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Abstrakt

Tato bakalarska prace se zabyva navrhem environmentalni komory pro mikroskop ato-
marnich sil NTegra Prima nebo alternativné pro samostatné méreni nanosenzori. Komora
bude slouzit pro definovanou zménu slozeni atmosféry a Cerpani vakua v prostoru okolo
meéreného vzorku. Jsou diskutovany teoretické principy vlivu okolniho prostredi na meto-
dy AFM a ukézany principy méreni senzoru na béazi grafenu. Déale jsou v praci uvedeny
divody vedouci k vyrobé komory a pozadavky na jeji konstrukci. Hlavni ¢ast prace se
zabyva popisem konstrukéniho navrhu. V zavéru jsou prezentovany vysledky simulace
prithybu stén evakuované komory.

Summary

This thesis deals with the concept of the chamber for atomic force microscope device
NTegra Prima or alternatively for stand-alone measurements of nanosensors. The cham-
ber will be used for defined modification of ambient conditions in space around measured
sample. In first part, the theoretical principles of influence of ambient conditions on AFM
methods are discussed. In the second chapter, the principles of graphene sensors measu-
rements are showed. Further the reasons and requirements for designing this chamber are
introduced. Main part deals with description of design. At the end the results of stress
analysis and wall deflection of evacuated chamber are presented.

Klicova slova
mikroskopie atomarnich sil, NTegra Prima, vodni meniskus, grafenové senzory, environ-
mentalni komora

Keywords
atomic force microscopy, NTegra Prima, water meniscus, graphene sensors, environmental
chamber
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Uvod

Vliv okolniho prostiedi na metody pracujici na principu mikroskopie rastrovaci sondou
(SPM) je zkouména jiz od jejich vynédlezu na konci osmdesatych let dvacatého stoleti.
V béznych podminkach totiz dochazi ke kondenzaci vodnich par mezi hrotem sondy a po-
vrchem za vzniku vodniho menisku, ktery miize zasadnim zptsobem ovlivnit probihajici
meéreni. Detailni znalost vzniku, tvaru a vlivu tohoto menisku na SPM techniky je esen-
cialni pro zlepseni jejich rozliSovacich schopnosti a pro dalsi vyvoj technologii pripravy
nanostruktur, které jsou na principu SPM zalozeny.

Hlavnim cilem této prace je navrhnout, vyrobit a otestovat environmentalni komoru
pro mikroskop NTegra Prima od firmy NT-MDT, ktery se nachézi v laboratoiich UFI
VUT Brno. Diky komore bude mozné presné definovat vlhkost a slozeni atmosferického
prostredi okolo mikroskopu a tim regulovat vliv vodniho menisku na probihajici méreni.
V laboratorich UFI VUT Brno je dosud pouZivand jing svépomoci vyrobend komora. Jeji
funkéni nedostatky, jako je napriklad nemoznost Cerpani komory do vakua vsak omezuji
jeji pouziti.

V soucasnosti je také snaha vyvinout elektronické senzory koncentrace ¢astic s takovou
citlivosti, ze bude mozné detekovat jedinou molekulu mérené entity. Proto je soucasti prace
i navrh samostatné stojiciho dna pro tuto komoru, ve které bude mozné takovych senzory
testovat.
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1. Vliv a vyuziti vodniho prostredi v mi-
kroskopii atomarnich sil

1.1. Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

Metoda mikroskopie atoméarnich sil, pattici do skupiny zobrazovacich technik pracujicich
na principu mikroskopie rastrovaci sondou (SPM), byla vynalezena v roce 1986 Gerar-
dem Binnigem, Calvinem F. Quatem a Christopherem Herberem [2]. Brzy se stala jednou
z nejvyznamneéjsich zobrazovacich, manipulac¢nich a méricich technik ve vyzkumu a apli-
kaci nanotechnologii. Jedna se o rastrovaci techniku — obraz je sestavovan postupné bod
po bodu. Pouziva se predevsim k trojrozmérnému zobrazeni povrchii a dosahuje velmi
vysokého rozliseni.

Zéakladem AFM je velmi ostry hrot, ktery se nachazi na volném konci pruzného cantile-
veru (raménka) — obrazek 1.1. Princip ¢innosti je zaloZen na existenci silové interakce mezi
hrotem a vzorkem pfi jejich vzajemném ptiblizeni. Sily, které mezi hrotem a povrchem
vznikaji, svym pusobenim pruzny cantilever ohybaji. Hrot se béhem méreni pohybuje
v pravidelném rastru a ridici systém pomoci zpétné vazby ziskava informace o povrchu.
Podle vlivu interakénich sil na deformaci cantileveru a podle zptisobu jeho pohybu nad
vzorkem rozlisujeme tii zdkladni pracovni médy:

o kontaktni nebo také staticky méd, pri kterém nedochazi k oscilacim

o semi-kontaktni dynamicky mod, pri kterém dochazi k ¢astecnému kontaktu s povr-
chem

o bezkontaktni dynamicky méd, pri kterém nedochazi ke kontaktu s povrchem

V praxi je vétsinou pevny konec cantileveru uchycen pevné a vzajemného pohybu je
dosazeno skenovanim vzorkem pomoci piezoelektrickych manipulatoru.

1.1.1. Kontaktni méd

P1i méreni v kontaktnim moédu dochéazi k primému styku mezi hrotem a povrchem. Ptiso-
beni interakénich sil mezi hrotem a povrchem je kompenzovano pruznou silou cantileveru
generovanou jeho ohnutim podle Hookova zakona. Aby nedoslo k nechténému poskozeni
vzorku a kvili zvysSeni citlivosti jsou cantilevery urcené pro méreni v kontaktnim modu
vyrobeny z materialu s relativné velkou ohebnosti. Presto kvili pfimému kontaktu cas-
to dochazi k poskozeni hrotu nebo povrchu, a proto pro analyzu mékkych povrchi jako
napriklad organickych molekul neni tato metoda vhodna.

Meéreni miize byt provedeno dvéma zpusoby: v médu konstantni sily nebo konstantni
vysky. V. modu konstantni sily udrzuje systém pomoci zpétné vazby pevny konec cantile-
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1. VLIV A VYUZITI VODNIHO PROSTREDI V MIKROSKOPII ATOMARNICH SIL

Vzorek

Obrazek 1.1: Schéma AFM v kontaktnim modu.

veru v takové vysce nad povrchem, aby byla pruzna sila a tedy i jeho ohnuti konstantni.
Topografie povrchu je pak snimana primo jako funkce vysky cantileveru.

Pti méteni v médu konstantni vysky se po celou dobu rastrovani vzdéalenost vzorku
vicéi pevnému konci cantileveru neméni. Ten se po celou dobu pohybuje v konstantni
vysce bez ohledu na morfologii povrchu. Morfologie povrchu je pak sestavena jako funkce
ohnuti cantileveru. Tato metoda je vhodna predevsim pro vzorky s malymi nerovnostmi
(jednotky Angstromu), protoze pii vétsi nerovnosti mize dojit ke zniceni povrchu nebo
hrotu.

1.1.2. Bezkontaktni mod

V bezkontaktnim modu nedochézi k primému kontaktu mezi hrotem a vzorkem. V can-
tileveru jsou vybuzeny oscilace s relativné malou amplitudou okolo 1 nm. Piezo vibrator,
ktery tyto oscilace budi, kmita s frekvenci w takto:

u = ug cos(wt). (1.1)

Pohybova rovnice ma potom tvar:

d?z dz

ms = —k(z — u) vy + I + Fps, (1.2)

kde —k(z — u) je pruzna sila dand Hookovym zdkonem, ¢len I/% zastupuje tlumeni
zpusobené predevsim viskozitou vzduchu, F{y reprezentuje vliv gravitace a jinych moznych
konstantnich sil a Fpg je pridavna sila dana predevsim van der Waalsovou interakci. Pro
malé oscilace okolo rovnovazné polohy mtuzeme Fpg aproximovat prvnim linearnim ¢lenem

v Taylorové rozvoji:

anS (Zo)
0z

kde F}gq je gradient interakce mezi hrotem a povrchem v rovnovazné poloze z.

Fps = FPS(Z()) + Z(t) = FPSO + Fllpsz(t), (13)



1.2. VODNI MENISKUS A JEHO VLIV NA AFM TECHNIKY

Konstantni sily dané Fj a nulty ¢len rozvoje Fpgy pouze posunou rovnovaznou polohu
a nijak neovlivni frekvenci, amplitudu ani fazi oscilaci. Po substituci 2’ = z+ (Fy+ Fpso) /k
se da ukéazat [1], Ze TeSeni pohybové rovnice pro kmitani hrotu je:

2" = Asin(wot + ¢), (1.4)

kde amplituda A, faze ¢ i rezonanc¢ni frekvence w,, zavisi na gradientu Fpg.

