikroskopu atomarnich sil je zobrazeni vysky méreného povrchu, které
se oznacuje topografie nebo také vysSkova topografie. V tomto rezimu piejizdi hrot po vzorku

radek po radku a presné méri jeho vysku. BéZné Ize timto zplsobem meérit detaily mensi nez 100
nm, ale Spickové mikroskopy AFM umoZziuji rozliSeni pod desetinu nanometru.

Kromé méreni vyskové topografie je vSak mozné vyuZzit kontaktu hrotu k radé specialnich méreni.
Je to jednak méreni rtiznych dal$ich fyzikalnich veli¢in nez jenom vyska. Napiiklad méreni proudu,
méreni magnetickych sil, piezoelektricka méreni a podobné.

Dal$im rezimem vyuZiti hrotu v AFM jsou rizné typy spektroskopie. Spektroskopii se v tomto
pripadé mini, Ze se hrot nepohybuje v ploSe, ale pouze svisle se bud’ zabodava nebo vytahuje ze
vzorku. Potom lze mluvit napfiklad o silové spektroskopii, kde lze stanovit vztah mezi silou a
hloubkou zabodnut{ hrotu. Nebo lze také mérit zavislost proudu prochézejici vodivym hrotem na
hloubce zabodnuti.

Extrémnim pripadem kontaktniho méreni je takzvana litografie (Cesky Ize rict vyryvani). Takovou
litografii lze provadét pouze na mékkém vzorku. Vytvorené struktury potom budou mit rozméry
v fadu nanometru.

V diplomova praci se pokusime experimentdlné ovétit nékteré z vySe uvedenych metod. Na
Skolnim mikroskopu atomarnich sil od firmy PHYWE Systeme GmbH, ktery je sou¢asti Laboratoie
experimentii zmoderni fyziky na katedre fyziky prirodovédecké fakulty UHK. Primarné
provedeme méieni vzorkli dodavanych s pristrojem a vyzkousime i nékolik vlastnich vzorki.
Vsechna méreni budeme provadét v kontaktnim rezimu, s ¢asovych diivodi nebyla provadéna
zadna méteni v dynamickych rezimech mikroskopie atomarnich sil.



2 Teoreticka Cast - Mikroskopie
2.1 Opticky mikroskop

Opticky mikroskop je optickd soustava skladajici se z okularu a objektivu. Takova soustava
umoziuje i vice nez tisicinasobné zvétseni.

Opticky mikroskop je nejjednodus$si metodou pozorovani mikroskopického objektu. Je hojné
vyuzivan v mediciné, technice, biologii a ve vyuce na zakladnich a stfednich Skolach, kde neni
potreba predmét zkoumat do nejmensich detailti. VétSinou se pouziva mikroskop, ktery nema svij
vlastni zdroj svétla a odrazi svétlo ze zarivek diky zrcadlu, které je umisténo na spodu
mikroskopu.

Objekty, které jsou pozorovany optickym mikroskopem bez podsviceni musi byt nejlépe
prisvitné. VétSinou se tak zkoumaji buriky a jiné biologické objekty. Objekt nemusi byt prasvitny
v pripadé, Ze ma mikroskop sviij vlastni zdroj svétla. Z pohledu stredoskoldka Ize tak vidét velmi
malé objekty. Clovék se viak rliznymi metodami chce dostat aZ na atomarni irovet, kde je opticky
mikroskop limitovan z nékolika dlivoda.

2.1.1 Historie optické mikroskopie
Pocatky mikroskopie se datuji na prelom 16. az 17. stoleti. Prvni mikroskop sestrojil Hans Jannen
a jeho syn Zacharias okolo roku 1590, tomuto objevu vSak nebyl prikladan velky vyznam.

Vroce 1609 Galileo Galiei mikroskop ze spojky a rozptylky. Mikroskop nazval ,,occhiolino®, coZ
doslovné v italStiné znamend mrkat. Galileo proslul hlavné svymi objevy v oblasti astronomie.
Mimo jiné objevil faze Venuse, skvrny na Slunci, mésice Jupitera a prstence Saturnu.

V Galileovych stopach dale pokracoval Giuseppe Campani (1635 - 1715), ktery Galileovi
mikroskopy a dalekohledy zdokonalil.

Cornelis Drebbel (1572 - 1633), nizozemsky vynalezce, ktery se proslavil hlavné vynalezem prvni
splavné ponorky, v roce 1619 postavil mikroskop zaloZeny na dvou spojnych ¢ockach. [4]

Antoni van Leeuwenhoek (1632 - 1723) byl nizozemsky prirodovédec. JelikoZ musel ukondit
Skolu zrodinnych divodl brzy, Zivil se jako prodejce textilu. Ve volném cCase se vénoval
mikroskoplim a jejich zdokonalovani. Pomoci drobnych kulicek o priméru nékolik milimetra
dosahl rozliseni, které nemélo v té dobé konkurenci. Zkoumal napftiklad vlasy, krev, krevni bunky
a lidskou kiizi. Konstrukéni tajemstvi si nechaval do své smrti pro sebe. Zemiel ve véku
uctyhodnych 90 let. [3]

Mnoho dalsich fyziki mikroskop zdokonalovalo do dne$ni podoby, v jaké je zname ze zakladnich
Skol. Jména jako Robert Hook nebo Christiaan Huygens jsou znama i v jinych odvétvich fyziky.

Opticky mikroskop byl pro lidi dostacujicim nastrojem na prizkum mikrosvéta do zacatku
20. stoleti, kdy védci zacali predpovidat a objevovat jevy na atomarni tirovni.

2.1.2 Limitace optického mikroskopu - svétlo
Opticky mikroskop ke své praci vyuziva svétlo, jehoz fyzikdlni podstatu si rozebereme
v nasledujicich odstavcich.



Svétlo je elektromagnetické vinéni o vinovych délkach 380-760 nm. Délka, které se pohybuje
kolem 500 nanometrt udava elektromagneticky vzruch, ktery dokaze vnimat nase oko nejsilnéji.
Pokud se dostaneme na tuto hodnotu zvétSenim mikroskopu, za¢ne se pozorovany objekt
rozmazavat, jelikoz se vlnoplochy pozorovanych bodt budou kryt mezi sebou.

Limitni vinova délka je polovina vinové délky svétla, coz znamena, Ze pokud bychom na dany
objekt svitili modrym aZ fialovym svétlem o vinové délce 400 nm, byly by pro nas detaily objektu
mensi nez 200 nm nepozorovatelné, jelikoZ by se obraz bodt sléval dohromady a dochazelo by k
interferen¢nim jeviim, které jsou popsany v dalsi kapitole.

[ kdybychom vSak méli opticky mikroskop, ktery by ukazoval detaily této velikosti, byl by
neefektivni, jelikoZ osvétleni vzorku je dano poctem fotont, které vzorkem projdou
v pozorovaném misté. Bude proto nutné mit silnéjsi zdroj svétla, aby byla vétsi pravdépodobnost
prichodu fotond pravé pozorovanym mistem. Takové mikroskopy by méli velkou spotiebu
energie, a proto je nutné volit jiné varianty mikroskopie.

2.1.3 Interference
Slovem interference je minéno sklddani vln. Vtomto pripadé skladani svétla jakozto
elektromagnetického vinéni.

Nejbéznéjsim pokusem ve fyzice je interference na dvoustérbiné. Pripadé pokusu na dvoustérbiné
musi byt zdroj idedlné koherentni (fazovy posuv se v ¢ase neméni) a monochromatické (jedna
vlnova délka). Na stinitku se vytvofii interferencni obrazec.

Interference probiha také na tenké prihledné vrstvé srovnatelné s vinovou délkou svétla. Vrstva
miiZe byt s podlozkou (olejova skvrna) nebo bez podlozky (mydlova bublina). Svétlo, které
prichazi na tenkou vrstvu se lame a odrazi zpét do piivodniho prostiedi. Vznikne koherentni
svazek vinéni, ktery se projevi zabarvenim objektu, na kterém interference probiha.

Tyto jevy dokazuji skuteCnost, Ze svétlo se chova jako vinéni, které nema nekonecné malou
vinovou délku. [6]
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2.2 Elektronovy mikroskop
Elektronovy mikroskop je mikroskop, ktery ke svému meéreni vyuziva elektrony a elektronovou
optiku, ktera elektrony nasmeéruje. Princip je podobny jako u béZného optického mikroskopu.

2.2.1 Historie elektronové mikroskopie

Elektron byl popsan uZ na konci 19. stoleti anglickym fyzikem J. ]. Thomsonem (1856 - 1940).V té
dobé vsak nebyly znamy vinové vlastnosti vSech c¢astic na mikroskopické tirovni. Svétlo se chova
jako vlnéni, abychom mohli pozorovat mensi objekty, nez je polovina vinové délky svétla,
potirebujeme bud’ svétlo s kratsi vinovou délku, nebo pouzitjinou ¢astici s podobnymi vlastnostmi.

V roce 1925 Luis de Broglie prisel s hypotézou, Ze elektron jako kazda dalsi rychle letici ¢astice
ma i vinové vlastnosti. Hypotéza byla brzy potvrzena elektronovou difrakci a Broglie za svou
hypotézu dostal Nobelovu cenu. Vroce 1932 Max Knoll a Ernst Ruska poftidili prvni snimek
bakterie z elektronového mikroskopu. Vroce 1986 Max Knoll a Ernst Ruska dostali za vynalez
elektronového mikroskopu Nobelovu cenu, kterou sdileli s Gerdem Binnigem a Heinrichem
Rogerem. [1]

Misto cocek elektronovy mikroskop vyuziva civky s magnetickym polem, které interaguje
s elektrony diky jejich naboji.

2.2.2 SEM

Zkratka z anglického ,Scanning electron microscope“ je typ elektronového mikroskopu, kdy jsou
snimany elektrony odraZené od vzorku. Takzvané sekundarni elektrony. Napéti je zpravidla nizsi
od 100 V do 30 kV. Tento typ mikroskopu se nachazi na Univerzité Hradec Kralové a snimky
v praktické ¢asti této diplomové prace byly porizeny timto pristrojem.
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Obrazek 2.2.1. - Schéma SEM. Popisky jsou v anglickém jazyce. Od shora , Electron source“ je
zdroj elektrond. Elektrony prochazeji pres elektrickou optiku, po¢inaje anodou, ktera svazek
elektronti usmérni, do ,,Condensor lens“, coz je kondenzatorova cocka a pres objektiv jsou
elektrony vyslany na vzorek. V piripadé SEM (Scanning electron microscope) se elektrony vraceji
na ,Back-scattered electron detector” coz je detektor zpétné rozptylenych elektront. Na
detekovani elektronti se pouZziva i detektor Rentgenova zareni a detektor sekundarnich
elektron.
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Obrazek 2.2.2. - SEM na univerzité v japonském Koci.

2.2.3TEM

Z anglického ,Transmission electron microscopy*“ je typ elektronového mikroskopu, kdy jsou
snimané elektrony proslé vzorkem. Je tak potieba vyssi napéti a tenky vzorek, zpravidla tenky
nékolik desitek az stovek nanometri. Musime pouZit silné napéti 100 kV az 400 KV, protoze jinak

by nebyl dostatec¢né velky vykon, aby elektrony prosli vzorkem.
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Obrazek 2.2.3. - Schéma TEM. Popisky jsou v anglickém jazyce. Od shora ,Electron source” je
zdroj elektrond. Elektrony prochazeji pres elektrickou optiku, poc¢inaje anodou, ktera svazek
elektronti usmérni, do ,,Condensor lens“, coz je kondenzatorova cocka. Dale elektrony prochazeji
pres vzorek, ktera zde neni popsan a objektiv. Poslednimi dvéma ¢ockami jsou ,Intermediate
lens“ a ,Projektor lens“ coZ je pfechodna a projektorovéa ¢ocka. Na rozdil od SEM se elektrony
neodrazeji zpét, ale dopadaji na fluorescencni desticku. Kde je vzorek promitan.
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Obrazek 2.2.4. - TEM na japonské univerzité v Koci
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Obrazek 2.2.5. - Fluerorescencni obrazovka mikroskopu TEM.

Na obrazku 2.2.5. je vidét obrazovka mikroskopu TEM, kde je pozorovano uhlikové nanovlakno.
Pozorovani objektu v TEM pripomina vice opticky mikroskop. Elektrony prochazeji skrz vzorek.

2.2.4 Fyzikalni principy elektronové mikroskopie

Elektronovy mikroskop pouzivd misto svétla elektrony. ZjednoduSené teceno elektronovy
mikroskop ,sviti“ na vzorek elektrony. Na toto tvrzeni pozor, elektron sam o sobé je hmotna
¢astice, nikoli foton o urcité vlnové délce.

Celé méreni probihd ve vakuu, které se musi dokonale vytvorit vyvévou, protoze molekuly
vzduchu by elektrony odrazely.

Elektron ma viic¢i vinové délce svétla zanedbatelné rozmeéry. Elektrony jsou v elektronovém
mikroskopu urychlovany napétim U, po urychleni ziskaji energii E podle vzorce (1).

E=U.e (1)
Kde e je naboj elektronu.

VInovou délku elektronu Ize vypocitat ze vztahu odvozeného z de Broglieovy hypotézy (2). Vztah
je nerelativisticky, proto pro vétsi rychlosti bude vyssi odchylka.
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h h
A= —=
p m.v
(2)
Relativisticky vztah vypada nasledovné:
h v2
A = 1-— —2
me.v c
(3)
Pro letici elektron plati nerelativisticky vztah pro kinetickou energii:
1
E= 7 Me - v?
(4)

Pro zjednoduSeni budeme pocitat s nerelativistickym vztahy. Pomoci vztahu pro kinetickou
energii spocitame rychlost a dosadime do vztahu pro vinovou délku. Vyjde nam:

h

J2Zmg E

Nakonec za energii dosadime vztah z prvniho vzorce.

A:
(5)
__h
J2mg U e
(6)

Zménou urychlovaciho napéti ziskame libovolné kratkou vinovou délku elektronu. U TEM se
urychlovaci napéti pohybuje ve stovkach kilovoltd, u SEM v jednotkach az desitkach kilovolta.

