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A b s t r a k t 
Tato baka lá ř ská práce se zabývá náv r hem envi ronmentá ln i komory pro mikroskop ato
márn ích sil NTegra P r i m a nebo a l te rna t ivně pro s amos ta tné měření nanosenzorů . Komora 
bude sloužit pro definovanou změnu složení atmosféry a čerpání vakua v prostoru okolo 
měřeného vzorku. Jsou diskutovány teoretické principy v l ivu okolního pros t ředí na meto
dy A F M a ukázány principy měření senzorů na bázi grafenu. Dále jsou v práci uvedeny 
důvody vedoucí k výrobě komory a požadavky na její konstrukci. Hlavní část práce se 
zabývá popisem kons t rukčního návrhu . V závěru jsou prezentovány výsledky simulace 
p r ů h y b u s těn evakuované komory. 

S u m m a r y 
This thesis deals wi th the concept of the chamber for atomic force microscope device 
NTegra P r i m a or alternatively for stand-alone measurements of nanosensors. The cham
ber wi l l 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 A F M 
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. M a i n part deals wi th description of design. A t the end the results of stress 
analysis and wall deflection of evacuated chamber are presented. 

K l í č o v á s lova 
mikroskopie a tomárn ích si l , NTegra Pr ima, vodní meniskus, grafenové senzory, environ
mentá ln i komora 
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Úvod 

V l i v okolního pros t řed í na metody pracující na principu mikroskopie rastrovací sondou 
(SPM) je zkoumána již od jejich vynálezu na konci osmdesá tých let dvacá tého století . 
V běžných podmínkách tot iž dochází ke kondenzaci vodních par mezi hrotem sondy a po
vrchem za vzniku vodního menisku, k te rý může zásadn ím způsobem ovlivnit probíhající 
měření . Deta i ln í znalost vzniku, tvaru a v l ivu tohoto menisku na S P M techniky je esen
ciální pro zlepšení jejich rozlišovacích schopnost í a pro další vývoj technologií př ípravy 
nanostruktur, k teré jsou na principu S P M založeny. 

Hlavním cílem t é t o práce je navrhnout, vyrobit a otestovat envi ronmentá ln i komoru 
pro mikroskop NTegra P r ima od firmy N T - M D T , k te rý se nachází v labora toř ích U F I 
V U T Brno. Díky komoře bude možné přesně definovat vlhkost a složení atmosferického 
pros t ředí okolo mikroskopu a t í m regulovat v l iv vodního menisku na probíhající měření . 
V labora toř ích U F I V U T Brno je dosud používaná j iná svépomocí vy robená komora. Její 
funkční nedostatky, jako je např ík lad nemožnost čerpání komory do vakua však omezují 
její použi t í . 

V současnost i je t aké snaha vyvinout elektronické senzory koncentrace částic s takovou 
citlivostí, že bude možné detekovat jedinou molekulu měřené entity. Proto je součást í práce 
i náv rh s amos ta tně stojícího dna pro tuto komoru, ve k teré bude možné takových senzory 
testovat. 
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1. V l i v a využití vodního prostředí v m i 
kroskopii atomárních sil 

1.1. Mikroskopie a tomárních sil ( A F M ) 
Metoda mikroskopie a tomárn ích sil, pa t ř íc í do skupiny zobrazovacích technik pracujících 
na principu mikroskopie rastrovací sondou ( S P M ) , byla vynalezena v roce 1986 Gerar-
dem Binnigem, Calvinem F . Quatem a Christopherem Herberem [2]. Brzy se stala jednou 
z nej významnějš ích zobrazovacích, manipulačních a měřících technik ve výzkumu a apli
kaci nanotechnologií . J e d n á se o rastrovací techniku - obraz je sestavován pos tupně bod 
po bodu. Používá se předevš ím k t ro j rozměrnému zobrazení povrchů a dosahuje velmi 
vysokého rozlišení. 

Zák ladem A F M je velmi os t rý hrot, k te rý se nachází na volném konci p ružného cantile-
veru ( raménka) - obrázek 1.1. Pr incip činnosti je založen na existenci silové interakce mezi 
hrotem a vzorkem při jejich vzá jemném přiblížení. Síly, k te ré mezi hrotem a povrchem 
vznikají , svým působen ím pružný cantilever ohýbají . Hrot se b ě h e m měření pohybuje 
v pravide lném rastru a řídící sys tém pomocí zpě tné vazby získává informace o povrchu. 
Podle v l ivu interakčních sil na deformaci cantileveru a podle způsobu jeho pohybu nad 
vzorkem rozlišujeme t ř i základní pracovní módy : 

• kon tak tn í nebo také s ta t ický mód , při k t e r ém nedochází k oscilacím 

• semi-kontaktn í dynamický mód , při k t e r ém dochází k čás tečnému kontaktu s povr
chem 

• bezkon tak tn í dynamický mód , při k t e r ém nedochází ke kontaktu s povrchem 

V praxi je větš inou pevný konec cantileveru uchycen pevně a vzá jemného pohybu je 
dosaženo skenováním vzorkem pomocí piezoelektrických man ipu lá to rů . 