Po priblizeni kmitajiciho hrotu k povrchu dochéazi diky nartstu gradientu ke zméné
vsech t{ vySe zminénych veli¢in. Systém pak pomoci zpétné vazby kontroluje stredni vzda-
lenost zg hrotu od povrchu tak, aby byla zachovéana konstantni amplituda (amplitudova
modulace) nebo frekvence oscilaci (frekvenéni modulace). Topograficky obraz povrchu je
vytvoren zaznamenavanim této vzdalenosti béhem rastrovani.

Protoze frekvence oscilaci mize byt snimana velmi citlivé, umoznuje mod s frekvencéni
modulaci pouzit velmi tuhé raménka, které poskytuji stabilni méreni blizko povrchu. Diky
tomu bylo dosazeno atomarniho rozliSeni v ultravakuovych podminkach. [1]

1.1.3. Semi-kontaktni mod

V porovnéni s kontaktni metodou predstavuje semi-kontaktni méd ( nebo také , poklepovy
mod*“ ) vyhodu predevsim pii méfeni mékkych materiali, u kterych mize pri tazeni hrotu
pres vzorek dojit k poskozeni. Navic neni v tomto médu vyzadovana tak vysoka citlivost
a stabilita systému jako u méteni v bezkontaktnim modu, a proto je vice vyuzivan.

Na rozdil od kontaktniho médu dosahuji buzené oscilace cantileveru vétsich amplitud
okolo 10-100nm na frekvencich blizkych jeho rezonané¢ni frekvenci. Interakéni sila Fpg
mezi hrotem a povrchem je tentokrat kromé van der Waalsovych sil ddna i elasticky-
mi silami béhem kontaktu. V tomto pripadé ji vSak kvuli velkym amplitudam nemiize
linearizovat jako v rovnici 1.3.

I tak se ale d& ukazat jeji vliv na amplitudu i fazi pohybu. Tato zména pak slouzi jako
zpétné vazba pro ridici systém a nasledné zobrazeni povrchu. [1]

V béznych podminkach se vlivem vlhkosti vytvoti na vzorku tenké vrstva vody. Proto-
ze pri méreni v bezkontaktnim a semi-kontaktnim médu mtze tato vrstva znacné ovlivnit
meéreni zménou silové interakci mezi hrotem a povrchem, je dilezité se témito vlivy za-
byvat.

1.2. Vodni meniskus a jeho vliv na AFM techniky

Pokud jsou méfeni fungujici na principu Scanning probe microscopy (SPM) provadény
v atmosferickém prostredi, jsou ovliviiovany existenci vodniho menisku mezi hrotem a po-
vrchem vzorku, ktery se v béznych podminkach tvori z vody pritomné ve vzduchu a na
vzorku. Takovato vodni formace u vétsiny SPM technik snizuje jejich rozliseni. Naptiklad
pti méfeni mikroskopie laterdlnich sil (LFM) se interakce mezi hrotem a povrchem méri
pomoci treci sily, ktera je vzniklymi kapilarnimi silami vyznamnym zptisobem ovlivnéna.
3]

Na druhou stranu je pritomnost vodniho menisku nezbytnd pro vyznamné techniky
ptipravy nano-struktur. A to zejména pro dip-pen nanolitografii (DPN) a lokélni anodic-
kou oxidaci (LAO).

Abychom byli schopni zpfresnit rozliseni zobrazovacich metod na bazi SPM, vytvorit
spravné numerické modely interakénich sil nebo pomoci vyse zminénych vyvinout co nej-
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1. VLIV A VYUZITI VODNIHO PROSTREDI V MIKROSKOPII ATOMARNICH SIL

presnéjsi nastroje pro tvorbu nanostruktur je nezbytné velmi dobfe porozumét vzniku,
vlastnostem a vlivu téchto vodnich formaci.

1.2.1. Tvorba menisku

Voda obsazend ve vzduchu kondenzuje prednostné na zakiiveném povrchu, a proto po
pribliZzeni hydrofilniho hrotu k povrchu hydrofilniho vzorku vzniké vodni meniskus v mis-
té jejich vzajemného kontaktu. Mnozstvi kondenzované vody je timérné relativni vlhkosti
(RH) okolniho prostredi, které ma zasadni vliv i na jeho velikost a tvar. Rozhok et al.
dokazali existenci menisku pro hydrofilni hrot dokonce i pti velmi nizké relativni vlhkosti.
Experimenty ukazaly, Ze se voda sbird v okoli kontaktu hrotu se vzorkem navzdory re-
lativni vlhkosti i v absolutné suchém prostredi (RH 0%). Ukazalo se tedy, ze ke vzniku
menisku nedochézi pouze v piisnych UHV podminkéch. [3]

R»x, d, D
ryr,
¢ malé

I 2r, cos

Obrézek 1.2: Geometrie vodniho miistku mezi kouli a rovinou v termodynamické rovno-
vaze. Prevzato a upraveno z [5].

Vhodny model pro popis tvaru a velikosti vodnich formaci mezi dvéma makroskopic-
kymi povrchy dava Youngova-Laplaceova rovnice:

! 1) S (1.5)

AP L= ( + —
e T2 Tk
kde AP je makroskopicky tlakovy rozdil na rozhrani voda—péara v rovnovazném stavu,
znamy jako Laplaceuv tlak, r; a 75 jsou hlavni poloméry zakfiveni menisku (ve vertikdlni
resp. horizontalni roviné symetrie menisku),  je povrchové napéti na rozhrani a 7y je
efektivni polomeér zakiiveni nebo také Kelvintiv polomér. Pro ro > r; miizeme v Young-
Laplaceové rovnici psat (1/r; 4+ 1/r9) = 1/ry = 1/ry. [5]
V termodynamické rovnovaze je Kelvinuv polomér sviazany s relativni vlhkosti (RH)
Kelvinovou rovnici:

___V

"~ RTIn(RH)’
kde V' je molarni objem kapaliny, R molarni plynova konstanta a 7' termodynamické

teplota. [5]

Zéavislost Kelvinova poloméru na relativni vlhkosti pro vodu o teploté 20°C, kde
~V/RT = 0,54nm [5], je vyjadiena v tabulce 2.1

(1.6)

Tk
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1.2. VODNI MENISKUS A JEHO VLIV NA AFM TECHNIKY

‘ RH ‘ ri[nm] ‘
0,0 | 0,00
0,1 | —023
0,2 —0,34
0,3 —0,45
0,4 —0,59
05 | —0,78
0,6 | —1,06
0,7 —1,51
0,8 | —242
0,9 —-5,13
1,1 00

Tabulka 1.1: Zavislost Kelvinova poloméru na relativni vlhkosti v rovnovazném stavu

Vv

ke kondenzaci vody dojde primarné v mistech povrchovych poruch s velkym zakfivenim
(praskliny, dialky apod.). [4]

Urcitym problémem také je, ze Kelvinova rovnice je odvozena pro makroskopické kon-
tinuum. A protoze je efektivni polomér molekul vody 0,37 nm [6], musel by byt pocet
molekul vody tvoricich mustek ve vertikdlnim sméru pri nizkém RH v fadu jednotek.
Proto nemuze Kelvinova rovnice s iplnosti popsat zavislost proporci miustku na relativni
vlhkosti a tedy ani velikost adheznich sil. A prestoze se pri vyssi relativni vlhkosti ve-
likost menisku dostatecné zvétsuje, nejde pro rozméry AFM hrotu (desitky nanometri)
o makroskopicky problém. Model i vztahy odvozené pro vodni mtistek tak, jak je zobrazen
na obrazku 1.2 je proto nutné upravit a doplnit.

1.2.2. Vliv menisku na prilnavost hrotu

Popis prilnavych sil mezi hrotem a povrchem je obecné komplexni zélezitosti. Skladaji se
predevsim ze silovych interakci mezi atomy obou téles - van der Waalsovych sil (Fiqw),
chemickych vazeb (Fg) a elektrostatickych sil (Fg), ale taky z kapilarnich sil (F¢) a vo-
dikovych mustku (Fy) [6]:

Foq = Foaw + Fg + Fg + Fco + Fy. (1.7)

Pro bézné AFM aplikace uvazujeme, ze hrot i vzorek mé saturované vsechny povrchové
vazby a tedy Fp = 0. Vliv elektrostatickych sil miizeme eliminovat pfipojenim hrotu
i vzorku na stejnou hladinu potencidlu a tedy Fr = 0.