A=

Pokud dosadime tyto hodnoty napéti do vzorce, vyjde ndm vlnova délka v fadech jednotek az
desitek pikometri. Teoreticky bychom témito mikroskopy mohli zkoumat i ¢asti atomi. Limitace
elektronového mikroskopu vsak ve vinové délce nespociva. Omezeni je v samotné konstrukci
pristroje a detek¢ni technice.

Na rozdil od mikroskopu atomarnich sil, ktery bude popsan v kapitole 2.4., kde méreni probiha
radoveé minuty az desitky minut, 1ze s elektronovym mikroskopem mérit takika v redlném case.

ProtoZe elektrony nesou elektricky naboj, musi byt vzorky vodivé, nejlépe kovové. Nevodivé
vzorky se pro ucel pozorovani na elektronovém mikroskopu daji pokovit. Jiné vzorky jako jsou
napriklad biologické se musi diikladné vysusit. JelikoZ by zde kviili vakuum mohlo dochazet
k drobnym vybuchtim, které by mohly ponicit citlivé pristroje. [1]

2.2.5 Analyza EDS

Analyza EDS (Energy Dispersive Spectrometer) je zaloZena na skutecnosti, Ze elektron pro kolizi
s atomy vzorku kromé jiného vyvolava rentgenové zareni. Vzniknou dva typy rentgenového
zareni. Spojité a charakteristické. Charakteristické rentgenové zareni je charakteristické pro
atom, s kterym elektron reagoval a toho Ize vyuZit pro prvkovou analyzu. [1]

Na katedre fyziky pr. f. UHK je SEM vybaven EDS detektorem od firmy Oxford Instruments.
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2.3 Skenovaci tunelovy mikroskop
Tunelovy mikroskop je stejné jako mikroskop atomarnich sil neopticky mikroskop, ktery pro své
meéreni pouziva raminko (nosnik), na kterém je piipevnén hrot.

2.3.1 Historie tunelového mikroskopu

Skenovaci tunelovy mikroskop vyvinuli v roce 1981 Gerd Binnig a Heinrich Rohrer, ktefi za svijj
objev ziskali Nobelovu cenu, o kterou se déli s Max Knollem a Ernest Ruskem, kteii vynalezli
elektronovy mikroskop. Byli jiz zminéni v kapitole 2.2.1. Jejich vynalez predchazel mikroskopu
atomarnich sil vroce 1985. [5]

2.3.2 Fyzikalni principy tunelové mikroskopie

Tunelovy mikroskop vyuziva takzvany tunelovy proud. Podle Klasické fyziky by elektrony
neprosly pres nepropustnou bariéru (vzduch) na mikroskopické vzdalenosti se jedna o témér
dokonalé vakuum. Pisobenim kvantovych jevi vsak bude dochazet k takzvanému tunelovani.
Diky tomu mulZeme na hrotu mérit zmény proudu, které jsou vyvolané nerovnosti povrchu
ptipadné i atomdarni strukturu, ktera neni pozorovatelna ptrimo, jelikoZ jaddro atomu je zhruba
10 000x mensi neZ atom samotny. Mikroskop vSak bude meérit jednotlivé oblouky, které jsou
silovym polem jednotlivych atom?.

Rozdilem oproti mikroskopu atomarnich sil (kapitola 2.4.) je fakt, Ze hrot tunelového mikroskopu
se vzorku nedotyka, ale udrzuje si od néj vzdalenost radové jednotky nanometrd.

Vzorek pro tunelovy mikroskop musi byt nejlépe vodivy. Elektrony, které by se jinak na hrot
nedostaly, tuneluji pfes mezeru mezi hrotem a vzorkem diky tunelovému jevu. Zkoumaji se tak
hlavné malé zmény vysky povrchu, protoZe mald zména vzdalenosti od vzorku zpiisobi velkou
zménu proudu elektront, které tuneluji mezi hrotem a vzorkem.

Hroty k tomuto pristroji si vyrabime na univerzité. Vyrobce posila tenké dlouhé kovové dratky ze
slitiny platiny a iridia, ze kterych se hroty odstrihuji. Pro kvalitnéjsi pristroje dodava vyrobce
hroty s presné definovanou Spickou.

Pro méreni na tomto mikroskopu je vhodny materidl, kde jsou rozdily ve vysSkach velmi malé,
napriklad HOPG grafit. Tento material ma vyskové rozdily fadove jednotky atomt a nachazi se zde
hodné rovinnych ploch, kde neni vyskova odchylka ani jeden atom. S tunelovym mikroskopem lze
skutecné vidét i jednotlivé atomy. Na nasledujicim obrazku 2.3.1. a 2.3.2. jsou vysledky méreni
HOPG grafitu pomoci skenovaciho tunelového mikroskopu.

Na obrazku 2.3.1. je vysledek méreni topografie vzorku HOPG méreného pomoci mikroskopu STM,
rizeného softwarem Measure nano. Vlevo nahofte je okno s topografii, kde svétlost odstinti ukazuje
vysku, ¢im svétlejsi, tim vyssi. Popis softwaru Measure nano bude v kapitole 3.1.3. a blizsi popis
méreni bude v kapitole 3.4.1. Na obrazku 2.3.2. je 3D obrazek povrchu HOPG vytvoreny pomoci
softwaru Measure nano.
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Obrazek 2.3.1. - Méreni topografie povrchu HOPG s rozliSenim na atomarni tirovni pomoci STM.

Obrazek 2.3.2. - Software programu mimo jiné umoZiiuje zobrazit naméteny vzorek ve 3D.
Kazdy jednotlivy paraboloid na obrazku je jeden atom.
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2.4 Mikroskop Atomarnich sil
Mikroskop atomarnich sil, je mikroskop, ktery vzorek zkouma kontaktné. Tento mikroskop jako
sondu pouziva k méreni miniaturni nosnik s hrotem.

2.4.1 Historie mikroskopu atomarnich sil

Atomovy mikroskop byl vynalezen v roce 1985 jako odnoZ tunelového mikroskopu. Pti pouzivani
tunelového mikroskopu v roce 1981 byly pozorovany systematické odchylky, které byly pozdé;ji
vysvétleny jako silové plisobeni mezi hrotem a vzorkem. Objev AFM je pripisovan némeckému
védci Gerdovi Binnigovi. Prvni méreni provedl spolecné Calvinem Quatem a Christophem
Gerbergem v roce 1986. [5]

2.4.2 Fyzika Mikroskopu atomarnich sil

Jak miZeme vidét na obrazku 2.4.1. zkouma povrch, pomoci hrotu upevnéného na pruzném
rameni (nosniku). Z vrchu je rameno osvétlovano laserem, ktery méfi vzdalenost od nosniku,
jakékoli prohnuti ramene ve svislém sméru je takto zaregistrovdno a prevedeno pomoci
Ctytkvadrantové diody na digitdlni signdl. Mira prohnuti ramene ve svislém sméru je dana
vztahem

F=—-k-z
(7)

Kde kje tuhost raminka a z prlhyb ve svislém sméru. Sila F byva jednotky aZ desitky
nanonewtont.

Detektor a
zpétnovazebni

elektronika

Fotodioda
Laser

Nosnik s
hrotem

i
-

Povrch vzorku

. S

Obrazek 2.4.1. - Fyzika mikroskopu atomdrnich sil
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Presto, Ze se o mikroskopu atomarnich sil mnohdy hovoti jako o kontaktnim mikroskopovani.
Neni to Cisté pravda. Vzhledem k tomu, Ze velikost hrotu se pohybuje fadové v nanometrech a
idealnf hrot by mél byt zakoncen jednotlivymi atomy. Nejedna se o dotyk. Mikroskop atomdarnich
sil méri ve své podstaté silu mezi hrotem a povrchem vzorku. Pokud méirime vysku povrchu,
meérime plochu, kde je tato sila stejna.

Atom hrotu mikroskopu atomarnich sil a atom vzorku, ktery se nachazi nejbliZe na vzorku spolu
budou interagovat, vysledna krivka bude vypadat nasledovné:
Sila

Odpudiva sila

Kontaktni mod ﬁ

Vzddlenost
Separace vzorku a hrotu

>

Bezkontaktni mod ﬂ

Pritazliva sila

Obrazek 2.4.2. - Silova kiivka ptisobeni vzorku na hrot. Kontaktni méd se provadi ve vzdalenosti
1 nm od vzorku. Stupnice vzdalenosti je v Fadech nanometrd.

V oblasti vyznacené zelenou barvou se hrot pohybuje v kontaktnim reZimu, to znameng, Ze proti
hrotu pisobi odpudiva sila. V modré ¢asti se mikroskop snaZzi o méreni pritazlivé sily a pohybuje
se tak ve vétsi vzdalenosti nez v pripadé prvnim, jelikoz atomy vzorku hrot mikroskopu naopak
pritahuji. [1] [5] [7]

Technicky nejnaroc¢néjsi ¢asti mikroskopu atomarnich sil je takzvany z-kontrolér, ktery pohybuje
s hrotem nahoru a dolu. Pfesnost tohoto vertikdlniho pohybu musi byt vétSi nez desetina
nanometru. Obvyklé usporadani je takové, Ze nosnik s hrotem je pridélan k tomuto z-kontroléru,
ale mize to byt i naopak, Ze z-kontrolér pohybuje se vzorkem nahoru a dolu, jak to je
na obrazku 2.4.1. Z-kontrolér je rizen elektronikou, ktera je napojena na méteni sily pisobici na
hrot. Zakladem této elektroniky je PID regulator (proporcionalné integralné diferencialni).

Pokud se méri v rezimu topografie (kapitola 2.4.4) potom elektronicky regulator upravuje posun
z-kontroléru tak, aby béhem méreni plisobila na hrot porad stejna sila. Pokud se méri v rezimu
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silové spektroskopie, potom se z-kontrolér posunuje vertikalné doli a nahoru, podle pokynt
elektroniky. Do z-kontroléru je obvykle integrovan posun v osach x a y (vodorovna plocha).

2.4.3 Hroty pro mikroskop atomarnich sil

Hrot mikroskopu atomarnich sil se nachazi na nosniku, ktery miva délku 100-400 pum. Hroty
mivaji razny tvar podle ucelu méreni. Nosnik byva upevnén k boku platformy, se kterou lze
manipulovat pomoci pinzety. Napfiklad ménit hroty v mikroskopu.

FlexSEM1000 20.0kV 17.5mm x300 SE 100pm

Obrazek 2.4.3. - Nosnik s hrotem. Pozorovano mikroskopem SEM na UHK.
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FlexSEM1000 20.0kV 17.4mm x5.00k SE

Obrazek 2.4.4. - Hrot, ktery uZ je na Spicce lehce opotiebovany. Pozorovano mikroskopem SEM
na UHK.

2.4.4 Rezimy skenovani mikroskopem atomarnich sil
Rezimi (pouziva se i vyraz mody), ve kterych mikroskop atomarnich sil méfi je nékolik. [1]

Rozdéleni podle chovani hrotu
ReZimy se daji rozdélit podle chovani hrotu na tfi zakladni. Kontaktni reZim je jediny z téchto tff,
kdy hrot nekmita.

Kontaktni rezim

Hrot tla¢i na vzorek konstantni silou, kterou udrzuje elektronicky reguldtor spolu se z-
kontrolérem a kterou je potireba dopredu nastavit. Obvykle se jeji hodnota pohybuje v jednotkach
az desitkach nanonewtond.

Extrémnim piipadem tohoto médu je vyryvani. Nastavi se zhruba stokrat vétsi sila, ktera by méla
zpusobit, Ze hrot za¢ne narusovat atomovou strukturu vzorku a vysledkem je vyryti bodu nebo
drazky, podle toho, zda se hrot pri plisobeni vyssi sily pohybuje. Sila pro vyryvani do vzorku by
méla byt v tak zhruba v desitkach mikronewtont.

Bezkontaktni rezim

Jak mGzeme vidét na obrazku 2.4.2., ze pokud piiblizujeme hrot k danému vzorku, bude sice uz od
nekonecna nepatrné mald, ale taktéZ stejné zanedbatelnd, az se dostaneme na malé rozméry
(radoveé stovky pikometrii), kde mikroskop atomarnich sil méri v bezkontaktnim rezimu. Hrot je
pritahovan silou, ale je potreba, aby ji regulator vyrovnaval hodnotou, kterd se nastavuje
v softwaru.

23



Poklepovy rezim

Poklepovy rezim je kombinaci kontaktniho a bezkontaktniho méreni. Hrot kmita na rezonancni
frekvenci a tim se vzdaluje a ptibliZuje ke vzorku. Kombinuji se tam vyhody bezkontaktniho i
kontaktniho méreni. Vzorek se neposkodi a dosahuje se vétSiho rozliSeni. Poklepovy reZim se
vyuziva hlavné pro biologické vzorky, kdy je dilezita presnost a zaroven se jedna o kirehké vzorky,
které jdou snadno poskodit. Pro nase ucely postaci rezim kontaktni.

Rozdéleni podle charakteru méreni

Mérit mizeme nékolika zplisoby. Topografie mapuje povrch vzorku. Litografie neboli takzvané
vyryvani je extrémem kontaktniho maédu. Silova spektroskopie méri charakter vzorku v jednom
konkrétnim bodé.

Vyskova topografie

VysSkova topografie mapuje povrch vzorku. Pokud to nebude matouci, tak budeme pouZivat pouze
pojem topografie. Mapovanim povrchu se mini postupné projizdéni vzorku radek po radku,
pritom se zaznamenava vertikalni posun z-kontroléru, ktery odpovida vysce vzorku. Vysledkem
tohoto méreni je pole souradnic x, y, z. Délka méreni zavisi na velikosti mérené plochy, poctu
méfenych fadkl a rychlosti pohybu hrotu. Potom mtize byt doba méfeni od jedné minuty do
nékolika hodin.

Silova spektroskopie
Silova spektroskopie méfi charakter sil vjednom konkrétnim bodé. Pomoci silovych
spektroskopii miizeme zméftit lokalni pevnosti a pruznosti. Lze taktéz zmérit povrchové sily.

Silu F, kterou tla¢i hrot na vzorek vypocitdme z konstanty tuhosti nosniku k, z konstanty a
(deflection sensitivity) a V je vystupni napéti z ctyrkvadrantové diody mérici intenzitu laserového
paprsku po odrazu od horni strany nosniku hrotu.