1.1.1. Kontaktní mód 
Př i měření v k o n t a k t n í m m ó d u dochází k p ř ímému styku mezi hrotem a povrchem. Půso
bení interakčních sil mezi hrotem a povrchem je kompenzováno p ružnou silou cantileveru 
generovanou jeho o h n u t í m podle Hookova zákona. A b y nedošlo k nech těnému poškození 
vzorku a kvůli zvýšení citlivosti jsou cantilevery určené pro měření v k o n t a k t n í m m ó d u 
vyrobeny z mate r i á lu s re la t ivně velkou ohebnost í . P ře s to kvůli p ř í m é m u kontaktu čas
to dochází k poškození hrotu nebo povrchu, a proto pro analýzu měkkých povrchů jako 
např ík lad organických molekul není tato metoda vhodná . 

Měření může být provedeno dvěma způsoby: v m ó d u konstantní síly nebo konstantní 
výšky. V m ó d u kons tan tn í síly udržuje sys tém pomocí zpě tné vazby pevný konec cantile-

3 



1. V L I V A V Y U Ž I T I V O D N Í H O P R O S T Ř E D Í V M I K R O S K O P I I A T O M Á R N Í C H SIL 

Obrázek 1.1: Schéma A F M v k o n t a k t n í m módu . 

veru v takové výšce nad povrchem, aby byla p r u ž n á síla a tedy i jeho ohnu t í kons tan tn í . 
Topografie povrchu je pak sn ímána p ř ímo jako funkce výšky cantileveru. 

Př i měření v m ó d u kons tan tn í výšky se po celou dobu ras t rování vzdálenost vzorku 
vůči pevnému konci cantileveru nemění . Ten se po celou dobu pohybuje v kons tan tn í 
výšce bez ohledu na morfologii povrchu. Morfologie povrchu je pak sestavena jako funkce 
ohnut í cantileveru. Tato metoda je v h o d n á předevš ím pro vzorky s ma lými nerovnostmi 
(jednotky Angstromu), protože při větší nerovnosti může dojít ke zničení povrchu nebo 
hrotu. 

1.1.2. Bezkontaktní mód 
V bezkon tak tn ím m ó d u nedochází k p ř ímému kontaktu mezi hrotem a vzorkem. V can
tileveru jsou vybuzeny oscilace s re la t ivně malou amplitudou okolo 1 nm. Piezo vibrá tor , 
k te rý tyto oscilace budí , k m i t á s frekvencí u takto: 

u = UQ cos(uut). 

Pohybová rovnice m á potom tvar: 

in 
<rz 
dt2 

-k{z 
dz 

u)-u— + F0 + Fps, 
dt 

;i .2) 

kde —k(z — u) je p r u ž n á síla d a n á Hookovým zákonem, člen v% zastupuje t lumení 
způsobené předevš ím viskozitou vzduchu, F0 reprezentuje vl iv gravitace a j iných možných 
kons tan tn ích sil a Fps je p ř ídavná síla d a n á předevš ím van der Waalsovou interakcí. Pro 
malé oscilace okolo rovnovážné polohy můžeme Fps aproximovat p rvn ím l ineárním členem 
v Taylorově rozvoji: 

FPS = FPS(z0) +
 dFpfz

Zo)z(t) = F P S 0 + FPSz(t), 

kde FPS je gradient interakce mezi hrotem a povrchem v rovnovážné poloze ZQ. 

;i.3) 
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1.2. V O D N Í M E N I S K U S A J E H O V L I V N A A F M T E C H N I K Y 

Kons t an tn í síly dané F0 a nul tý člen rozvoje FPS0 pouze posunou rovnovážnou polohu 
a nijak neovlivní frekvenci, ampli tudu ani fázi oscilací. Po substituci z' = z+(F0 + Fps0)/k 
se dá ukáza t [1], že řešení pohybové rovnice pro kmi t án í hrotu je: 

kde amplituda A, fáze <p> i rezonanční frekvence oorz závisí na gradientu FpS. 
Po přiblížení kmitaj íc ího hrotu k povrchu dochází díky n á r ů s t u gradientu ke změně 

všech t ř í výše zmíněných veličin. Sys tém pak pomocí zpě tné vazby kontroluje s t řední vzdá
lenost zo hrotu od povrchu tak, aby byla zachována kons tan tn í amplituda (ampl i tudová 
modulace) nebo frekvence oscilací (frekvenční modulace). Topografický obraz povrchu je 
vy tvořen zaznamenáván ím t é to vzdálenost i b ě h e m ras t rování . 