Nésledujici text bude vénovan vlivu tfech zbyvajicich interakci a jejich zavislosti na
vodnim mustku. [8]

Méreni adheznich sil

Informace o velikosti menisku a vlivu kapilarnich sil na vzajemnou interakci mize byt
ziskdna mérenim zavislosti adheznich sil na vzdalenosti hrotu od povrchu (kfivky sila-
vzdélenost).

Béhem priblizovani k povrchu zac¢ne na hrot pusobit pritazliva sila F,q, ktera kvli
plisobeni kombinace van der Waalsovych interakei a kapilarnich sil vznikajictho menisku
ohne cantilever smérem k povrchu (viz obrazek 1.3). Pfi dalsim pfiblizovani se vlivem
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Obréazek 1.3: Priklad kiivky sila—vzdalenost. Pfevzato a upraveno z [4].

primého kontaktu zacne ménit interakcéni sila ptisobici na hrot z pritazlivé na odpudivou
a cantilever se ohyba smérem od povrchu. Béhem zpétného chodu dochazi vlivem piisobi-
cich kapilarnich sil k opétovnému ohnuti raménka smérem k povrchu az do vzdalenosti,
kdy doje k poruseni menisku a odtrzeni hrotu. Tato vzdalenost a odpovidajici sila je mirou
velikosti menisku a vlivu kapilarnich sil.

Kapilarni sily

Pti vzniku vodniho mistku mezi hrotem a vzorkem, zacnou kapilarni sily pritahovat po-
vrchy k sobé. Tyto sily jsou vyvolany Laplaceovym tlakem ptisobicim na danou ¢ast obou
povrchii. Pro kontakt kulového a plochého povrchu mtzeme v makroskopickém meéritku
velikost sily vyjadrit jako [5]:

FC = AAPL ~ —QKRdAPL = —2TERCZ’}/L/7”k. (18)

Pro malé ¢ je (d + D) ~ 2r,cos@ (viz obrazek 1.2) a pro velikost kapildrni sily
v zavislosti na vzdalenosti povrchi plati [5]:

—4n R~y cosf
(1+ D/d)

Protoze je ale polomér AFM hrotu fadové stovky nanometrt nemize vyse uvedeny
model popisovat realnou situaci. Je tomu tak proto, ze pri nizké vlhkosti je r5 srovnatelny
s 1 a naopak pri velkych vlhkostech roste kvili malému poloméru hrotu vyznamné thel
¢. Pro korektni popis je proto potfeba tuto aproximaci doplnit. Pokud uvazujeme kulové
zaktiveni Spicky hrotu, pochazi kapilarni sila ptisobici na hrot od Laplaceova kapilarniho
tlaku i od povrchového napéti: Fo = F), + Fg [16], kde

Fo(D) = (1.9)

] cos (01 + ¢) + cos by
F,=myR (—smqb—i— %+1—COS¢ sing |, (1.10)
Fs = 2nRsin ¢sin (0; + ¢) (1.11)

a 0 a 6 jsou uhly kontaktu kapaliny s hrotem, respektive povrchem.



1.2. VODNI MENISKUS A JEHO VLIV NA AFM TECHNIKY

Xiao et al. [8] simulovali celkovou kapilarni silu F; uzitim Kelvinovy rovnice a rovnic
1.10 a 1.11. Vysledek je mozné vidét na obrazku 1.4. Pozorujeme, ze prispévek od po-
vrchového napéti roste vyznamné az nad ~ 80% RH, zatimco prispévek od Laplaceova
kapilarniho tlaku hned zpoc¢atku velmi rychle s vlhkosti narasta az do jisté hodnoty a oko-
lo ~ 80% naopak klesi. Diky nédrustu sily od povrchového napéti tak celkova kapildrni
sila klesa az pti RH > 90 %. Takovy pokles byl experimentalné skutecné pozorovan [8][4].

V rozmezi nizkych relativnich vlhkosti (> 10 %) jsou ale kapilarni sily daleko nizsi nez
skutecnd zmeérend adhezni sila, protoze stabilni meniskus teprve vznika [8]. Pro nizkou
relativni vlhkost je proto nutné vzit v tivahu i dalsi vlivy vodniho prostredi.
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Obréazek 1.4: Kapilarni sila jako funkce RH podle rovnic 1.10, 1.11 a jejich soucet. a) Fg
sila od povrchového napéti, b) F, sila od Laplaceova kapilarniho tlaku, c¢) F¢ celkova
kapilarni sila. Pfevzato a upraveno z [8].

Vodikové mustky

Pro popis interakci mezi hrotem a substratem pri nizkych relativnich vlhkostech mizeme
pouzit vodikové mustky mezi adsorbovanymi molekulami vody [7]. Sit vodikovych mustki,
kterd miize vytvorit ptrilnavy most mezi dva povrchy v blizkém kontaktu, vznika propo-
jenim molekul vody adsorbovanych na povrchu vzorku. Takovato interakce vodikovymi
mustky muze vyrazné zvétsit velikost van der Waalsovych sil [6].

Bylo zjisténo, ze na povrchu oxidu kfemicitého vznikaji vrstvy adsorbované vody ve
stavu podobném ledu. Tyto vrstvy rostou do tloustky priblizné 3 molekul (0,8 nm) pri
RH 30 % a ovliviiuji orientaci navazujicich molekul az do RH 60 %, kdy uz se voda v ledu
podobném stavu nevyskytuje. Takovato adhezni sila mezi AFM hrotem a oxidem kiemi-
¢itym dosahuje svého maxima mezi 20% a 50% vlhkosti. Zarate et al. [6] dosli k zaveéru, ze
v tomto rozmezi RH nebylo mozné dostatecné popsat adhezni sily pomoci povrchového
napéti, a proto nemuzeme tyto sily povazovat za zanedbatelné.

Vliv na van der Waalsovu interakci

Vodni prostredi ovliviiuje i van der Waalsovu interakci. Pro geometrii koule a desky je
van der Waalsova sila ddna jako [5]
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Feaw = ;1])%2’ (1.12)

kde x je Hamakerova konstanta, kterda zalezi na médiu vyplnujicimu prostor mezi
objekty a jejich materidlu. Pro vodu méa zpravidla nizsi hodnotu a proto jsou ve vodnim
prostiedi van der Waalsovy sily oslabeny. Proto, kdyz se bude ménit relativni vlhkost od
nuly do RH 100 %, poroste i mnozstvi kondenzované vody a predpokladdme, Ze hodnota
van der Waalsovych sil se bude pohybovat mezi dvéma extrémy: FY3u(pro 0% RH)
a FY$%(pro 100% RH). Pro hrubou pfedstavu miizeme takovou zévislost linearizovat

takto:

RH voda RH vzAauc
Foaw(RH) = 99% o+ (1 - 99%> It (1.13)

Naptiklad pro kontakt hrotu SizN, s povrchem SiO, je v ptipadé vodniho média
k=1,9-1072J a v ptipadé vzduchu £ = 10,38 - 1072° J [8]. Pokud uvazujeme radius
hrotu R ~ 100nm a vzdalenost mezi hrotem a povrchem D = 2.5 A, vypoéteme podle
rovnice 1.12, Ze v tomto piipadé pro van der Waalsovu interakci plati: F'S%¢ ~ 5nN
a FY2duch ~ 98 nN. Pritbéh zdvislosti pro tyto hodnoty je vynesen na obrazku 1.5.
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Obrazek 1.5: Aproximace zavislosti van der Waalsovych sil na relativni vlhkosti podle
rovnice 1.13.

1.2.3. Lokalni anodicka oxidace (LAO)

Tato technika vyuzivajici hrotu AFM se se stala oblibenou metodou pro pripravu na-
nostruktur diky své relativné nizké cenné. Navzdory jeji experimentalni jednoduchosti
nebyly jeji teoretické principy doposud plné objasnény. [4]

Princip

Jedna se o tizeny rist oxidli na chemicky reaktivnim substratu, kterého je dosazeno pri-
lozenim elektrického napéti mezi vodivy hrot a substrat. Ty potom funguji jako katoda,
resp. anoda. Stievenard et al. [11] ukdzali, ze k oxidaci zacind dochézet az po dosazeni
jistého prahového napéti. Diky malé vzdalenosti mezi hrotem a povrchem vznika v jejich
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blizkém okol{ velmi silné elektrické pole (E > 10° V/m) a to i pro relativné nizké hodnoty
napéti na hrotu. Takto silné pole zachycuje ionty vzniklé disociaci vody (H*,OH™,05)
a zabranuje jejich prirozené rekombinaci, coz vede ke zvysené koncentraci téchto iontt
a z vody se stava elektrolyt. Zaporné ionty jsou nasledné pritahovany smérem k substratu,
kde reaguji s jeho molekulami za vzniku povrchovych oxidi. Elektrické pole navic zesiluje
difuzi aniont skrz povrchovou vrstvu, takze k oxidaci dochazi i do hloubky pod povr-
chem (viz obrazek 1.6). Tato polem indukovand oxidace byla poprvé popsana Cabrerou
a Mottem [10]. vyhodou také je, Ze diky své nizsi hustoté vystupuji oxidové struktury nad
povrch vzorku a proto jsou detekovatelné pomoci AFM bez dalsiho leptani. [9]

Vzorek ——

Obrézek 1.6: Schéma principu lokalni anodické oxidace.