F=k- -a-V
(8)

Tuhost nosniku je zavisla na rozmeérech nosniku, jeho materidlu a vyrobé. Tuhost nosniku udava
vyrobce, ale skutetna hodnota se od jmenovité ponékud lisi. Pokud potiebujeme presné znat jeji
hodnotu, lze ji stanovit z rezonan¢ni frekvence fj, Youngova modulu pruznosti E, podle vztahu
¢islo 9, kde [ je délka nosniku, w je sirka nosniku a p je hustota materialu, ze kterého byl nosnik
vyroben. Rezonan¢ni frekvenci Ize zjistit v AFM mikroskopu volnym rozkmitanim nosniku, ostatni
parametry jsou od vyrobce piresné urceny.

k = 2m33w P 3
E 0

(9)
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Z-position —

Time —»

Obrazek 2.4.5. - Typické faze pri pohybu Z-kontroléru pfti silové spektroskopii, Z-position je
poloha Z-kontroléru. Obvykle se hrot pohybuje a zabodava seshora, takze Sipka na obrazku
znamena pohyb dold.

Bézny pribéh pohybu Z-kontroléru pii méreni silové spektroskopie. Ve fazich 1 - 4 Z-kontrolér
stoji, ve fazi 2 se kontrolér pribliZuje, s nim se pribliZuje i hrot. Ve chvili, kdy se hrot dotkne
povrchu vzorku, zaCne byt zabodavan silou Umérnou tuhosti nosniku. Ve fazi 3 se zacne Z-
kontrolér vzdalovat, tim se za¢ne sniZovat sila na hrot. Ve chvili, kdy za¢ne byt nosnik vyrovnan,
hrot se za¢ne vzdalovat stejnou rychlosti jako se pohybuje Z-kontrolér. Tento priibéh pohybu Z-
kontroléru lze nastavit i daleko komplikovanéjsi, napiiklad mize byt vykonano nékolik priblizeni
a vzdaleni Z-kontroléru za sebou. [1] [7]

Povolovani

Obrazek 2.4.6. - Vysledek méreni silové spektroskopie.

Typicky vysledek méreni silové spektroskopie je na obrazku 2.4.6. Hrot byl posunovan pomoci z-
kontroléru, tak jak to bylo popsano v predchozim textu. Pohyb hrotu smérem kvzorku je
znazornén cernou carou, opacny pohyb je bilou ¢arou. Na obrazku vidime, Ze potom, co se hrot
postupné zabodne do materialu silou 126 nN (Cerna lomena tisecka) hrot se zacne pomalu vracet
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(bila lomena tisecka). Nejprve se dostane zpét na nulu, pti dalsim pohybu povrchové sily hrot jesté
chvili drzi, dokud hrot neni odtrhavan dostate¢né velkou silou. Pfi zpétném pohybu vznika zub,
ktery vidime na bilé ¢afe na obrazku 2.4.6. vlevo dole.

Méreni lokalni vodivosti

Mikroskop AFM umoziiuje kromé silovych méreni také méreni jinych fyzikalnich veli¢in. Velmi
Casto se pouziva méreni lokalni vodivosti. Jedna se o méteni zavislosti proudu na napéti v misté
pritlaceni hrotu. Aby bylo moZné ho meérit, je potfeba aby byl AFM mikroskop vybaven
ampérmetrem pro méreni velmi nizkych proudi (rozliSeni mensi nez 1 nA) a hrot byl pokoven
vodivou vrstvou. Toto méfeni je mozné provadét bud v rezimu proudové topografie, potom je
napéti konstantni a pristroj zobrazi hodnoty proudu v ploSe méreni. Nebo je moZné mérit
napétovou spektroskopii. Pak je hrot pritlacen definovanou silou v jednom bodé a napéti se
méni v definovaném rozsahu.

Litografie

Litografie se provadi stejnym zptsobem jako topografie, s tim rozdilem, Ze se jednd o extrém
kontaktniho rezimu. Hrot se zaryva do vzorku. Nasledky zaryti by mélo byt mozné pozorovat
topograficky.

2.5 Artefakty

Artefaktem se mini drobna chyba méreni. MiiZe se stat, Ze hrot mikroskopu nekopiruje pouze
povrch, ale Ze se dostane do stavu, kdy se nachazi iplné mimo vzorek. Toto mize byt zplisobeno
napriklad prili§ vysokym prevysSenim, pti kterém hrot bud' neni schopen sledovat povrch, nebo
naopak mize dojit k rozkmitani a vysledné kmity se pak zobrazi na modelu vzorku. Dal$imi
pricinami vzniku artefaktti mtzou byt necistoty na povrchu vzorku nebo opotrebeni hrotu po jeho
intenzivnim pouzivani.
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3 Prakticka cast

3.1 Popis pristroje CompactAFM a prislusného softwaru

Provedli jsme nékolik méfeni na piistroji AFM. Vyuzili jsme nékolik vzork, nékteré byly Skolni,
nékteré experimentalni. Typ mikroskopu byl Compact AFM od firmy PHYWE System GmbH.
Princip pristroje byl popsan v teoretické ¢asti. Pristroj byl fizen pocitatem pomoci softwaru
Measure nano.

3.1.1 Popis pristroje AFM

Na obrazku 3.1.1. vidime samotny pristroj umistény na dvou podlozkach. Aktivni antivibrac¢ni
podlozka se nachazi vespodu a ma velikost 30 x 30 cm. Na antivibracni podloZce stoji na ctyirech
nohach druha podlozka o rozmeérech 20 x 20 cm. Na které je upevnén piistroj o rozmérech 10 x
15 x 10 cm, na jehoZ vrchu je externi kamera. Velikost prostoru pro méieni je nékolik centimetri
krychlovych. Proto je moZné skenovat pouze vzorky o plose 10 x 10 mm a maximalni vysky 5 mm.
Vétsi vzorky se do pristroje nevejdou.

Obrazek 3.1.1. - Mikroskop Compact AFM na antivibra¢ni podloZce

Vodorovny posun vzorku se provadi pomoci posuvného stolku s ru¢nim posunem, viz posuvné
Sroubky zepiedu a pravého boku na pristroji. V prostoru pro méfeni je nahote umisténa kamera
pro pohled shora. Externi kamera zobrazuje pres zrcatko pohled zboku.
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Obrazek 3.1.2. - Obrazek otevireného mikroskopu AFM pripraveného pro vyménu vzorku.

Na fotce 3.1.2. je otevi‘eny pristroj, timto zplisobem se do pristroje vkladaji vzorky. Méreny vzorek
miiZeme vidét v dolni ¢asti obrazku, je prilepeny k magnetické kruhové podloZce uchycené na
posuvny stolek. Pristroj by nemél byt otevieny delsi dobu, nebot by doslo k znecisténi vzorku.

Pristroj je pripojen k notebooku pres USB na kterém je spustén software PHYWE Measure nano,
detailni popis softwaru je v kapitole ,3.1.3 Ovladaci software". Pristroj je pfipojen k napéti. Taktéz
musime k napéti pripojit antivibrac¢ni podlozku.

3.1.2 Pouzité hroty pro AFM

Pro méreni topografie a silové spektroskopie byl pouzivan hrot PPP-CONTSCR-SPL od firmy
Nanosensors. Tento hrot je urceny pro méreni v kontaktnim rezimu, ze zadni strany nosniku je
pokoven hlinikem pro zajisténi kvalitniho odrazu laserového paprsku. Hrot snosnikem
privarenym na platformé je viditelny v horni ¢asti obrazku 3.1.2. ve vyklopené ¢asti mikroskopu.
Na obrdazcich 3.1.3. a 3.1.4. jsou detaily hrotu PPP-CONTSCR-SPL. Na obrazku 3.1.3. je ¢elni pohled
na hrot privareny k nosniku. Na obrazku 3.1.4. je detail Spicky hrotu. Je zde vidét polokulovita
$picka hrotu o priiméru asi 10 nm. V tabulce ¢. 1 jsou parametry hrotu PPP-CONTSCR.
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E Beam Spot Magn Det WD Exp F————— 5um
100kV 30 b000x SE 225 0 Nanosensors

Obrazek 3.1.4. - Detail hrotu PPP - CONTSCR od firmy Nanosensors
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PPP-CONTSCR - Parametry hrotu a nosniku

Stredni hodnota Rozsah
Polomér $picky hrotu [nm] <10 -
Délka hrotu [um] 12,5 10-15
Rezonanc¢ni frekv. nosniku [kHz] 25 1-57
Silova konstanta k [N/m] 0,2 0,01 -1,87
Délka nosniku [um] 225 215-235
Stredni Sifka nosniku [um] 48 40 -55
Tloustka nosniku [um] 1 0,1-2

Tabulka €. 1: Parametry hrotu a nosniku pro hrot PPP-CONTSCR od firmy Nanosensors.

Pro méreni elektrickych vlastnosti povrchti byl pouzivian hrot Multi75E-G od firmy
BudgetSensors, kterym je moZné mérit jak v kontaktnim, tak i v poklepovém rezZimu. Také tento
hrot je ze zadni strany nosniku pokoven hlinikem pro lepsi odraz laseru. Aby bylo moZné mérit
elektrické vlastnosti je vlastni hrot vodivé pokoven vrstvou Cr/Pt o tloust’ce 30 nm (5 nm chromu
a 25 nm platiny). Na obrazku 3.1.5. je hrot Multi75E-G ptivareny k nosniku.

Budget JE/ISO/S

Obrazek 3.1.5. - Hrot Multi75E-G od firmy BudgetSensors

Multi75E-G - Parametry hrotu a nosniku

Stiedni hodnota Rozsah
Polomér $picky hrotu [nm] <25 -
Délka hrotu [um] 17 15-19
Rezonan¢ni frekv. nosniku [kHz] 75 60-90
Silova konstanta k [N/m] 3 1-7
Délka nosniku [um] 225 215-235
Stredni Sifka nosniku [um] 28 23-33
Tloustka nosniku [um] 3 2-4

Tabulka ¢. 2: Parametry hrotu a nosniku pro hrot Multi75E-G od firmy BudgetSensors.

Pii kontaktnim méreni se hrot opotiebovava. Zalezi na pusobici sile a proudu, ktery hrotem
prochazi, v pripadé vodivostnich meéfeni. Pokud mikroskop bude vrezimu bezkontaktniho
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méreni, hrot by se znicCit nemél. MliZe se to stat jen v pripadé Spatné kalibrovaného pristroje.
Podrobnosti opotieben{ hrotu lze zkoumat pod elektronovym mikroskopem.

Opottebeni hrotu je nejvice vidét na vodivostnich métenich, kdy se u hrotu postupné obrusuje
vodiva vrstva, tim ztraci vodivost a z elektrickych méteni je vidét pouze Sum. Viz kapitola o méreni
vodivosti pomoci AFM.

Na obrazku 3.1.6. je Spicka opotrebeného hrotu Multi75E-G od firmy BudgetSensors po méfeni
vodivosti. Obrazek byl porizen na skenovacim elektronovém mikroskopu FlexSEM1000 na
katedre fyziky UHK. Z technickych divodii nemohl byt hrot vyfocen z boku.

FlexSEM1000 20.0kV 16.9mm x5.00k SE

Obrazek 3.1.6. - Hrot Multi75E-G po intenzivnim méfeni. Obrazek byl porizen na skenovacim
elektronovém mikroskopu FlexSEM1000 na katedte fyziky UHK.

3.1.3 Ovladaci software

K méreni s mikroskopem Compact AFM a tunelovym mikroskopem se pouZziva stejny software
PHYWE measure nano. My si detailné popiSeme obrazovku pro manipulaci s mikroskopem
Compact AFM.

Na obrazku 3.1.7. vidime obrazovku softwaru PHYWE measure nano. Podrobné si rozebereme
zalozku ,Acquisition” (nahote) a ,Imaging” (dole). Zalozkou , Acquisition“ se mini ziskavani dat a
zdlozka ,Imaging“ je pro topografickhi méfeni. Vedle zalozky ,Imaging” jsou zalozky
»Spectroscropy” a ,Lithography“. Ty jsou urcené pro ovladaci okna rezimil spektroskopie a
litografie.

Parametry méreni lze nastavit ptes tlacitko ,Wizards“ nebo pouzijeme ostatni kolonky které se
nachazi v programu. Vpravo od tlacitka ,Wizards“ se nachazi nastaveni médu méteni. Pro nasSe
méreni postaci ,Static force”, cozZ je méreni v kontaktnim rezimu nebo ,Spreading Resistance”, coz
je méreni proudl. VSechny ostatni m6dy méreni potrebovat nebudeme. Napiiklad ,Dynamic
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vrs o1

Force" je bezkontaktni rezim, ktery se pouZziva hlavné u biologickych vzorkd. Tyto reZimy méreni

4

byly podrobné popsany v teoretické Casti diplomové prace.

Acquisition
3¢ static Force -
=¥ ContAlG ~

i) oo e

nilrira
[RIC} KT} D

B8 ~ Online ™ Help ™ Gallery

Probe Status @ @ Online Default_AFM.chart Default_AFM.par

Obrazek 3.1.7. - Na obrazku mizeme vidét vyirez obrazovky softwaru PHYWE measure nano. Na
obrazku jsou oteviené zalozky ,Acquisition“ a ,Imaging*“.

Pro kalibrované méreni je potteba, aby pristroj védél, co se uvniti nachazi za hrot. Vybér hrotu se
provadi za ikonou s obrazkem hrotu dva fadky pod napisem , Acquisition“. Pro kontaktni méreni
jsme nastavovali typ hrotu ,,ContAl-G*, pro elektrickd méreni jsme pouzivali hrot ,Multi75E-G".

Vpravo vedle vysedlého tlacitka ,Frequency Sweep“ se nachazi ovladaci panel pristroje. Pokud
chceme, aby se hrot vratil do vychozi polohy (maximalni vzdalenost mezi hrotem a vzorkem)
zmackneme tlacitko ,Home" pro hruby pohyb nahoru doll se pouzivaji tlacitka ,Retract” a
»+Advance“. Pokud zmackneme tlacitka ,,Approach” a ,Withdraw" hrot se sdm posune automaticky
na povrch vzorku nebo se naopak vzdali. Tento proces vsak trva jednotky minut, proto je vhodné
pouzivat i tlacitka ,Retract” a ,Advance”, kdy se hrot pohybuje vyrazné vyssi rychlosti. Tlac¢itkem
LStart” spustime méreni, tlac¢itkem ,Stop*“ jej predcasné ukoncime.