P ro tože frekvence oscilací může být sn ímána velmi citlivě, umožňuje m ó d s frekvenční 
modulac í použí t velmi t u h é r aménka , k teré poskytuj í s tabi lní měření blízko povrchu. Díky 
tomu bylo dosaženo a tomárn ího rozlišení v u l t ravakuových podmínkách . [1] 

1.1.3. Semi-kontaktní mód 
V porovnán í s kon tak tn í metodou předs tavuje semi-kontaktn í m ó d ( nebo také „poklepový 
m ó d " ) v ý h o d u předevš ím při měření měkkých mater iá lů , u k terých může při tažení hrotu 
přes vzorek dojít k poškození. Navíc není v tomto m ó d u vyžadována tak vysoká citlivost 
a stabilita sys tému jako u měření v bezkon tak tn ím m ó d u , a proto je více využíván. 

N a rozdíl od kon tak tn ího m ó d u dosahují buzené oscilace cantileveru větších amplitud 
okolo 10-100 nm na frekvencích blízkých jeho rezonanční frekvenci. In terakční síla Fps 
mezi hrotem a povrchem je t en tokrá t kromě van der Waalsových sil d á n a i elastický
mi silami b ě h e m kontaktu. V tomto p ř ípadě j i však kvůli velkým a m p l i t u d á m nemůže 
linearizovat jako v rovnici 1.3. 

I tak se ale dá ukáza t její v l iv na amplitudu i fázi pohybu. Tato změna pak slouží jako 
z p ě t n á vazba pro řídící sys tém a nás ledné zobrazení povrchu. [1] 

V běžných p o d m í n k á c h se vlivem vlhkosti vytvoř í na vzorku t enká vrstva vody. Proto
že při měření v bezkon tak tn ím a semi-kon tak tn ím m ó d u může tato vrstva značně ovlivnit 
měření změnou silové interakci mezi hrotem a povrchem, je důležité se t ěmi to v l ivy za
bývat . 

1.2. Vodní meniskus a jeho vliv na A F M techniky 
Pokud jsou měření fungující na principu Scanning probe microscopy (SPM) prováděny 
v atmosférickém pros t ředí , jsou ovlivňovány existencí vodního menisku mezi hrotem a po
vrchem vzorku, k te rý se v běžných p o d m í n k á c h tvoř í z vody p ř í t omné ve vzduchu a na 
vzorku. Takováto vodní formace u většiny S P M technik snižuje jejich rozlišení. Např ík lad 
při měření mikroskopie laterálních sil ( L F M ) se interakce mezi hrotem a povrchem měří 
pomocí t řecí síly, k t e rá je vzniklými kapi lárn ími silami v ý z n a m n ý m způsobem ovlivněna. 

N a druhou stranu je p ř í tomnos t vodního menisku nezby tná pro významné techniky 
př ípravy nano-struktur. A to zejména pro dip-pen nanolitografii ( D P N ) a lokální anodic
kou oxidaci ( L A O ) . 

Abychom byl i schopni zpřesnit rozlišení zobrazovacích metod na bázi S P M , vytvoř i t 
správné numerické modely interakčních sil nebo pomocí výše zmíněných vyvinout co nej-

z' = Asm(uot + ip) 

[3] 
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1. V L I V A V Y U Ž I T Í V O D N Í H O P R O S T Ř E D Í V M I K R O S K O P I I A T O M Á R N Í C H SIL 

přesnější nás t ro je pro tvorbu nanostruktur je nezbytné velmi dobře porozumět vzniku, 
vlastnostem a v l ivu těchto vodních formací. 

1.2.1. Tvorba menisku 
Voda obsažená ve vzduchu kondenzuje p řednos tně na zakř iveném povrchu, a proto po 
přiblížení hydrofilního hrotu k povrchu hydrofilního vzorku vzniká vodní meniskus v mís
tě jejich vzá jemného kontaktu. Množs tv í kondenzované vody je úměrné re la t ivní vlhkosti 
(RH) okolního pros t ředí , k teré m á zásadní v l iv i na jeho velikost a tvar. Rozhok et al. 
dokázali existenci menisku pro hydrofilní hrot dokonce i při velmi nízké re la t ivní vlhkosti. 
Experimenty ukázaly, že se voda sbírá v okolí kontaktu hrotu se vzorkem navzdory re
lat ivní vlhkosti i v abso lu tně suchém pros t ředí ( R H 0%). Ukázalo se tedy, že ke vzniku 
menisku nedochází pouze v přísných U H V podmínkách . [3] 

R»x. d. D 
r 2 » r i 

rj) malé 

Obrázek 1.2: Geometrie vodního m ů s t k u mezi koulí a rovinou v t e rmodynamické rovno
váze. P řevza to a upraveno z [5]. 