Dosazeni pozadovanych vysledkt zavisi na mnoha parametrech. Na prilozeném napéti,
rychlosti pohybu hrotu, pouzitém AFM moédu nebo pritlacné sile, kterou je hrot ridicim
systémem pritlacen k povrchu. Zavisi ale také na proudu iontti mezi hrotem a povrchem
vzorku, ktery prochéazi skrz pritomny vodni mustek.

Podle Bartosika et al. [4] neovliviiuje lokélni anodickou oxidaci pouze samotnd velikost
menisku. Ukézali totiz, Ze i pfi nizkych hodnotach RH (< 50 %) dochézi k tvorbé struktur,
které jsou svou velikosti srovnatelné se strukturami, pripravenymi pii vysoké RH (> 90 %),
ackoliv jejich rozméry vykazuji daleko vétsi variabilitu. Blizsi simulace elektrického pole
toto chovani ¢astecné vysvetlily a naznacily, ze pri nizsich vlhkostech dochézi lokalné ke
zvyseni elektrické intenzity v oxidové vrstvé pod hrotem, a tim i ke zvysené difuzi iontt
skrz povrch.

Pouziti

Jak uz bylo zminéno, tato technika se vyuziva pro vytvareni nanostruktur z oxidt daného
substratu. Diky odlisnym vlastnostem oxidi lze takovychto struktur vyuzit nejen jako

vvvvvv

vrstvach, které po vhodném selektivnim odleptani mohou slouzit jako nanolitografické
masky. [9]

11
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V neposledni fadé se vzory vytvorené lokalni anodickou oxidaci na substratech daji
pouzit pro selektivni rist atomi kovi pomoci epitaxe molekularnim svazkem (MBA).
A to zejména proto, ze:

o substrat a jeho oxid maji rozdilné koeficienty ulpéni pro vypatrovany kov
e prednostni desorpci z oxidu nebo substratu béhem ochlazovani substratu
o rozdilné diftzni délky pridanych Zeleznych atom na kifemiku nebo jeho oxidu

Bartosik et al. [12] ukézali, ze v principu se da teto techniky pouzit pro rist jakychkoliv
kovii, které maji rozdilné koeficienty ulpéni pro dany oxid. Ten miize byt pripraven pomoci
LAO i na jinych substratech nez kiemik (napf. GaAs).

1.2.4. Dip-pen nanolitografie (DPN)

Tato metoda, pri které je z ostrého hrotu (pero) diky kapidrnim sildm transportovan
inkoust na substrat (papir) je zndmé uz 4 000 let a byla v historii Siroce pouzivand
k transportu molekul na makroskopické tirovni. Na nanoskopické trovni vyuziva DPN
(podobné jako LAO) hrotu AFM a vodniho menisku mezi hrotem a substratem. Kapilarni
transport molekul z AFM hrotu na substrat slouzi k pfimému ,,psani* pozadovanych vzorii
skladajicich se z relativné malého mnozstvi molekul.

Ackoliv neni DPN jedinou litografickou metodou vyuzivajici primy prenos molekul,
spociva jeji vyhoda v moznosti selektivné umistit rozdilné druhy molekul na presné dané
mista v ramci konkrétni nanostruktury a to relativné jednoduchym a levnym zptisobem.
Navic pti pouziti inkoust riiznych typt umoznuje DPN vytvorit pozadovanou nanostruk-
turu a poté vyplnit oblast, kterou je obklopena, druhym typem inkoustu.

Hrot AFM

D W

Smér psani

Molekularni transport

Vodni meniskus

Y
GosssLssssssstssssscidd

Au substrat

Obréazek 1.7: Schéma principu Dip-pen litografie. Pfevzato a upraveno z [13].

Jak uz bylo feceno, transport molekul z hrotu je umoznén skrz vodni meniskus. Aby
bylo dosazeno preferovaného sméru transportu molekul z hrotu na substrat, musi byt
pouzity inkousty, které jsou reaktivni se substratem. Tim vznika chemicka sila, kterd
napomaha pohybu molekul ve spravném sméru skrz vodni mustek (viz obrazek 1.7). Navic,
pokud se transportované molekuly dokazou zachytit diky chemisorpci na substratu, dojde
k vytvoreni stabilni nanostruktury. Relativni vlhkost tak miize byt pouzita jako regulator
miry prenosu inkoustu a rozméru stopy. [13]
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2. Elektrické meéreni nanosenzoru

2.1. Motivace

Ve vyvoji detekénich technologii pro primyslové, vojenské a environmentalni monitorovani
je hlavnim cilem dosahnout takové citlivosti, Ze je mozné zjistit individualni kvantum dané
mérené entity. V pripadé chemickych senzort je timto kvantem jeden atom nebo molekula.
Zakladnim problémem, ktery takovému rozliseni brani, jsou fluktuace zptisobené tepelnym
pohybem nabojt a defekt vedouci ke vzniku pfirozeného sumu. Tento Sum zastini signal
od individualni molekuly obvykle o mnoho tadi.

V soucasné dobé se pracuje na vyvoji nanosenzori vyrobenych z grafenu, ktery je diky
svym pomérné unikatnim elektrickym vlastnostem vhodnym kandidatem nejen v oblas-
ti chemickych senzori, ale také pro ostatni aplikace s pozadavkem na detekci externi-
ho néboje, magnetického pole nebo mechanického naméahani. Princip ¢innosti takovych
nanosenzori vychazi ze zmény jejich elektrické vodivosti, o, v zavislosti na molekulach
adsorbovanych na povrchu grafenu, kde ptisobi jako donory nebo akceptory. Pozadovanou
citlivost umoznuji témto nanosenzortim nasledujici charakteristiky grafenu:

o grafen je vzdy dvoudimenzionalni material a tedy mé cely sviij objem vystaven
povrchovym adsorbatim.

« grafen vykazuje elektrickou vodivost jako kovy, a tudiz i nizky Johnsontv Sum i pfi
limitné nizké koncentraci nosi¢i naboje, kdy mize par elektront zdsadné zménit
koncentraci

e ma minimum krystalovych poruch a tedy i nizkou hodnotu sumu vzniklého jejich
tepelnym presunem

e umoznuje ¢tyrbodové méreni na zarizenich tvorenych monokrystalech s ohmickymi
kontakty s nizkym odporem.

Kombinace vSech téchto vlastnosti maximalizuje pomér signalu a Sumu tak, Ze jsme
schopni detekovat zménu lokalni koncentrace nosi¢i naboje o méné nez jeden elektron.
[14]

2.2. Aplikace

Schedin et al. [14] ukazal vliv plynnych chemikdlii silné rozpusténych v ¢istém héliu nebo
dusiku na grafenovy nanosenzor pri atomsferickém tlaku. Na Obrazku 2.1 muzeme vidét
¢asovou odezvu rezistivity na NOo, NHs, HoO a CO v koncentracich 1 p.p.m. (jedna ¢astice
na milion). Lze jednoduse pozorovat zmény, které se objevili velmi kratce (jednotky minut)
po vystaveni nanosenzoru plynim. K uvedeni do ptivodniho stavu bylo zapottebi zatizeni

13
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Obrazek 2.1: Zmény relativni rezistivity grafenového nanosenzoru po vystaveni atmosfére
¢tyfech riznych plynt. Kladné, resp. zaporné, znaménko rezistivity indikuje dopovani
elektronem, resp. dirou. Pfevzato a upraveno z [14].

zahtat nad 150°C nebo je vystavit kratkému pusobeni ultrafialového zareni. Dosazeni
ptivodniho stavu bylo potvrzeno opakovanim pokusu, které nevykazovala zddné zmeény.

Zhang et al. [15] navic ukazal, ze dopovanim grafenu vhodnymi molekulami nebo
vytvorenim defektti je mozné vyrazné zvysit citlivost grafenovych nanosenzort, protoze
molekuly pri adsorpci na grafenové plose volné vazby a defekty preferuji. Schedin et al.
také ukazal, ze koncentrace defekti nijak neovlivituje mobilitu naboje a tedy nema vliv
na citlivost nanosenzor.