Vpravo na obrazku 3.1.7. vidime zalozku ,Video“, kterda nam ukazuje pohled z horni a boc¢ni
kamery, mizZeme vidét, aktualni pozici hrotu a v tomto piipadé je viditelny i samotny vzorek
v podobé ¢ipové struktury.

Zalozka ,Imaging"

Presuneme se do zalozky ,Imaging” vlevé casti obrazovky. V zaloZce je mozZné upravovat
parametry méfreni. Ve vychozim nastaveni pristroj méri oblast ,Image size“ 49,56 x 49,56 um
(maximalni mérena plocha), v tomto pripadeé je jiz nastaveno podrobnéjSim rozliSeni 1,33 x 1,33
um. Cas na skenovani jednoho Fadku je 0,21 sekundy. V ,Points/Line” je mozné nastavit pocet
radkdg, které bude pristroj skenovat. Pokud nastavime vysoky pocet radki a dlouhy ¢as skenovani
jednoho radku méreni bude sice kvalitni, ale délka méreni se bude pohybovat radové v desitkach
minut az jednotkach hodin.
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NiZe milZeme nastavit konstantni silu, kterou budeme pritlacovat. VétSinou jsme pouzili
vychozich 20 nN. Parametry [-Gain a P-Gain jsou parametry regulatoru Z-kontroléru. Pii $patném
nastaveni téchto parametrli Z-kontrolér nestiha prudké zmény vysky vzorku, nebo se naopak
nosnik rozkmita. Pro proudova méreni nastavime i napéti na hrotu , Tip Voltage“.

Uprostred obrazovKky je pribéh samotného méreni, které se nachazi v poloviné svého pribéhu.
Okno je rozdéleno do ctyrech casti. Vlevo nahote se nachazi topografie vzorku, pod ni se nachazi
fez aktualnim radkem, v kterém se hrot nachazi. Vpravo vedle topografie se nachazi mira

rozkmitani hrotu, pod niZ je opét rez.

Zalozka , Spectroscopy"

Na obrazku 3.1.8. miizeme vidét vyiez obrazovKky se zaloZkou ,Spectroscopy*. Vlevo je mozné
upravovat parametry méreni. ,Start offset” je poloha vySky hrotu, zatimco ,Range” je vertikalni
vzdalenost o kterou se posune Z-kontrolér pii zabodavani hrotu.

»,Modulation time“ je doba po kterou se Z-kontrolér posunuje v jednom meéreném bodé a ,Data
points“ je rozliSeni posunu Z-kontroléru. Pod tabulkou ,Parameters” se nachazi soutadnice
méfenych bod(, vtomto pripadé se jedna o dva body. Vpravo vedle tabulky ,Parameters” se
nachazi samotné méfeni, je zde umisténi bodli na mérené plose. Pod oknem s body se nachazi
obrazek na prepinani mezi daty zjednotlivych mérenych bodid. Vpravo se nachazeji grafy,
v pripadé horniho se jednd o zavislost pritlacné sily na posunu Z-kontroléru. Graf pod nim pro nas
neni podstatny.

-

File Acquisition Settings

* %% Static Force - IL A Home ! é E \i\ &

=¥ ContAl-G - £ Retract
Approach Withdraw | Start  Stop Script
e -

Wizards Frequency

Spectroscopy

T Imaging Spectroscopy [MEINEGHTEGT

Ready Probe Status

Obrazek 3.1.8. - Na obrazku je vytez obrazovky se zalozkou ,Spectroscopy*
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3.2 Vyskova topografie

Vyskova topografie je zadkladni metodou méreni s mikroskopem Compact AFM. Nejedna se o
specidlni metodu. Hlavnim cilem této kapitoly bylo seznamit se s vlastnostmi mikroskopu a jeho
limitacemi.

3.2.1 Vzorek ¢. 1 - Zakladni desticka pro vyroba Cipu (zkuSebni vzorek)
Vzorek Cislo jedna je vzorek pro cvicna méreni dodavany vyrobcem Compact AFM, oznaceny ,,Chip
structure“. Jednd se o vyleptanou kifemikovou desticku, kterd je zadkladem pro vyrobu
Ze na povrchu je soustava ryh. Na obrazku 3.2.1. je vidét detailni snimek ze skenovaciho
elektronového mikroskopu FlexSEM1000 (urychlovaci napéti bylo 15 kV, zvétSeni 1900x, rezim
BSE-3D). Stejna oblast byla mérena pomoci mikroskopu AFM.

FlexSEM1000 15.0kV 5.3mm x1.90k BSE-3D

Obrazek 3.2.1. - Vzorek ¢.1 pod mikroskopem SEM na UHK.

Byla provedena rada méreni topografie vzorku ¢. 1. Tato méreni se liSila riznymi parametry,
piredevsim ve velikosti mé&iené plochy, rychlosti méteni a parametri PID regulatoru. Rada méieni
nebyla z riiznych davodi uspésna, napriklad obsahovala prili§ mnoho artefakti. V dalSim textu
bude popsano nékolik méreni ukazujici vliv nastaveni parametru na kontaktni méreni.

3.2.2 Zakladni méreni topografie
Na obrazku 3.2.2. je Méteni 0006. Je to oblast priblizné odpovidajici 49,6 x 49,6 pm. Tato oblast
ptiblizné odpovida zabéru SEM mikroskopu na obrazku 3.2.1. a je pootocena.

V okné v obrazku vlevo nahote miizeme vidét topografii povrchu. Barva se méni v zavislosti na
hloubce. Cerna je nejniZe, svétla je nejvyse. Kolem otvoru v levém dolnim rohu jsou svétla mista,
ktera jsou namérena prehnané vysoko z diivodu chybného vyhodnoceni pristroje, jedna se o
artefakty zpiisobené nedokonalou regulaci posunu z-kontroléru.
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Vpravo nahove je vidét chybovy signal do regulatoru vysky hrotu. Tento chybovy signal vznika pri
prohnuti nosniku pti zméné vysky povrchu vzorku. Obrazek z tohoto chybového signalu se velmi
podoba topografii na obrazku vlevo, ale jsou zde zobrazeny zmény ve vySce, pro pozorovatele to
vytvari dojem stinu a zmény jsou lépe viditelné. Diky tomu se to podoba snimkiim z optického
nebo SEM mikroskopu.

V dolni ¢asti obrazku 3.2.2. jsou vidét dva rezy topografie v misté Sipky na hornich oknech. Levé
dolni okno je fez z vy$kové topografie. Cerna ¢ara odpovida pohybu doprava, zatimco bila ¢ara
odpovida pohybu doleva. Namétené hodnoty v grafu v tomto okné jsou mirné stoupajici, pouze
v pravé Casti graf sjede dold a zase rychle nahoru. To odpovida méreni ryhy.

Okno vpravo dole je graf odpovidajici fezu z okna vpravo nahoie. Cerna ¢ara vtomto grafu
ukazuje chybovy signal pti pohybu hrotu zleva doprava, a naopak bild ¢ara pri pohybu hrotu
zprava doleva. Vlevé ¢asti grafu je vidét rozkmitani hrotu zpisobené nedokonalou regulaci.
V pravé casti grafu je vidét prohnuti raménka dolii a raménka nahoru pfi prejeti pres ryhu.

Protoze se jedna o rovny vzorek, ve kterém jsou vyleptany presné struktury, pti pohybu hrotu po
povrchu dochazi k nahlym zménam prohnuti hrotu, a tudiz i rychlého posunu controlera. Coz se
projevi chybou pfi méfeni vysky povrchu. Pokud se nastavi vy$si hodnoty PID parametri
regulatoru, pak hrot 1épe sleduje vysku vzorku, ale hrozi jeho rozkmitani, coz je vidét na zvinéni

chybového signalu.

Obrazek 3.2.2. - Vzorek ¢.1, Méfeni 0006. V okné vlevo nahote je topografie. Vpravo nahofte je
chybovy signal do regulatoru. Jsou zde 1épe vidét detaily véetné rozkmitani nosniku. V dolnf ¢asti
obrazku jsou ezy. Rez je oznacen ¢ernou Sipkou v okné nad fezem.
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3.2.3 Porovnani vlivu velikosti vlivu parametru na méreni topografie

Na obrazku 3.2.3. jsou vidét rozdily méreni zplsobené rozdilnym nastavenim regulatoru Z-
kontroléru. Na tomto obrazku je porovnani z méteni 0006 a 0008, ktera byla provedena na stejné
ploSe vzorku. V nejvyssich oknech obrazku je topografie. Ve stiedni ¢asti je Fez topografii na misté
Sipky a ve spodnich oknech je chybovy signal do Z-kontroléru. U téchto dvou radki ¢erna cara
ukazuje méreni pri pohybu hrotu doprava, zatimco bila ¢ara ukazuje méreni pti pohybu doleva.

Pod obrazkem je tabulka ¢. 3, ve které jsou porovnany parametry méreni 0006 a 0008. V tabulce
je vidét, ze velikost obrazku, pocet radkl a nastavena sila méreni byla stejna. Méreni 0006 bylo
provedeno s vyrazné krat$i dobou skenovani a zaroveii i parametry PID regulatoru byly niZzsi.

Meéreni 0006 Meéreni 0008

Obrazek 3.2.3. - V levé Casti obrazku je Métreni 0006, v pravé casti Méreni 0008. V nejvyssim
radku je topografie, uprostied fez v misté cerné Sipky a zcela dole chybovy signal v misté fezu.
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Méreni 0006 Méreni 0008
Velikost 49,6 um Velikost 49,6 um
Cas skenovani 1 adku 500 ms Cas skenovani 1 fadku 2s
Pocet radka 256 Pocet radka 256
Setpoint (sila) 20 nN Setpoint (sila) 20 nN
P - Gain 5000 P - Gain 8000
I - Gain 500 I - Gain 800

Tabulka ¢. 3 - Porovnani parametrti méreni 0006 a 0008

Topografie méfeni 0006 a 0008 jsou si podobné. Artefakty v Méreni 0006 nemaji vztah
k nastaveni méfenti. Velké rozdily jsou vidét v Fezech topografif v métenich 0006 a 0008. Rez byl
umyslné veden pres hlubokou osmihrannou diru vlevém spodnim rohu topografie. Namérené
fezy u Méreni 0006 pti pohybu z leva doprava a naopak (Cerna a bila ¢ara) se vyrazné lisi. Je vidét,
Ze pohyb hrotu nestiha sledovat vyskovy profil povrchu vzorku, u Siroké, hluboké osmihranné
diry evidentné hrot nesjel aZ k jejimu dnu. Naopak u Métreni 0008 se ¢erna a bila ¢ara skoro
pirekryvaji, to svédéi o tom, Ze hrot dobie sleduje povrch vzorku. Spatné sledovani profilu u Méteni
0006 je zplisobeno prilis vysokou rychlosti posunu hrotu a zaroven malou rychlosti odezvy
regulatoru. Rychlost a parametry P - Gain a I - Gain u Méreni 0008 se zdaji byt pro tento vzorek
vhodnéjsi.

Pti vysokych parametrech P - Gain a [ - Gain v§ak dochéazi k rozvibrovani nosniku pti nahlé zméné
vysky vzorku. Tyto vibrace jsou dobie vidét na chybovém signalu do regulatoru, ktery je na
spodnim radku obrazku 3.2.3. Zatimco u Méreni 0006 skoro Zadné vibrace nejsou nebo jsou jenom
velmi drobné, pak u Métreni 0008 (okno vpravo dole na obrazku 3.2.3.) jsou vibrace vyrazné,
dokonce jsou vidét i viezu topografie. Je vidét, Ze vhodné nastaveni parametru piri méreni
topografie na mikroskopu atomarnich sil vyZaduje peclivé vybrany kompromis.

3.2.4 3D pohledy

Software Measure nano pro mikroskop Compact AFM umoZiiuje vytvaret 3D obrazky povrchu
namérenych vzorkl. Samozrejmé s témito 3D obrazky je mozné riizné otacet. Na obrazku 3.2.4. je
3D pohled z méreni 0006. Na obrazku 3.2.5. je 3D pohled z Méreni 0008 z pribliZzné stejného thlu.

Na obrazcich jsou vidét vyleptané primocaré ryhy, vlevo dole pravidelné uskupeni vyleptanych
bodt. V pravé horni ¢asti obrazku je viditelna Siroka, hluboka a pravidelna osmihranna dira.
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Obrazek 3.2.4. - 3D pohled z Méreni 0006. MiiZeme si povSimnout, Ze hrot pomalu Kklesa od
hrany osmihranné diry o priméru cca 15 pm. Pokud bude klesat moc pomalu, nikdy se
nedostane na jeji dno. Z nasledného Méteni 0008 jsme zjistili, Ze hloubka diry je cca 1,5 um, coZ
je mimo rozsah Méreni 0006.

Obrazek 3.2.5. - Pro porovnani 3D pohled z méreni 0008, méreni je trochu rozkmitané, proto
tolik nejsou znatelné malé vyleptané body v levé dolni ¢asti obrazku, naopak dira o velikosti 15
um a hlobce pres 1 um je s mensimi artefakty zobrazena dobre. Hrot témér ihned sjede na dno a

prizplsobi se zméné vysky vétsi nez 1 pm.

3.2.5 Zobrazeni detail(
Mikroskop atomarnich sil umoziuje dosahovat velmi vysokého zvétSeni mérenych vzorkd.

Mikroskop Compact AFM umoziuje dosdhnout rozliSeni az 1 nm v ploSe xy a 0,2 nm vysSkoveé a
maximalni pocet bodti je 2048. Pro detailni zobrazeni je mozné vybrat ¢ast z namérené topografie
(ZOOM). Na obrazku 3.2.6. je vlevo nahote topografie Méteni 0006, na kterém jsou vyznaceny dva
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ctverecky, kde byly nasledné provedeny méreni vyirezu. Zatimco u pivodni topografie byl pocet
skenovanych radki 256, tedy rozliSeni asi 0,2 pm. Pak u dvou detaild byla délka strany asi 10 pm.
Pii Méreni 0005 byl pocet skenovanych radki 256. Nejlepsi rozlisSeni bylo pro Méreni 0017 a bylo
asi 20 nm. Vyssi rozlisSeni uz v tomto pripadé nemélo smysl.