V h o d n ý model pro popis tvaru a velikosti vodních formací mezi dvěma makroskopic
kými povrchy dává Youngova-Laplaceova rovnice: 

A P L = 7 ( - + - ) = - , (1.5) 

kde AP je makroskopický t lakový rozdíl na rozhraní v o d a - p á r a v rovnovážném stavu, 
známý jako Laplaceův tlak, r\ a r 2 jsou hlavní poloměry zakřivení menisku (ve vert ikální 
resp. hor izontální rovině symetrie menisku), 7 je povrchové napě t í na rozhran í a r k je 
efektivní poloměr zakřivení nebo také Kelvinův poloměr. Pro r 2 3> r\ můžeme v Young-
Laplaceově rovnici p sá t ( l /r*i + l / r 2 ) ~ l/r1 = 1 / rv [5] 

V t e rmodynamické rovnováze je Kelvinův poloměr svázaný s re la t ivní vlhkost í (RH) 
Kelvinovou rovnicí: 

T k = RTln ( R H ) ' ( L 6 ) 

kde V je molárn í objem kapaliny, R molárn í plynová konstanta a T t e r m o d y n a m i c k á 
teplota. [5] 

Závislost Kelvinova po loměru na re la t ivní vlhkosti pro vodu o teplotě 20 °C, kde 
jV/RT = 0,54 nm [5], je vyjádřena v tabulce 2.1 
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1.2. V O D N Í M E N I S K U S A J E H O V L I V N A A F M T E C H N I K Y 

R H n m 

0,0 0,00 
0,1 -0 ,23 
0,2 -0 ,34 
0,3 -0 ,45 
0,4 -0 ,59 
0,5 -0 ,78 
0,6 -1 ,06 
0,7 -1 ,51 
0,8 -2 ,42 
0,9 -5 ,13 

1,1 oo 

Tabulka 1.1: Závislost Kelvinova po loměru na re la t ivní vlhkosti v rovnovážném stavu 

To znamená , že při nižších vlhkostech zapříčiní malé hodnoty Kelvinova poloměru , že 
ke kondenzaci vody dojde p r imárně v místech povrchových poruch s velkým zakřivením 
(praskliny, důlky apod.). [4] 

Urč i tým prob lémem také je, že Kelvinova rovnice je odvozena pro makroskopické kon
tinuum. A protože je efektivní poloměr molekul vody 0,37 nm [6], musel by být počet 
molekul vody tvořících můs tek ve ver t ikálním směru př i n ízkém R H v ř á d u jednotek. 
Proto nemůže Kelvinova rovnice s úplnos t í popsat závislost proporc í m ů s t k u na relat ivní 
vlhkosti a tedy ani velikost adhezních sil . A přestože se při vyšší re la t ivní vlhkosti ve
likost menisku dos ta tečně zvětšuje, nejde pro rozměry A F M hrotu (desítky n a n o m e t r ů ) 
0 makroskopický problém. Model i vztahy odvozené pro vodní můs tek tak, jak je zobrazen 
na obrázku 1.2 je proto n u t n é upravit a doplnit. 

1.2.2. Vliv menisku na přilnavost hrotu 
Popis př i lnavých sil mezi hrotem a povrchem je obecně komplexní záležitostí . Skládají se 
především ze silových interakcí mezi atomy obou těles - van der Waalsových sil (F v dw) ; 

chemických vazeb (Í*B) a e lektrosta t ických sil (FE), ale taky z kapi lárních sil (FQ) a vo
díkových m ů s t k ů ( F H ) [6]: 

^ a d = F V D W + FE + FB + FC + FH. (1.7) 

Pro běžné A F M aplikace uvažujeme, že hrot i vzorek m á sa turované všechny povrchové 
vazby a tedy F& = 0. V l i v e lektrosta t ických sil můžeme eliminovat př ipojením hrotu 
1 vzorku na stejnou hladinu potenciá lu a tedy FE — 0. 

Následující text bude věnován v l ivu t řech zbývajících interakcí a jejich závislosti na 
vodn ím můs tku . [8] 

M ě ř e n í a d h e z n í c h s i l 

Informace o velikosti menisku a v l ivu kapi lárních sil na vzájemnou interakci může být 
z ískána měřen ím závislosti adhezních sil na vzdálenost i hrotu od povrchu (křivky síla-
vzdálenos t ) . 

Během přibližování k povrchu začne na hrot působi t př i tažl ivá síla Fad, k t e r á kvůli 
působení kombinace van der Waalsových interakcí a kapi lárních sil vznikajícího menisku 
ohne cantilever směrem k povrchu (viz obrázek 1.3). P ř i dalš ím přibližování se vlivem 
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1. V L I V A V Y U Ž I T Í V O D N Í H O P R O S T Ř E D Í V M I K R O S K O P I I A T O M Á R N Í C H SIL 

Obrázek 1.3: Př ík lad kř ivky s í la-vzdálenost . P ř evza to a upraveno z [4]. 

p ř ímého kontaktu začne měni t in terakční síla působící na hrot z při tažl ivé na odpudivou 
a cantilever se ohýbá směrem od povrchu. Během zpě tného chodu dochází vlivem působí
cích kapi lárních sil k opě tovnému ohnu t í r a m é n k a směrem k povrchu až do vzdálenost i , 
kdy doje k porušení menisku a od t ržen í hrotu. Tato vzdálenost a odpovídaj ící s í la je mí rou 
velikosti menisku a v l ivu kapi lárních sil. 