Velké pole takovychto nanosenzorii by zvétsily funkéni plochu a tim i citlivosti na
kratkodobé expozice. Stejné tak by vzrostla schopnost detekce nepatrnych koncentraci.
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3. Pozadavky a motivace pro vyrobu
environmentalni komory

Cilem této prace bylo navrhnout a dohlizet na vyrobu environmentalni komory pro mik-
roskop atomdrnich sil od firmy NT-MDT pouzivany v laboratofi UFI VUT v Brné.

Komora bude slouzit k regulaci vlhkosti béhem méfreni SPM metod. Diky tomu bude
mozné ovlivnit tvar a velikost vodniho mustku mezi hrotem a povrchem vzorku. Déle
komora umozni provadét méreni v podminkach nizkého vakua a zvysovat tak citlivost
a presnost méreni. Podle firmy NT-MDT dochéazi k nejvyssimu navyseni citlivosti v pod-
minkach okolo 1072 Torr, déle se uz citlivost a stabilita méfeni vyznamné nezvysuje. Po-
uziti nizko-vakuové komory proto predstavuje optimdalni pomér mezi cenou a kvalitou,
nebot v porovnani s ultravakuovymi mikroskopy trva vycerpani mikroskopového prostoru
podstatné kratsi dobu (jednotky minut) a systém je daleko kompaktnéjsi, lehce ovlada-
telny a udrzovatelny [17].

Alternativné bude mozné komoru pouzit pro definované zmény koncentrace plynt
urcenych k detekci pfi méreni grafenovych nanosenzori nebo pro kombinaci méreni AFM
na grafenovém nanosenzoru v atmosfére pozadovaného plynu.

3.1. Konstrukéni pozadavky

Komora pro mikroskop atomarnich sil NTegra Prima byla navrhovana tak, aby spliovala
predevsim tyto pozadavky:

1. Pouziti kovového materialu.

2. Opticky priihled skrz viko slouzici k primé kontrole procesu métreni a nastaveni hrotu
SPM vzhledem k méfenému povrchu.

3. Mechanické ovladani ¢tyr polohovacich sroubit AFM modulu a dvou polohovacich
sroubti pohyblivého stolku na vzorky.

MozZnost ¢erpani do podminek nizkého vakua P < 10
Elektrické pruchodky pro vedeni elektrické kabelaz od senzort.
Hmotnost do 4 kg.

Snadné a rychld montaz.

Zahrnuti senzorii pro méreni vakua a relativni vlhkosti.

L ® N e T e

Néavrh a vyroba samostatné stojiciho dna kompatibilniho s komorou, které umozni
pouzivat komoru pro samostatné méreni nanosenzorti.

10. Ventily pro zavadéni plynti.
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3. POZADAVKY A MOTIVACE PRO VYROBU ENVIRONMENTALNI KOMORY

3.2. NT-MDT NTegra Prima

Mikroskop NTegra Prima od ruské firmy NT-MDT je multifunkéni zarizeni, umoznujici
aplikaci vétsiny SPM metod. Toho je dosazeno otevienou architekturou. Ta se vyznacuje
moznosti snadné vymény meériciho modulu podle pozadované SPM technologie na zaklad-
ni kostte mikroskopu. Zarizeni je svou konstrukei pro instalaci environmentalni komory
uzpusobeno, popis tohoto FeSeni je uveden v sekci 3.3).

Hlavni ¢asti mikroskopu tvori zakladni nosna kostra, ktera obsahuje vétsinu elektric-
kého ovlddani mikroskopu. V jeji centralni ¢asti se nachazi hlavni segment mikroskopu —
obrazek 3.1. Ten tvori pevny stolek, na ktery se pokldada modul pro métreni podle pouzité
SPM technologie. V jeho stiedu je umistén pohyblivy stolek slouzici k upevnéni vzorku
pro méreni. Jeho soucasti jsou dva mechanické polohovaci srouby a také piezo elementy;,
které umoznuji skenovani vzorkem béhem méreni.

Pevny stolek lezi uvnitt nerezového kruhu. Ten je pripraven pro dosednuti komory
a po jeji instalaci rozdéluje mikroskop na vnitini a vnéjsi ¢ast. Mezi dosedacim kruhem
a stolkem se nachazi elektrické prichodky pro vedeni signalu z métictho modulu ven z ko-
mory. Kromé elektrickych priichodek jsou zde také situovany malé ventily pro napousténi
plynii a prichodka pro evakuaci komory.

V kostre je zabudovana nosnd polohovaci ty¢ drzici opticky systém. Ten dovoluje
sledovat proces méreni v realném case. Do zadni strany nosné kostry jsou vyvrtany zavity,
které neslouzi zadnému primému ucelu. Proto jsou v navrhu pouzity pro uchyceni nosné
konzoly, kterd zajisti pfipojeni komory (viz sekce 4.2.4).

Komora bude slouzit predevsim pro méfeni s modulem pro mikroskop atomarnich sil.
Jednim z pozadavki proto byla moznost ovladat vSechny ¢tyfi polohovaci Srouby. Pomoci
sroubt je mozné seridit diferencni signal (A-B) a (A+B) z optického detekéniho systému,
ktery se béhem méreni nejcastéji rozostruje.

AN

L\
D 7
® o

\N

Obréazek 3.1: Pohled na centralni ¢ast mikroskopu. a) stolek pro umisténi méficich moduli,
b) dosedaci nerezovy kruh pro instalaci komory, ¢) ventily pro napousténi plynt, d) drzak
na métené vzorky, e) 25 pinovy HD D-sub konektor, f) polohovaci srouby pohyblivého
stolku na vzorky.
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3.3. JINE KOMORY

Obréazek 3.2: Zadni pohled na mikroskop NT-MDT NTegra Prima s AFM modulem.
a) polohovaci Srouby, b) zabudovand priruba pro ¢erpani komory, ¢) zavity pro pripevnéni
montézni konzoly, d) dosedaci kruh.

3.3. Jiné komory

Motivaci pro vyrobu pozadované komory byly predevsim nedostatky stavajici laboratorni
komory a komerc¢né prodavaného vyrobku.

3.3.1. Stavajici laboratorni komora

V soucasné dobé se v laboratofi UFI pro mikroskop NTegra Prima pouZiva jind svépo-
moci vyrobena komora z plexiskla. Jeji podobu ukazuje obrazek 3.3. Tato komora slouzi
predevsim k regulaci relativni vlhkosti. Jeji soucasti jsou dva mechanické manipulatory
(pro sefizeni signdlu A-B) a senzor vlhkosti, ktery diky zpétné vazbé spolu s regula¢nim
systémem dokéze udrzovat v komore pozadovanou vlhkost. Aby se nemusel cely systém
privodu a regulace plynii zasadnim zptisobem ménit, navrh nové komory pocita s pouzitim
stejného senzoru vlhkosti.

Nedostatky a divody vedouci k navrzeni nové komory je predevsim absence elektric-
kych prichodek, manipuldtori pro vSechny ¢tyti srouby (tedy i pro sefizeni signalu A+B)
a nemoznost ¢erpani komory do vakua.

3.3.2. Komercné prodavana komora

Firma NT-MDT vyrabi pro sviij mikroskop komerc¢ni komoru, vyrobenou ze slitiny hliniku.
Ta je urcena predevsim pro ¢erpani vnitiniho prostoru do vakua. Jejimi nedostatky jsou
absence mechanickych manipulatorti, maly opticky priizor ve viku a absence ptirub pro
pripojeni senzoru vlhkosti a vakuové mérky.
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3. POZADAVKY A MOTIVACE PRO VYROBU ENVIRONMENTALNI KOMORY

Obrézek 3.3: Stavajici komora v dstavni laboratofi.

Obrézek 3.4: Mikroskop NTegra od firmy NT-MDT s métici komorou.
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4. Konstrukéni reseni

V této kapitole je popsano konstrukéni reseni zadaného problému. Vzhledem ke skutec-
nosti, ze se jedna o specifické zadani spojené s konkrétnim typem mikroskopu, nebylo ve
vétsiné pripadtt mozné pouzit normované dily nebo nevyuzité soucéasti z tistavni laborato-
fe a vétsina dilu musela byt nové navrzena. Cely navrh byl vypracovan v program Adobe
Inventor 2014.

4.1. Vybér materialu

Protoze se komora bude vyuzivat pro regulaci vlhkosti pti méreni AFM nebo pro méreni
signalu elektrickych nanosenzori v atmosférach rtiznych plynii, bylo predevsim nutné
vybrat material odolny vi¢i ptisobeni vodnich par, jakoz i organickych a anorganickych
plynti.

Aby bylo mozné vytvorit konstrukei schopnou odolat pusobeni tlaku jedné atmosféry
(101,3kPa) pri zachovani rozumné vahy a mobility celého zafizeni, bylo potieba vybrat
materidl s vhodnym pomérem pevnost—hmotnost. V neposledni fadé byla limitujicim fak-
torem pro vybér materialu i jeho cena.