Pocet radkil Délka strany Rozliseni
Méreni 0006 256 49,6 um 0,2 um/radek
Méreni 0005 256 10,1 um 0,04 um/radek
Méreni 0017 512 9,68 um 0,02 um/radek

Tabulka ¢. 4 - Porovnani jednotlivych méreni s AFM

Obrazek 3.2.6. - Na obrazku mtzeme vidét vyiezy z Méreni 0006. Vysledek z Méreni 0006 je
vlevo nahofte. Vytez vpravo je Méreni 0017 a je otoc¢eno o 180°. Okno vlevo dole je méreni 0005
a jsou to zvétSené diry z Méteni 0006 nahote.

Pro lepsi predstavu o prolakliné z Méreni 0017 je na obrazku 3.2.7 3D pohled na tuto ryhu. Na
obrazku vidime mérenou oblast o rozmérech 9,68 x 9,68 um s vySkovym pirevysenim 1,09 um. Zda
se, Ze hrot nebyl schopen presné vykreslit tvar uzké ryhy. Také zde vidime artefakt rozkmitani
pristroje, jednak v levé Casti obrazku a predevsim v misté, kde opoustél hrot hranu prolakliny.
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Obrazek 3.2.7. - 3D pohled z Méreni 0017

3.2.6 Analyza vysledku topografie

Software Measure nano k mikroskopu AFM umoznuje jednoduchou analyzu v provedenych
mérenich. V horni ¢asti obrazovky programu vybereme zalozku ,Analysis“ (obrazek 3.1.7.). Zde
mame nastroje pro méieni vzdalenosti a ihlti, opravy pozadi, vypoctu drsnosti povrchu, filtrovani
obrazu a vybéru fezu nebo vytiznuti ¢asti naméreného obrazku. Nékteré z téchto technik budou
pouzity v této kapitole na méreni 0005 a 0017.

Méreni 0005
Parametry pro méreni 0005:

Méreni 0005
Velikost 10,1 um
Cas skenovani 1 fadku | 500 ms
Pocet radka 256
Setpoint (sila) 20 nN
P - Gain 5000
I - Gain 500

Tabulka ¢. 5 — Parametry Méteni 0005

Na obrazku 3.2.8. je vyrez priblizeny vlevo dole na obrazku 3.2.6. Jedna se o detail, kde je
v pravidelnych vzdalenostech vyleptano nékolik fad direk. Pomoci programu zméfime
vzdalenosti mezi otvory. V okné v dolni ¢asti obrazku 3.2.8. je ez topografii v misté vyznaceném
prerusovanou useckou v hornim okné tohoto obrazku. V fezu vidime pét direk oddélenych ¢tyimi
mezerami. Drobna prohluben ve tifeti mezefe je zfejmé nerovnost v povrchu vzorku. Ostry
vystupek ve Ctvrté mezere je artefakt méfeni. Pomoci takového fezu je mozné odhadnout, Ze
hloubka direk je asi 40 nm.
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VyuZitim nastroje pro méreni vzdalenosti jsme zjistili, Ze vzdalenost mezi krajnimi dirami v fezu
je 8,0 um. Vzhledem k tomu, Ze se jedna o Ctyii mezery, pak vzdalenost mezi dvémi dirami je
piesné 2 um.

Obrazek 3.2.8. - Méreni 0005, strana ¢tverce je 10,1 um. V tomto misté je nékolik vyleptanych
prohlubni. Vzdalenost 5 otvori (4 mezer mezi nimi) je 8,0 um. Vzdalenost mezi dvéma otvory je
tedy jsou tedy 2 pum.

Méreni 0017
Nyni se podivame na vyrez vynesené napravo v obrazku 3.2.6. a provedeme Méfeni 0017. Jsou
zde dvé podlouhlé proldkliny na konci propojené. Namérena Sitka kazdé prolakliny je asi 0,8 pm.

Zvolené parametry pro méieni 0017:

Méteni 0017
Velikost 9,68 pm
Cas skenovani 1 ¥adku | 501 ms
Pocet radka 512
Setpoint (sila) 20 nN
P - Gain 5000
I - Gain 500

Tabulka €. 6 - Parametry Méreni 0017
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Obrazek 3.2.9. — Na obrazku vidime ez Mérenim 0017. PreruSovana tusecka se Sipkou v hornim
okné obrazku vyznacuje misto fezu. Sipka na konci tise¢ky oznacuje smér zleva doprava v ezu.
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3.3 Silova spektroskopie (méreni lokalnich tvrdosti)

Prvni specialni metodou, kterou jsme vyuZili v nasich mérenich s mikroskopem AFM byla silova
spektroskopie. Teorie silové spektroskopie byla popsana v kapitole ,Silova spektroskopie®, ktera
je podkapitolou kapitoly ,2.4.4 Rezimy skenovani mikroskopem atomarnich sil“. Z praktického
hlediska jde o méreni pribéhu zobrazeném na obrazku 2.4.6. Z tohoto priibéhu je mozné jednak
urcit lokalni Youngtiv modul pruznosti, coz je ale ponékud komplikované a misto toho zde budeme
urcovat pouze smérnici primky pii zabodavani a vytahovani hrotu ze vzorku. Druhym
parametrem je urceni povrchové sily.

Metodou silové spektroskopie jsme meéfili Skolni vzorek HOPG a Skolni vzorek ¢. 1 (chip
structure). Vzorek HOPG je tenka vrstva HOPG grafitu prilepend na magnetickou podlozku a
dodavana vyrobcem mikroskopu. Je to stejny vzorek, o kterém byla zminka jiz v kapitole 2.3.2.
Skolni vzorek ¢. 1 je stejny jako byl méfen v kapitole 3.2. Tyto dva vzorky se lisi materialem,
z kterého byly vyrobeny. V prvnim ptipadé se jedna o grafit, v druhém pripadé se jedna o kiemik,
lze predpokladat, Ze budou mit odliSné mechanické vlastnosti.

Méreni 1308

Na obrazku 3.3.1. je vysledek Méteni 1308, které bylo na vzorku HOPG. Hrot se zabodava do
vzorku (modré hodnoty) a poté je vytahovan (oranzZové hodnoty). Sila povrchového napéti pri
vytaZeni hrotu ze vzorku ho jesté chvili drZi (¢ast oranZovych hodnot pfi zapornych hodnotach
sily). Jakmile je hrot vytahovan vétsi silou, nez je sila povrchového napéti, povrchové napéti hrot
pusti.

Silova spektroskopie - Méreni 1308 - pred korekci
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Obrazek 3.3.1. - Silova spektroskopie - Méteni 1308 - modra zabodavani, oranzova vytahovani,
vzorek HOPG, celkovy vystup z méreni
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Na obrazku 3.3.2. je detail z pfedchoziho obrazku. MiiZzeme si vSimnout, Ze vodorovna ptimka
v levé casti grafu se nachazi na hodnoté priblizné 5 nN. JenZe v této oblasti se hrot jesté vzorku
nedotykal, takZe sila méla byt rovna nule. Z hlediska tohoto méreni se jedna o systematickou
chybu, kterou je mozné v dalSim zpracovani korigovat posunem grafu na nulovou hodnotu.
V tomto piipadé korekci provedeme odectenim 5,45 nN od vSech namérenych hodnot. Takto
upravené vysledky jsou na obrazku 3.3.3.

Silova spektroskopie - Méreni 1308 - pred korekci - detail
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Obrazek 3.3.2. - Silova spektroskopie - Méreni 1308 detail - modra zabodavani, oranzova
vytahovani

Z obrazku 3.3.3. mizeme urcit, Ze v tomto piipadé je sila povrchového napéti vzorku 18 nN.

V tomto grafu prolozime spojnici trendu v programu Excel. Tak ziskdme hodnotu konstanty k,
v rovnici trendu je to Cislo, kterym se nasobi x. Konstanta k se odviji od materialu, z kterého je
vyroben vzorek. V grafu jsou dvé sady hodnot, vtomto pripadé (Méfeni 1308) jsme prolozili
smérnici hodnotami z vytahovani hrotu.
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Silova spektroskopie - Méreni 1308 - po korekci - detail
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Obrazek 3.3.3. - prlibéh silové spektroskopie pii Méreni 1308 na vzorku HOPG - detail skoku pri
vytahovan{ hrotu (oranZova ¢ara) z povrchu vzorku a vyznaceni smérnice primky pfi vytahovani
hrotu.

Méreni 1310

DalSim uspésSnym mérenim na vzorku HOPG bylo Méreni 1310. Toto méreni bylo provedeno
stejné jako Méreni 1308, v sousednim misté.

Vysledky obou méreni byly skoro stejné, takze neuvadime grafy vysledkd. Sklon smérenice je
podobny, predchozi kiivka méla sklon 0,1486x a tato ma sklon 0,1485x. Ukazuje to stejné
vlastnosti materialu jako v pfedchozim méfeni. VSechny hodnoty smérnic jsou zaznamenany
v tabulce ¢islo 7. V méreni 1310 povrchové sily vysly 17 nN.

Méreni 1312

DalSim uspésnym mérenim bylo Méreni 1312, to se vSak od pirechozich mérent lisilo, takze se zde
nachazi i grafy. Na obrazku 3.3.4. je celé méteni. Na obrazku 3.3.5. je vytez po korekci sily na nulu,
je zde i regresni primka pro smér vytahovani hrotu.

Na obrazku 3.3.5. si miizeme vSimnou, Ze povrchova sila materialu nam tentokrat vysla 5,8 nN,
cozZ je trikrat méné nez u minulych méreni. Konstanta k nam vysla 0,1492 N.m-! pti zabodavani a
0,1481 N.m! pti vytahovani. CoZ jsou hodnoty, které se liS{ navzajem, ale také od méfeni 1308 a
1310.

JelikoZ je skok v Méreni 1312 podstatné mensi, potom obrazek 3.3.5. ma vétsi zvétSeni nezli
obrazek 3.3.3. (detail Méreni 1308). Diky tomu si miZeme vSimnout i skoku na kiivce dat ze
zabodavani hrotu. Tento skok pravdépodobné vznika taktéz diky povrchové sile. Hodnota této sily
se pohybuje okolo 0,7 nN.
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Silova spektroskopie - Méreni 1312 - po korekci
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Obrazek 3.3.4. - Silova spektroskopie - Méfeni 1312 - modra zabodavani, oranzova vytahovani,
vzorek HOPG, celkovy vystup z méfeni a vyznaceni smérnice pfimky pti zabodavani hrotu.

Silova spektroskopie - Méreni 1312 - po korekci - detail
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Obrazek 3.3.5. — priibéh silové spektroskopie pii Méreni 1312 na vzorku HOPG - detail skoku pii
vytahovani hrotu (oranzova ¢ara) ze vzorku a vyznaceni smérnice primky pri zabodavani hrotu.
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Méreni 1342

Méreni 1342 bylo provedeno na vzorku ¢ 1 (chip structure). Méfeni jsme nakonfigurovali
v programu, tak aby béhem jednoho méfeni byly zméreny 4 body leZici v rozich ¢tverce o strané
2 um. Povrchova sila vzorku v téchto bodech vysla cca 26 - 29 nN. Na rozdil od povrchové sily
HOPG grafitu je to vyssi hodnota. Primérna hodnota konstanty k je naopak vyssi u HOPG nez u
vzorku C. 1. Pfesné hodnoty jsou uvedeny v tabulce €. 7.

Na obrazku 3.3.6. je celkovy priibéh méieni silové spektroskopie na vzorku ¢. 1 v bodé 1. Priibéhy
vbodech 2 - 4 byly podobné. Na obrazku 3.3.7. je detail méfreni z bodu 1. U obou obrazki je
zobrazena regresni piimka spolu s rovnici regrese.

Silova spektroskopie - Méreni 1342 - po korekci

F [nN]

-2100 -1300
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-40

Obrazek 3.3.6. - Silova spektroskopie - Méreni 1342, bod 1 - modra zabodavani, oranzova
vytahovani, vzorek €. 1, celkovy priibéh méreni spolu s vyznacenou smérnici primky pii
zabodavani hrotu.
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Silova spektroskopie - Méreni 1342 - po korekci - detail
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Obrazek 3.3.7. — priibéh silové spektroskopie pii Méreni 1342 na vzorku €. 1 - detail skoku pii
vytahovani hrotu (oranzova ¢ara) z povrchu vzorku a vyznaceni smérnice primky pri

zabodavani hrotu.

V tabulce ¢. 7 je porovnani namérenych vysledkd pro vzorek HOPG a vzorek ¢. 1 (¢ip). V tabulce
jsou Méfeni 1308, 1310, 1312 a 1342, tato méreni byla popsana jiZ v predchazejicim textu. Na
vzorku HOPG se pri jednom méreni méril pouze jeden bod, na vzorku ¢. 1 (Méreni 1342) byly

méreny 4 body béhem jednoho mérenti.

Méteni Material Konstanta k Konstanta k Povrchova sila
[N.m-1] [N.m1] vzorku [nN]
(pii zabodavani) | (privytahovani)
1308 HOPG 0,1482 0,1486 18
1310 HOPG 0,1485 0,1487 17
1312 HOPG 0,1492 0,1481 5,8
1342 (bod 1) Cip 0,1459 0,1469 29
1342 (bod 2) Cip 0,1451 0,1441 28
1342 (bod 3) Cip 0,1446 0,1447 26
1342 (bod 4) Cip 0,1463 0,1457 26

Tabulka €. 7 - Porovnani konstant k a povrchové sily pro vzorky HOPG a ¢ipu.

Z tabulky je vidét, Ze konstanta k se pro vzorek HOPG pohybuje mezi 0,1481 - 0,1492 N.m'L
Zatimco pro vzorek ¢. 1, ktery je vyroben z kiemiku se hodnota k pohybuje v rozmezi 0,1441 -
0,1469 N.m1. Povrchova sila pro HOPG byla kolem 17,5 nN kromé jednoho méteni, kde hodnota
byla vyrazné nizs$i, coz neumime vysvétlit. Pro ¢ip se hodnota této sily pohybovala v izkém
rozmezi 26 - 29 nN.
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3.4 Méreni V-A charakteristik mikroskopem AFM

V dal$im experimentu nas bude zajimat hlavné méteni elektrické vodivosti grafitu, ktera by méla
byt stiedni az vysoka. Pro méreni byl pouzit Skolni vzorek HOPG (Highly oriented pyrolytic
graphite) grafitu. Vzorek je dodany od vyrobce mikroskopu CompactAFM, jedna se o stejny
vzorek, ktery byl popsan na zacatku kapitoly 3.3. Abychom meéli pfedstavu o povrchu tohoto
vzorku, proméfili jsme jeho ¢ast pomoci skenovaciho tunelového mikroskopu.