K a p i l á r n í s í ly 

Př i vzniku vodního m ů s t k u mezi hrotem a vzorkem, začnou kapi lární síly p ř i t ahova t po
vrchy k sobě. Tyto síly jsou vyvolány Laplaceovým tlakem působíc ím na danou část obou 
povrchů. Pro kontakt kulového a plochého povrchu můžeme v makroskopickém měř í tku 
velikost síly vyjádři t jako [5]: 

FC = AAPL fíá -2nRdAPL = -2nRd-fL/rk. (1.8) 

Pro malé 0 je (d + D) pa 2rfcCos# (viz obrázek 1.2) a pro velikost kapi lární síly 
v závislosti na vzdálenost i povrchů p la t í [5]: 

F í m _ ~^RlL cos e 
F c { D ) - (1 + D/d) • ( L 9 ) 

Pro tože je ale poloměr A F M hrotu řádově stovky n a n o m e t r ů nemůže výše uvedený 
model popisovat reálnou situaci. Je tomu tak proto, že při nízké vlhkosti je r 2 s rovnatelný 
s 7*1 a naopak při velkých vlhkostech roste kvůli ma lému poloměru hrotu významně úhel 
(j). Pro korektní popis je proto p o t ř e b a tuto aproximaci doplnit. Pokud uvažujeme kulové 
zakřivení špičky hrotu, pochází kapi lární síla působící na hrot od Laplaceova kapi lárního 
t laku i od povrchového napě t í : FQ = FP + F$ [16], kde 

J? oí • A , COS (fli + 0) + COS 62 . \ . , 
FP — wyR — sin <p H „ • s m 0 , (1.10) 

\ ^ + 1 - COS 0 ) 

FS = 27ti? sin 0 sin (#1 + 0) (1.11) 

a 0\ a 62 jsou úhly kontaktu kapaliny s hrotem, respektive povrchem. 
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1.2. V O D N Í M E N I S K U S A J E H O V L I V N A A F M T E C H N I K Y 

Xiao et al. [8] simulovali celkovou kapi lární silu FQ už i t ím Kelvinovy rovnice a rovnic 
1.10 a 1.11. Výsledek je možné vidět na obrázku 1.4. Pozorujeme, že př íspěvek od po
vrchového n a p ě t í roste v ý z n a m n ě až nad ~ 80% R H , za t ímco příspěvek od Laplaceova 
kapi lárního t laku hned zpočá tku velmi rychle s vlhkostí n a r ů s t á až do j is té hodnoty a oko
lo ~ 80% naopak klesá. Díky n á r ů s t u síly od povrchového napě t í tak celková kapi lární 
síla klesá až při R H > 90 %. Takový pokles byl exper imentá lně skutečně pozorován [8] [4]. 

V rozmezí nízkých relat ivních vlhkostí (> 10 %) jsou ale kapi lární síly daleko nižší než 
sku tečná změřená adhezní síla, protože s tabi lní meniskus teprve vzniká [8]. Pro nízkou 
relat ivní vlhkost je proto n u t n é vzít v úvahu i další v l ivy vodního pros t ředí . 

20 40 60 
Relativní vlhkost [%] 

80 100 

Obrázek 1.4: Kapi lá rn í síla jako funkce R H podle rovnic 1.10, 1.11 a jejich součet, a) F$ 
síla od povrchového napě t í , b) FP síla od Laplaceova kapi lárního tlaku, c) FQ celková 
kapi lární síla. P ř evza to a upraveno z [8]. 

V o d í k o v é m ů s t k y 

Pro popis interakcí mezi hrotem a s u b s t r á t e m při nízkých relat ivních vlhkostech můžeme 
použí t vodíkové m ů s t k y mezi adsorbovanými molekulami vody [7]. Síť vodíkových můs tků , 
k t e rá může vytvoř i t př i lnavý most mezi dva povrchy v blízkém kontaktu, vzniká propo
jen ím molekul vody adsorbovaných na povrchu vzorku. Takováto interakce vodíkovými 
můs tky může výrazně zvětšit velikost van der Waalsových sil [6]. 

Bylo zjištěno, že na povrchu oxidu křemiči tého vznikají vrstvy adsorbované vody ve 
stavu p o d o b n é m ledu. Tyto vrstvy rostou do t loušťky přibližně 3 molekul (0,8 nm) při 
R H 30 % a ovlivňují orientaci navazujících molekul až do R H 60 %, kdy už se voda v ledu 
p o d o b n é m stavu nevyskytuje. Takováto adhezní síla mezi A F M hrotem a oxidem křemi
č i tým dosahuje svého maxima mezi 20% a 50% vlhkostí . Zarate et al. [6] došli k závěru, že 
v tomto rozmezí R H nebylo možné dos ta tečně popsat adhezní síly pomocí povrchového 
napě t í , a proto nemůžeme tyto síly považovat za zanedba te lné . 