S ohledem na tyto pozadavky byly pro prvotni navrh vybrany dva materialy — nerezova
ocel a hlinik. Zakladni vyhody a nevyhody téchto materidlii jsou srovnany v tabulce 4.1.

Hlinik H Nerezova ocel

Vyhody Vyhody

Nizk4 hmotnost (2700 kg/m?). Velky modul pruznosti (E = 200 GPa).
Velmi dobra obrobitelnost (5-10 krat || Vysokd odolnost vici pusobeni plyni
rychlejsi nez nerezova ocel). a korozi.

Nizsi cena v porovnani s nerezovou oceli. Dobra svaritelnost a funkénost svarta pro

vakuové technologie.

Nevyhody Nevyhody

Nizky modul pruznosti (E = 70 GPa ). Velkd hmotnost (8000 kg/m?).
Obtizné svarovani pro vakuové technolo- || Vyssi cena v porovnani s hlinikem.
gie.

Tabulka 4.1: Srovnani konstrukénich materialit pro vyroby komory

Prvni navrh komory z nerezové oceli splioval zadani kromé pozadavku na hmotnost
(8kg). To byl vsak zasadni nedostatek, protoze s komorou takové hmotnosti by nebylo
mozné pohodIné manipulovat, a proto byl tento navrh zamitnut a zamérili jsme se na
navrh hlinikové konstrukce.
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4. KONSTRUKCNI RESENI

Kviili relativné nizkému modulu pruznosti hliniku v tahu vyzadoval tento druhy navrh
komory daleko robustnéjsi konstrukei, aby pri ptisobeni tlaku nedoslo k velkym prihybtm
vika a namahéani svarovych spoji. I presto byla hmotnost hlinikové komory daleko mensi
(2,5kg) nez hmotnost prvniho ndvrhu komory z nerezové oceli. Pouziti hlintku podporoval
i fakt, ze komercné prodavana komora od firmy NT-MDT je také vyrobena z hliniku.

P1i hledani vyrobnich moznosti byla zjisténa vyznamna nevyhoda hlinikové konstruk-
ce. V Ceské republice je technologie hlinfkového svafovani pro vakuovou techniku po-
mérné malo zastoupena a nepodarilo se najit firmu, kterd by byla schopna svary s nami
pozadovanou presnosti realizovat. Proto bylo nutné se vratit k navrhu z nerezové oceli.
Prepracovani zahrnovalo predevsim:

1. Ztenceni stény valce ze 4 mm na 2 mm.

2. Zveétseni optického pruzoru — vétsi ¢ast vika pak byla tvorena sklem, které je lehci
nez ocel.

3. Snizeni vysky komory na minimum.

Diky tpravdm se nakonec podafilo pozadované hmotnosti (3,5kg) doséhnout. Proto
byla pro vyrobu vybrana nerezova ocel.

Kromé nerezové oceli byl pro nékteré dily pouzit i Teflon a Delrin a to predevsim pro
pohyblivé mechanické spoje, u kterych je pozadovano co nejnizsi treni. Protoze se komora
bude cerpat pouze do podminek nizkého vakua a mikroskop sam o sobé obsahuje velky
pocet plastovych soucasti, je riziko kontaminace vakua vlivem mnozstvi uvolnénych c¢astic
z povrchu soucasti vyrobenych z téchto materialii zanedbatelné.

Obrézek 4.1: Celkovy pohled na komoru.
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4.2. KOMORA
4.2. Komora

Plast komory tvori valcova trubka o vnéjsim prameéru 204 mm na spodnim konci zakoncéend
dosedaci prirubou o vnéjsim priameéru 210 mm. Horni konec je zaslepen privarenym vikem,
ve kterém se nachazi opticky prizor o svétlosti 90 mm. Cela komora méri na vysku 170 mm.

Do plasté jsou pripojeny svarem dvé priruby KF-25, které budou slouzit pro pripojeni
vakuové mérky a senzoru vlhkosti. Jedna priruba KF-40 je navrzena jako rezervni, pro
pripad potfeby zapojeni elektrickych priichodek nebo dalsich senzorti. Déle plast nese
¢tyti prichodky pro mechanické manipulatory. Ve spodni ¢asti se nachézi dvé madla pro
pripojeni komory k mikroskopu nebo externimu dnu.

7 dtivodu nepraktického zapojovani nebude pro vedeni signélii od senzor pti instalaci
komory na mikroskopu vyuzita zadna z priuchodek ve sténé komory. K zapojeni bude
vyuzit 25 pinovy HD D-sub konektor zabudovany ve dné mikroskopu (viz obrazek 3.1).
Vyse zminéna priruba KF-40 je pouze rezervni pro pripad, ze by zabudovany konektor
nestacil.

Priruba pro ptripojeni hadice z rotacni vyvévy bude pripojena k otvoru zabudovanému
v zadni ¢asti nosné kostry mikroskopu (viz obrazek 3.2) nebo k prirubé, ktera je soucasti
dna (pro instalaci na externim dnu).

4.2.1. Opticky prizor

Pro opticky prizor bylo pouzito kfemenné sklo o tloustce 8 mm a priméru 130 mm (viz ob-
razek 4.2). Tésnéni je zajisténo O-krouzkem, na ktery je sklo pfitlaceno duralovou pii-
rubou. Dural byl zvolen pro celkové odlehceni konstrukce, nebot je priruba pripojena
sroubovym spojem a umoznuje pouzit i material s problematickou svaritelnosti. Aby ne-
dochazelo k prfimému kontaktu skla s kovem a tedy i k riziku vzniku praskliny na povr-
chovém defektu kovu, jsou mezi sklo a viko i duralovou prirubu vlozeny teflonové dosedaci
krouzky. Spodni teflonovy krouzek navic zajistuje spravné ulozeni tésniciho O-krouzku.

A
X<~i

Obrézek 4.2: Rez komorou. Reseni optického priizoru. a) sklo, b) a c) teflonové dosedaci
krouzky, d) O-krouzek, e) viko komory, f) duralovd pfiruba.
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4. KONSTRUKCNI RESENI

4.2.2. Mechanické prichodky - manipulatory

Mechanické manipuldtory slouzi k prenosu toc¢ivého momentu na polohovaci Srouby mik-
roskopu. Princip tésnéni mechanické priichodky umoznujici pouziti manipulatoru i béhem
meéreni ve vakuovych podminkéch je zndzornéna na obrazku 4.3.

J

Obrazek 4.3: Rez mechanickou priicchodkou. Schéma principu tésnéni mechanické priichod-
ky. a) ty¢ manipulatoru zakoncend hlavou s kolikem nebo ozubenym kolem, b) matka, c)
sroubova hlava, d) pritlacny krouzek, e) QUAD-RING.

Dotazenim sroubové hlavy do matky vznikne pres pritlacny krouzek tlak na tésnéni,
které se roztahne a utésni prostor okolo ty¢e manipulatoru. Tésnici funkci zajistuje dvoj-
¢inné ¢tyrbrité tésnéni QUAD-RING®, které ma oproti klasickym O-krouzktm nizsi tfeni
a diky své stavbé zajistuje vyssi tésnici efekt. Pritlacny krouzek je vyroben z teflonu, aby
bylo snizeno tfeni béhem utahovani.

Obréazek 4.4: Schéma principu mechanického spojeni s vili souososti az 3 mm pro prenos
to¢ivého momentu z manipuldtoru na polohovaci sroub. a) hlava manipuldtoru s kolikem,
b) hlava polohovactho sroubu s drazkou.

Pro co nejvyssi tésnost, musi byt ty¢ manipulatoru ulozena presné s malou radidlni
vuli. Protoze v nasich laboratornich podminkach nebylo mozno zmérit polohy sroubti na
mikroskopu s vétsi presnosti nez 1 mm, je systém spojeni hlavy manipulatoru a polohova-
ciho Sroubu navrzen tak, aby prenasel moment i v pripadé rovnobézné odchylky os a to
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az do vzdalenosti 3mm. Viile je zajisténa pohyblivym spojenim kolik—drazka (viz obréa-
zek 4.4). Toto spojeni v pripadé nesouososti sice neprendsi pohyb s konstantni ihlovou
rychlosti, vzhledem k povaze funkce to vSak nepredstavuje jeji omezeni.

Jedna z prichodek nemohla byt kviili nedostatku prostoru umisténa naproti polohova-
cimu sroubu a proto musi byt prenos to¢ivého momentu namisto vyse popsaného spojeni
zajistén Celnim ozubenym soukolim. Bude pouzit prevod slozeny ze dvou plastovych ozu-
benych kol s modulem 1,0 a primérem roztecné kruznice dg = 12 mm.