3.4.1 Vzorek ¢. 6 - HOPG grafit - méreni tunelovym mikroskopem STM
Tunelovy mikroskop je neopticky mikroskop, jeho vlastnosti jsou popsany kapitole Skenovaci
tunelovy mikroskop v teoretické ¢asti. Méreni se provadélo pomoci pristroje Compact STM od
firmy PHYWE. Zakladna samotného piistroje ma rozméry 20 x 20 cm a umistuje se na antivibra¢ni
podlozku (stejnou jako pro Compact AFM) o rozmérech 30 x 30 cm. Samotny piistroj je umistén
v protiprachové krytce ve tvaru valce o priiméru 9 cm a vysce 5,5 cm. Horni strana je prihledna a
je v ni umisténa lupa pro presné pozorovani hrotu a vzorku.

Obrazek 3.4.1. - Skenovaci tunelovy mikroskop CompactSTM od firmy PHYWE

Uvnitf pristroje si mizeme vSimnout hrotu. Neni presné dana délka hrotu, vyrobce dodava dratek
a sadu na vyrobu hrotl. Soucasti dodavky Compact AFM je nékolik vzorkid riznych materialg,
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mimo jiné i vzorek HOPG grafitu, ktery pouZijeme na elektrickd méteni v pristroji AFM. Vzorek se
upevnuje svisle na magneticky valecek proti hrotu, ani valecek ani vzorek nejsou na fotografii.

Grafit je tvoren pevnymi uhlikovymi vrstvami, které jsou spojeny van der Walsovymi silami.
JelikoZ jsou van der Walsovy sily slabé a vazebné sily ve vrstvach silné, dochazi k lehkému
odloupavani jednotlivych vrstev. Tato vlastnost grafitu se vyuziva k psani tuzkou. Na obrazku
3.4.2. mizeme vidét atomovou strukturu svrchni vrstvy. Snimek byl vytvoren tunelovym
mikroskopem Compact STM, grafit byl jeden z mala vzorkd, kde byla vidét jeho atomova struktura
velmi dobfe. Je to dano tim, Ze HOPG grafit vytvari rozsahlé, témét dokonale rovné vrstvy.

Obrazek 3.4.2. - Méreni HOPG grafitu pomoci mikroskopu CompactSTM.

Na obrazku 3.4.2. je vidét ovladaci obrazovka z méreni grafitu pomoci mikroskopu STM. Compact
STM vyuziva stejny software Measure nano jako Compact AFM. V okné vlevo nahofte je topografie.
Zde jsou vidét ,svétlé kopecky”, kazdy ,kopecek” odpovida jednotlivému atomu. Pokud chceme
oVeérit, zda je méreni spravné, mizeme zhruba odhadnout vzdalenost mezi jednotlivymi atomy
pomoci kiivky vpravo dole nebo provést presné méreni pomoci nastroje analyzy méreni, ktera je
stejna jako u mikroskopu AFM.

50



Obrazek 3.4.3. - Struktura HOPG grafitu, zdroj: CompactSTM manual

Mérili jsme vzdalenost pres 10 ,svétlych kopeckid“. Vydélime tedy vzdalenost d, kterd v tomto
piipadé déla 2,055 nm poctem atomi n.
_d_2055nm _ 2055
e=nT T 10 oPm

Tabulkova hodnota vzdalenosti mezi atomy v jedné atomové vrstvé grafitu je 246 pm, coz je sice
vysledek s relativni chybou zhruba 15 %. Je nutné si v§ak uvédomit, Ze pristroj je pouze pro $kolni
vyuziti, neni dokonale kalibrovan a nachazime se ve vysokém rozliseni. Tudiz je to vynikajici
vysledek.

3.4.2 Prvni pokusy s mérenim proudu s CompactAFM

Mikroskop CompactAFM umoziiuje méreni lokalni vodivosti, jak vreZimu topografie tak
spektroskopie. Pro tato méteni je potieba pouzit hrot s vodivou vrstvou. My jsme pouZili hrot
Multi75E-G viz kapitola ,Popis pristroje AFM a pouzitych hroti*“.

Na ovladaci obrazovce softwaru PHYWE measure nano je potieba prepnout ,Acquisition” do
moddu ,Spreading resistence”. V dolni ¢asti obrazovky vybereme bud’ ,Imaging” pro proudovou
topografii povrchu vzorku nebo ,Spectroscopy” pro méreni napétova spektroskopie vjednom
bodé. Pro méreni vodivostni topografie se nastavi vétSina parametrii méieni podobné jako pro
méreni vySkové topografie. Dillezité je nastavit napéti ,Tip Voltage” vlevém dolnim rohu
obrazovky. Pro méreni napétové spektroskopie je potreba otevrit ,Wizards“ vlevo nahote. Zde
vybereme ,Voltage spectroscopy”, coz je méteni napétové spektroskopie a v dalsim okné je mozné
konfigurovat dalsi parametry napétové spektroskopie. Predevsim rozsah napéti ,Voltage range“.
Pozor, rozsah napéti 10 V znameng, Ze budeme mérit od -5V do 5 V.

Proudova topografie - Méreni 1023

Po vymeéné hrotu za elektricky vodivy (Multi75E-G) jsme namérili nékolik méreni s novym hrotem
vCetné prvni topografie, abychom ovérili, Zze hrot je spravné usazen v pristroji a vSe funguje
spravné. Po spusténi prvnich elektrickych méreni jsme ale zjistili, Ze pFistroj méri pouze Sum, neni
zde ani naznak hodnot viz obrazek 3.4.4.
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Obrazek 3.4.4. - Méreni 1023 - netispés$né méteni vodivostni topografie s mikroskopem
CompactAFM.

V levém hornim rohu je vyskova topografie Méreni 1023, mliZeme se vSimnout, Ze se zde nachazi
mirné schody v povrchu HOPG. Vlevo dole je fez touto topografii, miiZeme si vSimnout, Ze se v levé
Casti pravdépodobné nachazi necistota.

V pravé c¢asti obrazku je méreni proudové topografie. V kazdém bodu topografie je provedeno
proudové méfeni. Vpravo dole je fez méfenim proudu. Jak v horni, tak dolni ¢asti obrazku je vidét
pouze Sum. Zatim co v horni ¢asti je ndhodné rozdéleni hodnot proudu, aniz je tam vidét néjaka
struktura, pak v dolnf ¢asti je signal Sumu s amplitudou asi 20 nA.

Napétova spektroskopie — Méfeni 1031

Po neudspésnych meérenich jsme zkusili napétovou spektroskopii neboli V-A charakteristiku
v jednom bodé. Toto méreni se zdatilo. Na obrazku 3.4.5. si miizeme vSimnout, Ze rozsah napéti -
500 az 500 mV je zbytecné velky. Pro 500 mV prochazi maximalni proud, ktery jiZ pristroj neni
schopen detekovat. Pristroj umoziuje méfeni pouze v rozsahu -100 pA az 100 pA. V dalsich
meérenich na vzorku HOPG jsme zvolili lepsi rozsah méteni od -200 do 200 mV.

v

Pokud hrotem prochazi vyssi proudy, hrozi, Ze dojde k poskozeni hrotu a znehodnoceni zejména
specialni vodivé vrstvy.
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Obrazek 3.4.5. - Na obrazku je vytez z obrazovky softwaru pro mikroskop CompactAFM pri
meéfeni napét'ové spektroskopie. V okné vlevo je umisténi bodu, ve kterém byla spektroskopie
métena. V pravém okné je zavislost proudu na napéti na hrotu mikroskopu. Cervena ¢ara
v pravém okné ukazuje, Ze hodnota proudu pri téchto zapornych napétich byla mimo rozsah.

Proudova topografie - Méreni 1063

Po Uspésné napétové spektroskopie se provedla fada dalSich pokusi s proudovou topografii.
Napéti na hrotu se pro tato méfeni nastavila na 400 mV. Prvni méreni, kde se objevil proud mezi
vzorkem a hrotem bylo Méreni 1063.

Obrazek 3.4.6. - Méreni 1063 - Vlevo nahote vyskova topografie, vlevo dole fez vyskovou
topografii, vpravo nahote proudova topografie, vpravo dole fez proudovou topografii.
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Na obrazku 3.4.6. je vyiez obrazovky z Méreni 1063. Vlevo nahote se nachazi vyskova topografie,
muzeme si vS§imnout podélné vyvyseniny, ktera se nachazi v levé az stiedni ¢asti mérené oblasti
o délce strany Ctverce 21,1 um. V pravé ¢asti obrazku nahofte je proudova topografie, kde mizeme
vidét bilou mirné Sikmou ¢aru seshora doll. Tato bila ¢ara urcité odpovida hodnoté vyssiho
proudu a jeji poloha ptesné odpovida podélné vyvyseniné z vySkové topografie. V pravé casti
obrazku dole si miZeme vSimnout, Ze se zde nachazi proudovy pik o amplitudé cca 30 pA.
S nejvétsi pravdépodobnosti hrot najel na popsanou vyvyseninu tak, Ze doslo ke kontaktu vzorku
a vodivé vrstvy hrotu v mistech, kde jeSté vodiva vrstva nebyla obrousena.

Proudova topografie - Méreni 1066

V jiném misté vzorku HOPG byla provedeno 5 dalSich méreni proudové topografie. Jedno z téchto
méreni je na obrazku 3.4.7. V pravé ¢asti obrazku je proudova topografie a je vidét, Ze se pristroji
podarilo namérit v riiznych mistech rizné hodnoty proudu. Na obrazku vpravo dole je fez
proudovou topografii a vném je vidét, Ze proud se skokové ménil mezi nulovou hodnotou a
maximalni hodnotou.

Zda se, Ze tenka vodiva vrstva na Spicce hrotu byla misty obrousena a naméreny proud nebyl
zavisly na vlastnostech materialu vzorku, ale zaleZelo na tom pak jakym tihlem se hrot natocil vici
vzorku. Pokud se hrot dotkl vzorku v misté, kde nemél obrouSenou vodivou vrstvu, projevil se
vysoky narust proudu. V pripadé doteku v misté, kde mél hrot vodivou vrstvu obrouSenou byl
proud nulovy.

Obrazek 3.4.7. - V mérenich 1066 a 1067 se nam povedlo zaznamenat vyrazné zmény proudd,
které jsou v nékterych pripadech i k maximu 100 pA.
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3.4.3 Napétova spektroskopie na vzorku HOPG

Po ziskani zkuSenosti s mérenim proudu pomoci mikroskopu CompactAFM bylo provedeno
nékolik méteni V-A charakteristik na vzorku HOPG. Méreni 1268 az Méreni 1271 byly ¢tyri body
jednoho méteni napétové spektroskopie. Tyto ¢tyri body byly usporddany do Ctverce o strané 2
pum. Méfeni na kazdém bodé trvalo 1 sekundu. Béhem té doby se ménilo napéti od -200 mV do
+200 mV s krokem 0,4 mV.

V dal$im textu jsou popsana Méreni 1268 (levy spodni roh ¢tverce) a Méfeni 1269 (pravy spodni
roh). Namétené hodnoty byly zpracovany pomoci MS Excel a zobrazeny do vhodnych grafii a
tabulek.

Méreni 1268

Na obrazku 3.4.8. je napétova spektroskopie z Méreni 1268 miizeme si vSimnout, Ze se jedna o
Sum s nepatrnym linearnim riistem. Pfistroj méri po skocich, které jsou rovny 3,1 nA, tyto skoky
miiZeme povazovat za rozliSeni pristroje.

V-A charakreristika - Méreni 1268 U
[mV]

-200 -150 -100 -30 0 30 100 150 00

-10

&

-40

I [nA]

Obrazek 3.4.8. - Nekalibrovana V-A zavislost z Méreni 1268

Kratkym vypoc¢tem miiZeme urcit, zda se nejedna o fyzikalni limitaci. Proudovy skok oznacime
jako Al Lze predpokladat, Ze v pripadé méreni dlouhého 1 sekunda, bude ¢as méreni jedné
hodnoty 1/1024 s, protoZe pocet hodnot grafu je 1024.

AQ

Al = — => A0 = Al . At
At ¢
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AQ =31 x107%4 x s=3,02 x 10712 ¢C

1024

Béhem jednoho skoku pros$el naboj 3,02 x 10712 C , coZ je zhruba 20 milionkrat vice neZ
elementarni naboj, ktery ¢ini.

q. = 1,602 x 1071°C

Proudovy skok Al tedy neni fyzikalni limitace, a jednd se o limitaci analogové-digitalniho
pirevodniku pro méreni proudu. Rozsah toho pievodniku je -100 az +100 pA, takze pri skoku 3,1
nA se pravdépodobné jedna o 16-bitovy pirevodnik. V dokumentaci se to nepodarilo potvrdit.

Nameéieny signal je velmi zaSumény a znacné posunuty, nulovy proud neodpovida nulovému
napéti. Tato odchylka je u vSech méreni stejna a po presném vypoctu hodnot kolem nuly se
pohybuje kolem 57,73 nA. Toto lze to povaZovat za systematickou chybu, proto u vSech méreni
provedeme korekci (posun) o +57,73 nA. Diky tomu bude V-A charakteristika prochazet nulou,
viz obrazek 3.4.9.

V-A charakteristika - Méreni 1268 - po korekci
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Obrazek 3.4.9. - V-A zavislost z méreni 1268 - po korekci (posun o0 +57,73 nA)

Presto, Ze naméreny pribéh je velmi zaSumény, vidime, Ze stoupd, avsak ne zcela linearné. Neni
jasné, zda se jednd o chybu pristroje (blizime se hranici rozliSitelnosti ptistroje), nebo to je
skutecné priibéh V-A charakteristiky v méreném bodé.