V l i v n a v a n de r W a a l s o v u i n t e r a k c i 

Vodní pros t ředí ovlivňuje i van der Waalsovu interakci. Pro geometrii koule a desky je 
van der Waalsova síla d á n a jako [5] 
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1. V L I V A V Y U Ž I T Í V O D N Í H O P R O S T Ř E D Í V M I K R O S K O P I I A T O M Á R N Í C H SIL 

F v d W - g ^ ä , (1-12) 

kde K je Hamakerova konstanta, k t e rá záleží na médiu vyplňujícímu prostor mezi 
objekty a jejich mater iá lu . Pro vodu m á zpravidla nižší hodnotu a proto jsou ve vodn ím 
pros t ředí van der Waalsovy síly oslabeny. Proto, když se bude měni t re la t ivní vlhkost od 
nuly do R H 100%, poroste i množs tv í kondenzované vody a p ředpok ládáme , že hodnota 
van der Waalsových sil se bude pohybovat mezi dvěma ext rémy: F J | w c h ( p r o 0% R H ) 
a (pro 100% R H ) . Pro hrubou p ředs t avu můžeme takovou závislost linearizovat 
takto: 

R H / R H \ 

FvdW{RH) = g g ^ i ^ w + (! - j ^vd Zw c h- (1-13) 
Např ík lad pro kontakt hrotu SÍ3N4 s povrchem SÍO2 je v p ř ípadě vodního média 

K — 1,9 • 10~ 2 0 J a v p ř ípadě vzduchu K = 10,38 • 10~ 2 0 J [8]. Pokud uvažujeme rádius 
hrotu R ~ 100 nm a vzdálenost mezi hrotem a povrchem D = 2,5 Ä, vypoč teme podle 
rovnice 1.12, že v tomto př ípadě pro van der Waalsovu interakci plat í : F^^ ~ 5 n N 
a F^wch ~ 28 n N . P r ů b ě h závislosti pro tyto hodnoty je vynesen na obrázku 1.5. 

30 

Rela t ivní vlhkost [%] 

Obrázek 1.5: Aproximace závislosti van der Waalsových sil na relat ivní vlhkosti podle 
rovnice 1.13. 

1.2.3. Lokální anodická oxidace (LAO) 
Tato technika využívající hrotu A F M se se stala obl íbenou metodou pro p ř íp ravu na-
nostruktur díky své re la t ivně nízké cenně. Navzdory její exper imentá ln í jednoduchosti 
nebyly její teoretické principy doposud plně objasněny. [4] 

P r i n c i p 

J e d n á se o řízený růs t oxidů na chemicky reak t ivn ím subs t r á tu , k te rého je dosaženo při
ložením elektrického napě t í mezi vodivý hrot a subs t rá t . T y potom fungují jako katoda, 
resp. anoda. Stievenard et al. [11] ukázali , že k oxidaci začíná docházet až po dosažení 
j is tého prahového napě t í . Díky malé vzdálenost i mezi hrotem a povrchem vzniká v jejich 
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1.2. V O D N Í M E N I S K U S A J E H O V L I V N A A F M T E C H N I K Y 

blízkém okolí velmi silné elektrické pole (E > 10 9 V / m ) a to i pro relat ivně nízké hodnoty 
napě t í na hrotu. Takto silné pole zachycuje ionty vzniklé disociací vody ( H + , O H ~ , 0 2 ) 

a zabraňuje jejich přirozené rekombinaci, což vede ke zvýšené koncentraci těch to iontů 
a z vody se s tává elektrolyt. Záporné ionty jsou následně př i tahovány směrem k subs t rá tu , 
kde reagují s jeho molekulami za vzniku povrchových oxidů. Elektrické pole navíc zesiluje 
difúzi an ion tů skrz povrchovou vrstvu, t akže k oxidaci dochází i do hloubky pod povr
chem (viz obrázek 1.6). Tato polem indukovaná oxidace byla poprvé p o p s á n a Cabrerou 
a Mot tem [10]. výhodou také je, že díky své nižší hus to t ě vys tupuj í oxidové struktury nad 
povrch vzorku a proto jsou detekovatelné pomocí A F M bez dalšího leptání . [9] 

Obrázek 1.6: Schéma principu lokální anodické oxidace. 

Dosažení požadovaných výsledků závisí na mnoha parametrech. N a př i loženém napě t í , 
rychlosti pohybu hrotu, použ i t ém A F M m ó d u nebo př í t lačné síle, kterou je hrot řídícím 
sys témem př i t lačen k povrchu. Závisí ale t aké na proudu iontů mezi hrotem a povrchem 
vzorku, k t e rý prochází skrz p ř í t omný vodní můstek . 