Béhem navrhovani bylo zjisténo, Ze polohovaci Srouby na pohyblivém stolku na vzorky
(viz obrazek 3.1) méni béhem méfeni spolecné se stolkem svou vertikdlni polohu. Kon-
strukéni feseni mechanické spojky s proménou vzdalenosti os v intervalu cca 15 mm by
vyzadovalo slozité prevody na které neni v komore dostatek prostoru. Proto bylo rozhod-
nuto, ze ovladani téchto sroubtt bude zajisténo elektrickymi krokovimi motorky. Regeni
tohoto problému bude predmétem dalsi prace na tomto projektu mimo ramec bakalarské
prace.

4.2.3. Spojeni komory s mikroskopem a dnem

Pramér dosedaci ptiruby odpovida svou velikosti dosedacimu kruhu (viz sekce 3.2). O-
krouzek pro statické axidlni tésnéni je ulozen v normované drazce (viz obrézek 4.5). Pri-
ruba je zevnitt vybrana do hloubky 2 mm tak, aby po strandch zistal 3 mm silny stredici
krouzek, ktery zajisti pozadovanou osovou polohu komory na dosedacim kruhu. To je
dilezité pro zajisténi co nejpresnéjsi polohy mechanickych priichodek vici polohovacim
sroubtim.

Obrézek 4.5: Rez komorou. Schéma dosednuti komory na mikroskop nebo externi dno.
a) dosedaci kruh na mikroskopu nebo externim dnu, b) O-krouzek, ¢) komora s dosedaci
prirubou a vybranim na stredici krouzek.

Pro nastaveni spravné thlové polohy na dosedacim kruhu (opét hlavné kvuli poloze
mechanickych prichodek) a pro mechanické pritlaceni dosedaci pfiruby slouzi dvé po-
stranni madla. V kazdém z nich se nachazi par dér pro srouby, které jsou soucasti mikro-
skopu i dna. Pti instalaci se komora k dosedacimu kruhu ptfes madla dotahne kiidlovymi
maticemi (viz obrazek 4.8).
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4.2.4. Upravy na mikroskopu NTegra Prima

Kvtli divodim popsanym v sekci 4.2.2, musely byt provedeny tipravy i na hlavach polo-
hovacich sroubtt modulu AFM. Jak uz bylo zminéno, tii z manipulatortt budou zakonceny
specidlni hlavou s drazkou (viz obrazek 4.4) a jeden plastovym kolem s ¢elnim ozubem.

Obrazek 4.6: Konzola pro pripojeni k mikroskopu do zavitii na zadni strané mikroskopu.

Déle bylo pro mechanické pritazeni komory pres madla potieba vyrobit i specidlni
konzoli se zavity, kterd bude ze zadni strany pfipojena ke kostfe mikroskopu (viz obrazek
3.2). Z predni strany se podobné konzola k mikroskopu kviili absenci zavitt pripevnit nedd
a proto bude dotazeni bude realizovano pomoci zavitovych tyci ukoncenych pravoithlym
hackem, ktery bude zachycen zespodu za kostru mikroskopu.

4.3. Dno pro pouziti komory bez mikroskopu

Jednim z hlavnich pozadavk bylo navrhnout a vyrobit samostatné stojici dno, aby bylo
mozné komoru pouzivat pro méreni odezvy nanosenzorti v atmosférach rtiznych plynii bez
AFM. Pii navrhu bylo dbano, aby se svou konstrukei a funkci dno co nejvice podobalo
centralni ¢asti mikroskopu. Diky tomu bude pro obé instalace mozné pouzivat stejné nebo
podobné komponenty a tim se cely proces méfeni co mozna nejvice usnadni a urychli.
Hmotnost dna bez pripojenych soucasti je 2 kg.

Hlavni ¢ast tvori plochy disk o sile 5mm s vyvysenym dosedacim kruhem stejnych
rozmeért jako dosedaci kruh na mikroskopu. Ze spodni strany jsou ke dnu privareny valcové
nohy s vnitfnimi zavity, do kterych se zasroubuji komeréné prodavané polohovaci nohy
s protiskluzovou zakladnou. Tim se zvysi stabilita a v zavislosti na délce zasroubovani
bude mozné upravovat vysku dna podle ndroku na prostor az o 8 cm.

Po stranach ze dna vystupuji dva pary zavita zajistujicich pripojeni ke komore. Pri-
pojeni bude realizovano stejnym zptisobem jak bylo popsano v sekci 4.2.3 a je zobrazeno
na obrazku 4.8.
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Obrézek 4.7: Celkovy pohled na externi dno.

4.3.1. Stolek pro senzory

Uprostied dna se nachazi zavit, ktery bude slouzit pro pripojeni stolkii na nanosenzory.
Stolek bude vzdy navrzen a vyroben podle architektury plosného spoje, na kterém bude
nanosenzor umistén a podle dalsich pozadavkt — napriklad ohrivani a chlazeni nanosen-
zori béhem méreni nebo pritomnosti proménného magnetického pole. Protoze se do této
chvile nepovedlo navrhnout a vyrobit plosny spoj, ktery by vyhovoval a tedy nejsou dany
presné pozadavky na parametry stolu, bude navrh a vyroba stolkti pozadovanych rozmeéri
a funkce predmétem dalsi prace na tomto projektu nad ramec bakalarské prace.

4.3.2. Prichodky

Dno obsahuje dvé priruby KF-40 a jednu KF-25. Aby bylo vedeni kabeldze od senzori
identické pri instalaci komory na mikroskopu i instalaci s externim dnem, bude jedna z KF-
40 prirub pouzita pro pripojeni 25 pinové HD D-sub prichodky, tedy stejného konektoru,
ktery je zabudovan v mikroskopu. Diky tomu nebude tfeba ménit zapojeni nanosenzoru
v pripadé, Ze se bude mérit nejprve samostatné a nasledné na AFM. Druhd priruba KF-40
je rezervni pro dalsi aplikace (ohfivani nebo chlazeni stolku se vzorkem) a KF-25 bude
pouzita pro Cerpani vakua.

Ve dné se také nachézi dvé prichozi diry se zavity. Jejich funkei je pripojeni ventilt
slouzicich k napousténi plynt. Tyto ventily budou opét shodné s ventily na mikroskopu
(viz obrazek 3.1). Pokud bude komora ¢erpana do vakua, budou tyto diry zaslepeny srouby
s gumovym tésnénim.
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4.4. Kompletni sestava komory a dna

Na obrazku 4.8 je ndvrh kompletni sestavy komory s externim dnem. Celkové bez polo-
hovacich noh a ostatnich pridavnych komponenti do pruchodek méri sestava na vysku
271 mm a vazi 5,5kg.

Snadnda a rychla montaz komory bude zahrnovat pouze nasazeni komory na dosedaci
kruh, dotazeni sroubtl v postrannich madlech pomoci kiidlovych matic, zapojeni pozado-
vanych komponent do KF prirub a pripadné zasroubovani ventili pro napousténi plyni
a pripojeni hadic z regula¢niho zatizeni. Nepouzité KF prichodky budou uzavieny slepou
prirubou.

Pritomnost mechanickych manipulatori pro ovladani polohovacich sroubtt na mikro-
skopu by neméla predstavovat problém, protoze pii maximalnim vytazeni manipulatoru
by jeho hlavy mély zabirat pouze nepatrnou ¢ast vnitiniho prostoru. Pokud by nékdy
v budoucnosti predstavovaly prostorové omezeni, bude mozné vyrobit specidlni zatky pro
jejich zaslepeni.

Obrazek 4.8: Celkovy pohled. Instalace komory na externim dné.
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4.5. PEVNOSTNI VYPOCTY

4.5. Pevnostni vypocty

Pfi ¢erpani komory do tlaku 10° Pa dochdzi ptisobenim vnéjsiho atmosferického tlaku
k zatizeni stén komory. Kvili pozadavku na nizkou hmotnost bylo potieba odebrat co
nejvice materialu, proto bylo nutné spocitat vysledné prohnuti jejich stén a soucinitel
bezpecnosti této deformace.

Pevnostni vypocty byly provedeny v programu Adobe Inventor 2014, pomoci nastroje
Pevnostni analyza, ktery vyuziva k modelovani metodu koneénych prvki. Pred vypoctem
bylo zapotfebi priradit vSsem komponentiim odpovidajici materidlové charakteristiky. Za-
danymi parametry byl tlak 101 kPa (odpovida tlaku v komorie fddové 10° Pa) ptisobici na
viko a stény komory — zndzornén zlutymi Sipkami. Jako pevnd vazba byla zvolena dose-
daci priruba. Vysledek vypoétu je zachycen na obrazku 4.9 — zobrazeni deformace a 4.10
— zobrazeni koeficientu bezpecnosti.