Z dat miZeme urcit i elektricky odpor materialu, postaci ndam k tomu 10 ndhodné vybranych
hodnot. Vybrané hodnoty napéti byly rovnomérné rozloZeny v celém rozsahu napéti od -200 mV
do 200 mV. Ackoliv zavislost na obrazku 3.4.9. neni zcela linedrni, budeme odpor R pokladat za
konstantni. V tabulce ¢. 8 je 10 ndhodné vybranych hodnot napéti U, k tomu namérené hodnoty
proud I a vypoctené hodnoty elektrického odporu R.
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U (V) 1(A) R (Q)
-1,61E-01| -3,27E-09| 4,92E+07
-1,22E-01| -9,37E-09| 1,30E+07
-8,31E-02 | -9,37E-09| 8,87E+06
-4,40E-02 | -6,37E-09| 6,91E+06
-4,89E-03 | 1,50E-08 | -3,25E+05
3,42E-02| 5,83E-09| 5,87E+06
7,33E-02| 8,93E-09| 8,21E+06
1,12E-01| 2,72E-08| 4,11E+06
1,52E-01| 3,02E-08| 5,03E+06
1,91E-01| 4,55E-08| 4,20E+06

Tabulka ¢. 8 - vybrané hodnoty proudi a napéti v Méreni 1268, z nich je vypoctena hodnota
odporu

Z namérenych a vypoctenych hodnot byla stanovena nejpravdépodobnéjsi hodnota elektrického
odporu a smérodatna odchylka. Stanovena hodnota je

R = (11 +14) MQ

Vzhledem k tomu, Ze ndm smérodatna odchylka vysla vyssi nez nejpravdépodobnéjsi hodnota,
vysledek neni prilis presny. Vysoka hodnota smérodatné odchylky byla ddna velkym Sumem
v namérenych hodnotach. Relativni chyba pro toto méreni je 127 %.

Méreni 1269

Méreni 1269 je jiz dlivéryhodnéjsi. Z grafu na obrazku 3.4.10 je patrné, Ze se jedna skoro o linearni
zavislost a namérené hodnoty jsou v tomto pripadé asi 40krat vyssi. Opét byla provedena mala
korekce a proudy byly zvednuty o +57,73 nA.

V-A charakteristika - Méreni 1269 - po korekci

2,0

| [pA]

1.5

1,0

150 200
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Obrazek 3.4.10. - V-A zavislost z méreni 1269 po korekci
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Proudy se v Méreni 1269 pohybuji v fadech jednotek pA. Na obrazku 3.4.10 je vidét teckované i
regresni pfimka vypoctena z namétenych hodnot. Z porovnani této primky a namérenych hodnot
je vidét, Ze pribéh namérenych hodnot je opét ponékud prohnuty podobné jako u Méreni 1268.
Linedrni regresi je mozné vyuZit i pro stanoveni elektrického odporu v méreném bodé. Smérnice
regresni primky udava elektrickou vodivost. Rovnice regresni primky je

y=10,0071x + 0,0679

Z toho vyplyva, Ze elektricka vodivost G v bodé méreni je 7,1 - 10-6 S, tomu odpovida elektricky
odpor 141 kQ.

Nebo provedeme vypocet odporti stejné jako pro Méreni 1268, tentokrat z 11 hodnot.

u[v] | [A] R[Q]
-0,181| -0,0000010836 166884
-0,142| -0,0000009066 156338
-0,103 | -0,0000006930 148108
-0,064 | -0,0000004489 141555
-0,024| -0,0000001589 153751
0,015| 0,0000000913 160601
0,054| 0,0000003660 146911
0,093| 0,0000006864 135293
0,132| 0,0000010068 131070
0,171| 0,0000013914 122949
0,191| 0,0000015897 119906

Tabulka ¢. 9 - vybrané hodnoty proudt a napéti v Méieni 1269, z nich je vypoctena hodnota
odporu

Z hodnot v tabulce ¢. 9 vy$la hodnota elektrického odporu
R = (144 +15) k02,

coz se odpovida hodnoté stanovené pomoci regresni primky. Relativni chyba je nyni zhruba
10,5 %.
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V-A charakteristika - Méreni 1269 detail - bez korekce
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Obrazek 3.4.11. - V-A zavislost z méreni 1269, bez korekce na 57,73 nA, detail od -6 do 6 mV.

Na obrazku 3.4.11. si miiZzeme vSimnout, Ze hodnoty prochazeji stejné jako v méfeni 1268 mimo
nulu. Kdyz budeme kalibrovat stejnym ¢islem, jako v Méfeni 1268 a k hodnotam pricteme 57,73
nA, zjistime, Ze hodnoty jsou vychyleny stale asi o0 10 nA. Je moZné, Ze se pristroj v kazdém meéreni

odchyli jinak (viz obrazek 3.4.12.).

V-A charakteristika - Méreni 1269 detail (plus 57,73 nA)
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Obrazek 3.4.12. - Kalibrovana V-A zavislost z méreni 1269, detail od -6 do 6 mV.

Méreni 1294

Posledni namérena V-A charakteristika bylo Méfeni 1294. Namérené hodnoty jsou na obrazku

3.4.13. Tentokrat je graf oproti predchazejicim skoro linearni.
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V-A charakteristika - Méreni 1294 (plus 57,73 A)
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Obrazek 3.4.13. - napétova spektroskopie pro Méreni 1294
Rovnice regresni piimky pro graf 3.4.13. je
y =0,0008x - 0,0097

Ze smeérnice této primky vysla hodnota elektrického odporu 1 250 kQ. V tabulce ¢. 10 je 10
nahodné vybranych namérenych hodnot, které se pouziji pro vypocet, podobné jako u Méreni
1268.

U [V] 1[A] R[Q]

-0,181

-1,31E-07

1,38E+06

-0,142

-1,38E-07

1,03E+06

-0,103

-8,57E-08

1,20E+06

-0,064

-3,69E-08

1,72E+06

-0,024

-1,55E-08

1,58E+06

0,015

1,20E-08

1,23E+06

0,054

3,64E-08

1,48E+06

0,093

6,69E-08

1,39E+06

0,132

6,69E-08

1,97E+06

0,171

1,13E-07

1,52E+06

Tabulka €. 10 - vybrané hodnoty proudi a napéti v Méreni 1294, z nich je vypoctena hodnota

Vysel nam vysledek

odporu

R = (1450 + 280) kQ

Relativni chyba pro Méreni 1294 je zhruba 19 %.
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3.4.4 Proudova topografie HOPG

Po prvnich zkuSenostech s mérenim proudu, viz kapitoly 3.4.2 a 3.4.3 se podarilo na vzorku HOPG
provést nékolik méreni proudové topografie, na kterych lze rozeznat mista, kde tece elektricky
proud. Napéti na hrotu u téchto méteni bylo 200 mV.

Méreni 1276

Méreni 1276 je typické méreni proudové topografie. Je vidét, Ze se uz u proudii nejedna pouze o
Sum. Na obrazku 3.4.14. je vidét vytez z obrazovky programu PHYWE Measure nano po provedeni
Méreni 1276. Na obrazku jsou z celé obrazovky vyjmuta okna s chybovym signalem z vyskové
topografie. Okno vlevo nahote na obrazku 3.4.14. je vyskova topografie vzorku HOPG, pod tim je
ez touto topografii v misté Sipky. Vpravo nahote je pozadovana proudova topografie. Vpravo dole
je ez proudovou topografii v misté Sipky.

Na vyskové topografii jsou zietelné vidét jednotlivé vrstvy povrchu HOPG. Tyto vrstvy je mozZné
pozorovat i na proudové topografii, jako mista s odliSnou velikosti proudu. Namérené hodnoty
proudu je mozné odecitat na spodnim rezu. BohuZzel je vidét, Ze proudy se na sousednich radcich
méreni skokové lisi. Pravdépodobné kontakt mezi hrotem a méfenym vzorkem nebyl vzidy
dokonaly. Neni vylouceno, Ze se jizZ opét zacalo projevovat obrouseni vodivé vrstvy na Spicce
hrotu.

Obrazek 3.4.14. - Proudova topografie HOPG - Méteni 1276

Pro predstavu o vrstvach na vzorku HOPG bylo u vySkové topografie pro méfeni 1276 proveden
fez kolmy k namérenym vrstvam. Na obrazku 3.4.15. vidime nahote vySkovou topografii (stejnou
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jako na obrazku 3.4.14 vlevo nahoie) s vyznacenym mistem fezu. Pod touto vySkovou topografii
je ez, ve kterém je mozné rozeznat 4 vyskové skoky o velikostech nékolik nanometru.

Obrazek 3.4.15. - méreni vysky jednotlivych vrstev HOPG v Méreni 1276

Méreni 1277 - rezy proudovou topografii

Méreni 1277 bylo podobné Méreni 1276. Na obrazku 3.4.16. je vlevo nahote proudova topografie.
Ta je doplnéna péti vodorovnymi fezy, u kterych je vidét, Ze hodnoty proudi byly v jednotkach az
desitkach mikroampér. Rezy jsou barevné odliseny. Napiiklad modra Sipka oznaluje fez
s modrym rameckem.

Na rezech jsou vzdy 2 Cary, Cerna je pri pohybu zleva doprava, svétla je v opacném pohybu. Je
vidét, ze hodnoty proudu si pti téchto pohybech nékdy odpovidaly a nékdy se vyrazné lisily. Pokud
si hodnoty odpovidaly, 1ze vérit, Ze kontakt hrotu s povrchem byl dobry, pokud se hodnoty proudt
lisily, tak v tu chvili nelze méreni povazovat za hodnovérné.
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Obrazek 3.4.16. - fezy proudovou topografii z Méreni 1277
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3.5 Kombinace silové spektroskopie a méreni proudu

Po zkuSenostech ze silové spektroskopie i napétové spektroskopie se provedlo nékolik
kombinovanych méreni. Zaroven se silovou spektroskopii bylo na vzorek privedeno napéti,
mérenou veli¢inou byl proud. Typické méreni je Méreni 1284.

Meéreni 1284 (méreni s podivnym skokem) - silova
spektroskopie

=z
=
L
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Obrazek 3.5.1. - priibéh silové spektroskopie pii Méreni 1284 na vzorku HOPG a zavislost
proudu na poloze Z-kontroléru

V Méteni 1284 jsme méfili silovou spektroskopii a zaroven proud pii konstantnim napéti 200 mV.
V grafu silové spektroskopie se objevil podivny silovy skok. Sila ptlisobi proti sméru zatlacovani
hrotu. Nasledné jsme zjistili, Ze zména sily souvisi s tim, Ze hrotem zacal prochazet proud.
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Prochazejici proud byl do tohoto okamziku nulovy. Presny plvod tohoto skoku je nejasny.
Podobny skok se objevil i u dalsich obdobnych métent.

Na obrazku 3.5.1. jsou dva grafy z Méreni 1284, v hornim grafu je zavislost sily na poloze Z-
kontroléru, ve spodnim grafu je zavislost proudu na poloze Z-kontroléru. Je vidét, Ze podivny
»skok“ nastava ve stejnou chvili, kdy hrotem zacne téct proud, ktery je od té chvile zna¢né
zaSumeény. To mize byt zptisobeno Spatnym kontaktem vodivé vrstvy hrotu s povrchem vzorku.

Na obrazku 3.5.2. je detail podivného skoku. Z detailu je mozné odecist, Ze presna hodnota
podivného skoku je pfesné 50 nN.

Meéreni 1284 - silova spektroskopie - detail

F [uN]
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. . 0,84
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Obrazek 3.5.2. - priibéh silové spektroskopie pri Méreni 1284 na vzorku HOPG - detail skoku
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3.6 Porovnani zobrazovani povrchu Compact AFM se

skenovacim elektronovym mikroskopem

Soucasti diplomové prace mélo byt méreni tii donesenych mineralogickych vzorkt. Jednalo se o
Vzorek ¢. 3 - BA (vyryZované nugetky zlata), Vzorek ¢. 4 - BP (pyrit) a Vzorek ¢. 5 - BG (Cesky
granat). VSechny vzorky jsou vidét na obrazku 3.6.1. Vzorky byly ptipraveny tak, Ze se prilepily na
uhlikovou pasku, ktera byla prilepena na magnetickou podlozku do mikroskopu AFM. Na obrazku
3.6.1. jsou takto pripravené vzorku umistény v drzadku pro skenovaci elektronovy mikroskop
(SEM).

VSechny vzorky byly drobné a tim vhodné na méreni mikroskopem atomarnich sil, a to z toho
divodu, Ze se bez problému vejdou do tohoto pristroje. Taktéz je Ize bez obav vlozit do
elektronového mikroskopu, jelikoz se zde nenachazi zadné stopy vody, ktera mize po vycerpani
vzduchu z elektronového mikroskopu zptisobit drobné vybuchy, které miiZzou poskodit citlivé
pristroje uvniti mikroskopu.

Pred mérenim na mikroskopu AFM bylo provedeno méreni na SEM. Na tomto mikroskopu byla
provedena jednak prvkova analyza a poté zobrazeni urcené pro porovnani s mikroskopem AFM.
Vzhledem k ¢asové narocnosti byl na mikroskopu AFM méren pouze Vzorek ¢. 3 - BA.

Obrazek 3.6.1. - Mineralogické vzorky, upevnéné v drzaku, pripravené pro méteni
s elektronovym mikroskopem
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Elektronovy mikroskop, na kterém se mérilo byl typ Hitachi FlexSEM1000. Prvkova analyza byla
provedena pomoci detektoru EDS od firmy Oxford Instruments, ktery je nastidlo umistén
v mikroskopu SEM.

3.6.1 Zobrazovani povrchu Vzorku ¢. 3 - BA pomoci SEM
Vzorek €. 3 - BA je tvofen malymi dtvary o velikosti do 1 mm. Je to mineralogicky vzorek ziskany
pfi ryZovani zlata. Predpokladali jsme, Ze se bude jednat o zlato.

Vysledek prvkové analyzy je mozné vidét na obrazku 3.6.2. Na obrazku je spektrum rentgenového
zateni vyvolaného dopady elektronti na povrch vzorku, které je charakteristické pro prvky na
povrchu. V tabulce €. 11 jsou prvky, které urcil pocitac spolu s jejich procentudlnim mnoZstvim.