Podle Bar toš íka et al. [4] neovlivňuje lokální anodickou oxidaci pouze s a m o t n á velikost 
menisku. Ukázali tot iž , že i při nízkých hodno tách R H (< 50 %) dochází k tvorbě struktur, 
k teré jsou svou velikostí s rovnate lné se strukturami, př ipravenými při vysoké R H (> 90 %), 
ačkoliv jejich rozměry vykazují daleko větší variabilitu. Bližší simulace elektrického pole 
toto chování částečně vysvětlily a naznačily, že při nižších vlhkostech dochází lokálně ke 
zvýšení elektrické intenzity v oxidové vrs tvě pod hrotem, a t í m i ke zvýšené difúzi iontů 
skrz povrch. 

P o u ž i t í 

Jak už bylo zmíněno, tato technika se využívá pro vytvářen í nanostruktur z oxidů daného 
subs t r á tu . Díky odl išným vlastnostem oxidů lze takovýchto struktur využí t nejen jako 
izolační bar iéry v nanoelektronice, ale t aké pro vytvářen í složitějších vzorů na t enkých 
vrs tvách, k te ré po v h o d n é m selekt ivním od lep tán í mohou sloužit jako nanolitografické 
masky. [9] 
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1. V L I V A V Y U Ž I T Í V O D N Í H O P R O S T Ř E D Í V M I K R O S K O P I I A T O M Á R N Í C H SIL 

V neposlední řadě se vzory vytvořené lokální anodickou oxidací na subs t rá tech dají 
použí t pro selektivní růs t a t o m ů kovů pomocí epitaxe molekulárn ím svazkem ( M B A ) . 
A to zejména proto, že: 

• subs t r á t a jeho oxid mají rozdílné koeficienty u lpění pro vypařovaný kov 

• p řednos tn í desorpci z oxidu nebo s u b s t r á t u b ě h e m ochlazovaní s u b s t r á t u 

• rozdílné difúzni délky př idaných železných a t o m ů na křemíku nebo jeho oxidu 

Bar toš ík et al. [12] ukázali , že v principu se dá teto techniky použí t pro růs t jakýchkoliv 
kovů, k te ré mají rozdílné koeficienty ulpění pro daný oxid. Ten může být př ipraven pomocí 
L A O i na j iných subs t rá tech než křemík (např . GaAs) . 

1.2.4. Dip-pen nanolitografie (DPN) 
Tato metoda, při k te ré je z os t rého hrotu (pero) díky kap iá rn ím silám t r anspo r tován 
inkoust na subs t rá t (papír) je z n á m á už 4 000 let a byla v historii široce používaná 
k transportu molekul na makroskopické úrovni . N a nanoskopické úrovni využívá D P N 
(podobně jako L A O ) hrotu A F M a vodního menisku mezi hrotem a subs t r á t em. Kapi lárn í 
transport molekul z A F M hrotu na subs t rá t slouží k p ř í m é m u „psaní" požadovaných vzorů 
skládajících se z re la t ivně malého množs tv í molekul. 

Ačkoliv není D P N jedinou litografickou metodou využívající p ř ímý přenos molekul, 
spočívá její v ý h o d a v možnost i selektivně umís t i t rozdílné druhy molekul na přesně dané 
mís ta v rámci konkré tn í nanostruktury a to re la t ivně j e d n o d u c h ý m a levným způsobem. 
Navíc při použi t í inkoustů různých t y p ů umožňuje D P N vytvoř i t požadovanou nanostruk-
turu a po t é vyplnit oblast, kterou je obklopena, d r u h ý m typem inkoustu. 

Obrázek 1.7: Schéma principu Dip-pen litografie. P řevza to a upraveno z [13]. 

Jak už bylo řečeno, transport molekul z hrotu je umožněn skrz vodní meniskus. A b y 
bylo dosaženo preferovaného směru transportu molekul z hrotu na subs t rá t , musí být 
použi ty inkousty, k te ré jsou reakt ivní se subs t r á t em. T í m vzniká chemická síla, k te rá 
n a p o m á h á pohybu molekul ve sp rávném směru skrz vodní můs tek (viz obrázek 1.7). Navíc, 
pokud se t r anspor tované molekuly dokážou zachytit díky chemisorpci na subs t r á tu , dojde 
k vytvoření s tabi lní nanostruktury. Rela t ivní vlhkost tak může být použ i t a jako regulá tor 
míry přenosu inkoustu a rozměrů stopy. [13] 

Hrot A F M 
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2. Elektrické měření nanosenzorů 

2.1. Motivace 
Ve vývoji detekčních technologií pro průmyslové, vojenské a envi ronmentá ln i moni torování 
je h lavním cílem dosáhnou t takové citlivosti, že je možné zjistit individuální kvantum dané 
měřené entity. V př ípadě chemických senzorů je t ímto kvantem jeden atom nebo molekula. 
Zák ladn ím prob lémem, k te rý takovému rozlišení brání , jsou fluktuace způsobené t epe lným 
pohybem nábo jů a defektů vedoucí ke vzniku př i rozeného šumu. Tento šum zast íní signál 
od individuální molekuly obvykle o mnoho řádů . 