Simulace ukazala, ze podle predpokladu dochazi k nejvétsimu prithybu ve stredu optic-
kého prizoru. Hodnota prohnuti v tomto bodé oproti nezatizenému stavu byla vypocte-
na na 127,5 pm. Prohnuti je navic ¢asteéné zptisobeno deformaci teflonovych dosedacich
krouzkt. Z obrazku pro koeficient bezpecnosti je patrné, ze soucinitel bezpecnosti této
deformace je vétsi nez 6. To znamend, ze by soucast méla teoreticky vydrzet 6 krat veétsi
zatizeni, a proto je mozné tuto deformaci povazovat za bezpecnou. Jak je vidét, nejmensi
hodnota soucéinitele bezpecnosti je 2,51. Po bliz§im zkoumaéani bylo zjisténo, ze tato hod-
nota plati pro jednu z drazek zaviti sroubt v prirubé, kterou je dotazeno sklo v optickém
pruzoru. Protoze se jedna o statické zatizeni je tato hodnota pro pozadovanou funkci do-
statecna. Deformace valcového plasté je vzhledem k priithybu vika se sklem zanedbatelna.

Uzhy: 204521

Prvky:112152

Typ: Posunut

Jednotka: mm

285.2014, 17:02:57
0,1275 Max.

0,102
0,0765
0,051
0,0255

0 Min.

Obréazek 4.9: Simulace prohnuti stén komory pfi ptsobeni atmosférického tlaku 101 kPa
— tlak na jednotlivé plochy je zndzornén zlutymi sipkami.
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4. KONSTRUKCNI RESENI

Na zékladé téchto vysledkti bylo rozhodnuto, Ze vzhledem k velikosti komory a po-
zadované funkci, je jeji deformace bezpecnd a prijatelnd. Vypocet byl proveden pro tlak
10° Pa, pii dal$im ¢erpani se uz tlakovy rozdil zdsadnim zpiisobem nezvysuje, proto by

ani pripadné cerpani do nizsich tlakti nemélo pevnost ohrozit.

Obrézek 4.10: Soucinitel bezpecnosti pii zatizeni stén komory atmosferickym tlakem.
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Zaver

Vysledkem této prace je navrh nerezové environmentalni komory pro mikroskop atomar-
nich sil NTegra Prima, ktery se nachézi v laboratorich UFI VUT Brno. Sou¢sti navrhu je
samostatné dno, diky kterému bude mozné komoru pouzit i pro elektronické méreni nano-
senzorll. Ve spojeni se stavajicim systémem pro regulaci plyntt umozni zatizeni definované
meénit slozeni atmosféry uvnitt komory. Alternativné bude mozné komoru vycerpat do
podminek nizkého vakua. Zatizeni odstranuje funkéni nedostatky stavajici komory a ko-
mercéné prodavaného vyrobku.

Névrh se znacné lisi od navrhu stavajici komory a pri feSeni vétsiny konstrukénich
problémi bylo potteba ptijit s origindlnim feSenim. Proto nez bylo nalezeno nejlepsi resent,
bylo zpracovano nékolik navrhi. Vysledny navrh se svym feSenim snazi o co nejvétsi
jednoduchost montaze a manipulace s komorou.

Prvotni feseni pocitalo s vyrobou komory z nerezové oceli, tento navrh vsak nesplnoval
podminku maximalni hmotnosti celého vyrobku, proto byl pro druhy navrh zvolen hlinik.
Kv1li problémtim s jeho svaritelnosti vSak bylo nakonec tieba vytvorit navrh s pouzitim
nerezové oceli tak, aby celkova vaha nebranila pohodlné manipulaci.

Protoze nejsou k dispozici presné rozméry cilového mikroskopu a v laboratornich pod-
minkach nebylo mozné zmérit s dostatecnou presnosti pozice nékterych komponent, reseni
pocitd s moznymi montaznimi neptresnostmi tak, aby byl jejich vliv eliminovan.

Béhem vytvareni navrhu bylo zjisténo, ze splnéni dvou pozadavki bude vyzadovat
slozitéjsi feseni nez se ptivodné predpokladalo. Toto feseni bude predmétem dalsi prace
a zlepsovani navrhu nad ramec této bakalarské prace. Jedna se o instalaci krokovych
motorkit na dva polohovaci Srouby stolku na vzorky a navrh stolku pro nanosenzory,
ktery je soucasti samostatného dna.

Pri zadavani komory do vyroby se vyskytly problémy v komunikaci s poptéavanou
firmou, ktera v pribéhu zadavani netimérné navysila cenu oproti ptivodni domluvé. Proto
bylo potfeba udélat nové vybérové fizeni na vyrobce a realizace navrhu se tim padem
asi o mesic zdrzela. Z téchto divodu byl navrh v dobé odevzdani prace stale ve vyrobé
a proto nebylo mozné provést puvodné zamyslené testovani funkce komory.

Nedilnou soucasti prace bylo i pochopeni zékladnich principti vlivu prostredi na mikro-
skopii atomarnich sil a to nejen na méreni, ale i pro vyznamné metody pripravy nanostruk-
tur LAO a DPN. Stejné tak byly objasnény zakladni principy funkce méreni nanosenzort.
Diky realizaci navrhu komory bude mozné tyto principy obsahleji zkoumat a poznatky
vyuzivat ke zlepseni zminénych technologii a postupi.
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Seznam pouzitych zkratek a symboli

AFM
SPM

RH
UHV

&N xS S g =2

x

DPN
LAO
UFI

atomic force microscopy (mikroskopie atomarnich sil)
scaning probe microscopy (mikroskopie rastrovaci sondou)
frekvence [s7!]

tuhost cantileveru [N-m™!]

hmotnost [kg]

koeficient ttlumu [N-s-m™!]

sila [N]

vychylka [m]

amplituda [m]

faze [rad]

relativn{ vlhkost [%)]

ultra high vacuum (ultra vysoké vakuum)
povrchové napéti [N-m™!]

tlak [Pa]

thel smoceni télesa [°]

kontaktni thel smaceni [°]

moldrn{ objem [m?-mol™!]

molarni plynovéa konstanta [J-K~!-mol™]
termodynamické teplota [K]

intenzita elektrického pole [V-m™1]
hamakerova konstanta [J]

dip pen nanolitography

lokalni anodické oxidace

ustav fyzikalniho inzenyrstvi
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU
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Seznam priloh

o Bakalarska prace ve formatu PDF

— Hlavni_dokument

o Vyrobni vykresy

— K_komora — jednotlivé vykresy KOMORY
— D_dno — jednotlivé vyrobni vykresy DNA
— M_manipulator — jednotlivé vyrobni vikresy MECHANICKE PRUCHODKY
— 0_ostatni — jednotlivé vyrobni vykresy KOMPONENT PRO MIKROSKOP

e 3D modely

— K_komora_3d — jednotlivé 3D modely KOMORY

— D_dno_3d — jednotlivé 3D modely DNA

— M_manipulator_3d — jednotlivé 3D modely MECHANICKE PRUCHODKY
— 0_ostatni_3d — jednotlivé 3D modely KOMPONENT PRO MIKROSKOP

Soucasti priloh je i slozka s 3D modely postupnych navrhi, které predchazely findlni
verzi.

Veskeré 3D modely jsou ve formatu Autodesk Inventor 2014 (*.ipt) i ve formatu STEP
(*.stp). Vykresy jsou také ve formatu Autodesk Inventor 2014 (*.idw) a formatu PDF.

35



	Úvod
	Vliv a využití vodního prostředí v mikroskopii atomárních sil
	Mikroskopie atomárních sil (AFM)
	Kontaktní mód
	Bezkontaktní mód
	Semi-kontaktní mód

	Vodní meniskus a jeho vliv na AFM techniky
	Tvorba menisku
	Vliv menisku na přilnavost hrotu
	Lokální anodická oxidace (LAO)
	Dip-pen nanolitografie (DPN)


	Elektrické měření nanosenzorů
	Motivace
	Aplikace

	Požadavky a motivace pro výrobu environmentální komory
	Konstrukční požadavky
	NT-MDT NTegra Prima
	Jiné komory
	Stávající laboratorní komora
	Komerčně prodávaná komora


	Konstrukční řešení
	Výběr materiálu
	Komora
	Optický průzor
	Mechanické průchodky - manipulátory
	Spojení komory s mikroskopem a dnem
	Úpravy na mikroskopu NTegra Prima

	Dno pro použití komory bez mikroskopu
	Stolek pro senzory
	Průchodky

	Kompletní sestava komory a dna
	Pevnostní výpočty

	Závěr
	Literatura
	Seznam použitých zkratek a symbolů
	Seznam příloh