. Spectrum 1
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Obrazek 3.6.2. - Prvkova analyza vzorku BA

Prvek | Hmotnostni podil [%] | Atomovy podil [%]
Cu 34,60 14,76
Zn 25,50 10,58
C 18,21 41,10
0 15,84 26,85
Na 5,41 6,38
Cl 0,43 0,33

Tabulka ¢. 11 - Podil jednotlivych prvkt v BA

Zlato pri prvkové analyze v elektronovém mikroskopu nalezeno nebylo. Nachazi se zde vSak jasna
pirevaha Médi (Cu) a Zinku (Zn). Coz je slitina zvana mosaz, ktera se na prvni pohled miiZe jevit
jako zlato. Z toho divodu budeme v nasledujicich odstavcich tento vzorek nazyvat ,pseudozlato®.

Vzorek ,pseudozlata“ byl zkouman elektronovym mikroskopem, abychom vybrali vhodné misto
na méteni mikroskopem atomarnich sil. Jako vhodné misto jsme vybrali vybézek znatelny i pod
mensi lupou, coZ je dobré pro pozdéjsi lokalizaci. Mapu vzorku z elektronového mikroskopu
miiZeme vidét na obrazcich 3.6.3. - 3.6.8. Na téchto obrazcich je v cerveném obdélniku ¢ast, ktera
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je priblizend v nasledujicim obrazku. Oblast zkoumana mikroskopem AFM je vyznacena modie na
obrazku 3.6.10.

FlexSEM1000 20.0kV 16.9mm x35 SE

Obrazek 3.6.3. - Vzorek ¢. 3 - BA jak je vidét i pod mensi lupou

Pfi podrobnéjsim zkoumani dané oblasti se zjistilo, Ze se zde nachazi stopy pravdépodobné
koroze kovu a pri blizSim zkoumani byli znatelné krystalky, které pripominaly dendrity. Na
nasledujicim obrazku 3.6.4. mGzeme vidét priblizeni vybézku, ktery je z naSeho hlediska vyhodny.
Opét je zde vyrez, ktery je na dalsim obrazku pribliZzen az do detaild, které jsou jiz tézce
dohledatelné na kamete mikroskopu atomarnich sil. Na obrazku 3.6.8. mtizeme tyto krystalky
vidét nejdetailnéji v elektronovém mikroskopu. Prvkova analyza ukazala, Ze se jedna s nejvetsi
pravdépodobnosti o sulfidy médi. Prvkova analyza téchto dendritd je na obrazku 3.6.9.
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Obrazek 3.6.5. - PribliZeni oblasti dendrit
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Obrazek 3.6.6. - Oblast dendrith

FlexSEM1000 20.0kV 6.0mm x5.00k SE 3 ;

Obrazek 3.6.7. - Dendrity
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FlexSEM1000 20.0kV 6.0mm x30.0k SE

Obrazek 3.6.8. - Dendrity detail

Pro objasnéni charakteru dendritli byla na téchto utvarech provedena prvkova analyza (EDS).
Vysledek této analyzy je na obrazku 3.6.9. Vidime, Ze tyto Gtvary obsahuji pouze méd’ a siru. Jedna
se tedy z nejvétsi pravdépodobnosti o sulfidy médi.

[ | Spectrum 12

Obrazek 3.6.9. - Spektralni analyza dendritd, s nejvétsi pravdépodobnosti se jedna o sulfidy
médi
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3.6.2 Zobrazovani povrchu Vzorku ¢. 3 - BA , pseudozlata® mikroskopem

atomarnich sil

Po dikladném zkoumani povrchu vzorku jsme provedli méfeni vzorku BA na mikroskopu
Compact AFM. V tomto méteni jsme se pokusili alesponn odhadem najit misto, které bylo predtim
fotografovdno pomoci elektronového mikroskopu. Mérena plocha musela byt vodorovna a
zarovenn relativné hladka. Na obrazku 3.6.10. je fotografie zelektronového mikroskopu
s vyznaCenym Ctvereckem, ktery odpovida ¢tverecku s vySkovou topografii ziskanou pomoci AFM.

Na mikroskopu AFM byla provedena celd fada méreni, z nichz fada byla netdspésnych, napriklad
z diivodu prilis velkého sklonu plochy. Takze vySkovy rozdil mezi nizsi a vyssi stranou mérené
plochy byl vyssi, nezli je maximalni vyskovy rozsah mikroskopu Compact AFM, ktery ¢ini 14 pum.
ZUspéSnych méreni jsme vybirali takové, kde si odpovidali utvary naméiené pomoci
elektronového mikroskopu a mikroskopu atomarnich sil. Takové porovnani je mozné vidét na
obrazku 3.6.10.

Obrazek 3.6.10. - Zkoumana oblast elektronovym mikroskopem nahoie zhruba odpovida
zkoumané oblasti mikroskopem Compact AFM dole.
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Na obrazcich ze SEM je vidét, Ze povrch vzorku je tvofen velkym mnoZstvim dendritli, které
vytvari ostré hrany viceméné Kkolmo kpovrchu vzorku. Takovéto utvary se pomérné
komplikované zobrazuji pomoci AFM mikroskopu, kde se musi hrot pohybovat povrchu vzorku,
v tomto piipadé po povrchu dendritd. Ostré svislé hrany jsou komplikované pro méreni pomoci
hrotu, pokud jsou tyto dendrity mirné sklonény, pak hrot mize jezdit po jedné strané plochy,
zatimco spodni strana dendritu je pro AFM neviditelna. Vysledné méreni pomoci AFM, které je
vidét na obrazku 3.6.10. dole tedy vypada jako shluk hranatych oblackt, kde nejsou vidét ostré
svislé plochy dendrit.

Na obrazku 3.6.11. je 3D pohled na oblast vyznacenou na obrazku 3.6.10. zméienou pomoci AFM.
Zobrazené kopecky maji odpovidat ostrym dendritim, coz se bohuzel priliS nepodafrilo.
Podrobnéji mizeme vidét kopecky, které odpovidaji dendritim na obrazku 3.6.12., kde je vyskova
topografie Vzorku ¢. 3 - BA a na obrazku 3.6.13. je 3D pohled na tuto oblast.

Obrazek 3.6.11. - VysSkova topografie Vzorku €. 3 - BA. Oblast je stejna jako na obrazku 3.6.10.
s tim rozdilem, Ze zde vidime 3D pohled.
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Obrazek 3.6.12. - Vyskova topografie Vzorku €. 3 - BA. Zde mUZeme vidét detail dendritt
zobrazeny mikroskopem AFM. Dendrity jsou vidét na obrazku 3.6.8. z elektronového
mikroskopu.

Obrazek 3.6.13. - 3D pohled na zkoumanou oblast z obrazku 3.6.12

3.6.3 Vzorek C. 4 - Pyrit
Z ¢asovych i organizac¢nich divodt nebyl tento vzorek zkouman pristrojem AFM. Vzorek ¢. 4 -
Pyrit byl pouze kratce zkouman elektronovym mikroskopem. Vzorek je pro AFM moc Clenity a ma

prilis velké vySkové zmény.
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Obrazek 3.6.14. - Obrazek pyritu z elektronového mikroskopu

3.6.4 Vzorek ¢€. 5 - Cesky granat
Z casovych i organizacnich diivodd nebyl tento vzorek zkouman pristrojem AFM, je moc Clenity, a
navic ma nevyhovujici vySkové zmény. Pouze jsme udélali zobrazeni pod elektronovym

mikroskopem.

¥
FlexSEM1000 20.0kV 16.1mm x200 BSE-COMP 60Pa

Obrazek 3.6.15. - Obrazek ¢eského granatu z elektronového mikroskopu
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3.7 Litografie (ryti do povrchi)

Posledni technikou na Compact AFM, kterou jsme zkousSeli byla litografie. Litografie je ryti do
povrchu vzorku. V pripadé tohoto mikroskopu AFM lze vytvorit ryhy Siroké jednotky az desitky
nanometrd. Mikroskop Compact AFM umoznuje vyryvat bud zadané uUsecky nebo predem
vytvorené obrazky, bud’ ve formatu bitmapy nebo vektorové grafiky.

Pro litografii mikroskopem AFM je potifeba pouzit material, ktery neni odolny vii¢i pouzitému
hrotu. Pro naSe experimenty s litografii jsme vyzkouSeli povrch vytvoreny zaschnutim lepidla
Herkules. Toto lepidlo se sklada z polymeru PVAC (polyvinylacetatu). Kapicku lepidla jsme nechali
zaschnout na povrchu magnetické podlozky (viz obrazek 3.7.1).

Obrazek 3.7.1. - Kapicka disperzniho lepidla na bazi polyvinylacetatu na magnetické podlozce do
AFM

Do této kapicky jsme se pokusili vyryvat oblast ve tvaru Ctverce a poté jsme zkoumali, zda se na
povrchu vzorku projevi zaryti a pripadna zména. Pritlacnd sila hrotu byla od jednotek
mikronewtont az po 20 uN. Na obrazku 3.7.2. je vySkova topografie povrchu kapicky lepidla
Herkules o rozmérech 8,32 x 8,32 um. Do této oblasti jsme se pokousSeli vyryt motiv ¢tverce. Pti
detailnim zkoumani jsme nenasli Zddné stopy vrypud a topografie je zcela shodna s topografii
mérenou pied litografii.

Obrazek 3.7.2. - vySkova topografie povrchu kapicky lepidla Herkules

76



JelikoZ se jedna o disperzni lepidlo, miiZeme si na obrazku 3.7.2. v§imnout, Ze se zde nachazeji
drobné kuli¢ky o rozmérech cca 500 nm - 1 um.

Méreni 1353 - ryha v lepidle Herkules

Béhem zkoumani povrchu zaschlého lepidla Herkules se objevila ryha, kterou je mozné vidét na
obr. 3.7.3 a 3.7.4. Neni jasné, zda tuto ryhu vytvoril hrot mikroskopu nebo vznikla ze zcela jinych
pricin. Ryha je hluboka cca 60 nm, sifka je 100 nm. MozZna to je jediny tispéSny pokus o litografii,
protoze se nam nepodarilo zjistit, pro¢ nefunguje litografie rizena z programu.

Obrazek 3.7.3. - Kapicka lepidla Herkules s detailem ryhy na jejim povrchu
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Obrazek 3.7.4. - 3D pohled oblasti na obrazku 3.7.3.
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4 Zaver
Cilem prace bylo vyzkousSet nékolik metod prace s mikroskopem Compact AFM. Nékteré metody
se ukazaly byt pouZitelné, nékteré metody jsme zkusili neispésné.

Prvni metodou byla vySkova topografie na vzorku €. 1. Vzhledem k tomu, Ze se jedna o vzorek pro
cvicna méreni dodavany vyrobcem AFM, probéhlo méfeni v porddku a podatilo se nam poridit
mnoho topografif a z nich vytvotit 3D obrazky tohoto vzorku.

Zaroven jsme si uvédomili omezeni i vyhody méreni vySkové topografie pomoci AFM. Kromé toho,
Ze je mozné dosahnout rozliSeni az do jednotek nanometr(, tak tato metoda umoziiuje mérit
ptresné zmény vysky ve vzorku. Nevyhodou méreni je jednak dlouha doba méreni a dale vysledek
zavisi na vhodném vybrani PID parametrl pro elektronicky regulator Z-kontroléru. Software
Measure nano umoznuje presné odecitani vzdalenosti a vysek na povrchu vzorku a zobrazeni ve
3D.

Prvni zkoumanou specidlni metodou byla silova spektroskopie, ktera umoziiuje zjiSténi
mechanickych vlastnosti vzorku. Mikroskop Compact AFM umoziiuje jednoduchym zptsobem
provadét zabodavani hrotu do povrchu vzorku. Komplikovana je interpretace nameéreného
pribéhu. Konstanta k ndm ve vSech mérenich se silovou spektroskopii vysla podobné. Rozdil mezi
Vzorkem €. 1 a HOPG je jen maly, ale je vidét, Ze se tato konstanta pro rizné materialy lisi.
Povrchova sila se v pripadé HOPG v jednotlivych mérenich liSila, v pripadé Vzorku €. 1 se hodnota
ustalila mezi 25-30 nN.

Druhou zkoumanou specidlni metodou bylo méfeni proudové topografie a napétové
spektroskopie taktéz bylo jiZ méné tUspésné. Teprve po fadé meéreni a ziskani zkuSenosti se
podatilo namérit smysluplné vysledky. Zakladnim problémem se ukazalo obrusSovani vodivé
vrstvy na hrotu ur¢eném pro tato méreni. Tato vrstva se obruSovala velmi rychle i pti nizkych
pritlaénych silach.

Provedena méreni proudové topografie mérila rozdily ve vodivosti povrchu mérenych vzorkd, ale
zaroven se ukazaly velké rozdily pii méreni sousednich fadkd. Pravdépodobné se jedna o
nedokonaly kontakt mezi hrotem a vzorkem, ackoliv ptitlacna sila byla po celou dobu stejna.

Napétova spektroskopie s neopotiebenym hrotem byvala tUspéSna. Nameérena data jsme
exportovali do MS Excel a zobrazovali ve formé grafu. Diky tomu jsme také zjistili, jaké je proudové
rozliSeni pristroje. Pfi kombinaci napétové a silové spektroskopie se ndm dokonce povedlo
objevit silovy skok, souvisejici s prochazejicim proudem, jehoz prava podstata se ndm nepodarila
objasnit.

Dale jsme se pokusili mérit donesené drobné mineralogické vzorky. Zde jsme méfeni topografie
na AFM skombinovali s mérenim SEM a EDS. Bohuzel nerovné mineralogické vzorky nejsou prilis
vhodné na méfeni s AFM. Zajimavym vysledkem méreni s EDS bylo, Ze v pripadé vzorku BA se
nejedna o zlato, jak jsme si pivodné mysleli, ale 0 mosaz.

Litografie, takzvané ryti do povrchti je jediné méfeni, které se ndm zcela nepovedlo. Vrstva lepidla
Herkules po vyryvani vypadala tplné stejné jako pred vyryvanim. Jedinym drobnym tspéchem
byla drobna ryha vrozmérech stovek nanometr, jejiz vznik si neumime vysvétlit. S velkou
pravdépodobnosti se jedna o omylem vytvoienou ryhu hrotem mikroskopu.
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Celkové lze tici, Ze Skolni mikroskop Compact AFM lze pouZit pro specidlni metody jako je silova
spektroskopie, proudova topografie a napétova spektroskopie, avsak vysledky nejsou pftilis
dokonalé. Pro litografii se zdad pristroj nepouzitelny. MoZna je problém v nedostate¢né
dokumentaci pro vSechny tyto metody.
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