V současné době se pracuje na vývoji nanosenzorů vyrobených z grafenu, k te rý je díky 
svým poměrně u n i k á t n í m elektr ickým vlastnostem v h o d n ý m k a n d i d á t e m nejen v oblas
t i chemických senzorů, ale t aké pro os t a tn í aplikace s požadavkem na detekci externí
ho náboje , magnet ického pole nebo mechanického n a m á h á n í . Pr incip činnosti takových 
nanosenzorů vychází ze změny jejich elektrické vodivosti, a, v závislosti na molekulách 
adsorbovaných na povrchu grafenu, kde působí jako donory nebo akceptory. Požadovanou 
citlivost umožňují t ě m t o nanosenzorům následující charakteristiky grafenu: 

• grafen je vždy dvoudimenzionální mate r iá l a tedy m á celý svůj objem vystaven 
povrchovým adso rbá tům. 

• grafen vykazuje elektrickou vodivost jako kovy, a tud íž i nízký Johnsonův š u m i při 
l imitně nízké koncentraci nosičů náboje , kdy může pá r e lektronů zásadně změni t 
koncentraci 

• m á minimum krysta lových poruch a tedy i nízkou hodnotu šumu vzniklého jejich 
t epe lným přesunem 

• umožňuje č tyřbodové měření na zařízeních tvořených monokrystalech s ohmickými 
kontakty s n ízkým odporem. 

Kombinace všech těch to v las tnos t í maximalizuje poměr signálu a šumu tak, že jsme 
schopni detekovat změnu lokální koncentrace nosičů náboje o méně než jeden elektron. 
[14] 

2.2. Aplikace 
Schedin et al. [14] ukázal v l iv p lynných chemikálií silně rozpuštěných v č is tém héliu nebo 
dusíku na grafenový nanosenzor při atomsferickém tlaku. N a Obrázku 2.1 můžeme vidět 
časovou odezvu rezistivity na NO2, N H 3 , H 2 0 a C O v koncentracích 1 p.p.m. (jedna částice 
na milion). Lze j ednoduše pozorovat změny, k te ré se objevili velmi k rá tce (jednotky minut) 
po vystavení nanosenzorů p lynům. K uvedení do původn ího stavu bylo zapo t řeb í zařízení 
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2. E L E K T R I C K É M Ě Ř E N Í N A N O S E N Z O R Ů 

Obrázek 2.1: Změny rela t ivní rezistivity grafenového nanosenzoru po vystavení atmosféře 
čtyřech různých plynů. Kladné , resp. záporné , znaménko rezistivity indikuje dopování 
elektronem, resp. dírou. P řevza to a upraveno z [14]. 

zahřá t nad 150 °C nebo je vystavit k r á tkému působení ultrafialového záření. Dosažení 
původního stavu bylo potvrzeno opakováním pokusu, k te ré nevykazovala žádné změny. 

Zhang et al. [15] navíc ukázal , že dopováním grafenu vhodnými molekulami nebo 
vy tvořen ím defektů je možné výrazně zvýšit citlivost grafenových nanosenzoru, protože 
molekuly při adsorpci na grafenové ploše volné vazby a defekty preferují. Schedin et al. 
t aké ukázal , že koncentrace defektů nijak neovlivňuje mobil i tu náboje a tedy n e m á vl iv 
na citlivost nanosenzoru. 

Velké pole takovýchto nanosenzoru by zvětšily funkční plochu a t í m i citlivosti na 
k rá tkodobé expozice. Stejně tak by vzrostla schopnost detekce nepa t rných koncentrací . 
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3. Požadavky a motivace pro výrobu 
environmentálni komory 

Cílem t é t o práce bylo navrhnout a dohlížet na výrobu envi ronmentá ln i komory pro mik
roskop a tomárn ích sil od firmy N T - M D T používaný v labora toř i U F I V U T v Brně . 

Komora bude sloužit k regulaci vlhkosti b ě h e m měření S P M metod. Díky tomu bude 
možné ovlivnit tvar a velikost vodního m ů s t k u mezi hrotem a povrchem vzorku. Dále 
komora umožní provádět měření v p o d m í n k á c h nízkého vakua a zvyšovat tak citlivost 
a přesnost měření . Podle firmy N T - M D T dochází k nejvyššímu navýšení citlivosti v pod
mínkách okolo 10~ 2 Torr, dále se už citlivost a stabilita měření v ý z n a m n ě nezvyšuje. Po
užit í nízko-vakuové komory proto představuje op t imáln í poměr mezi cenou a kvalitou, 
neboť v porovnán í s u l t ravakuovými mikroskopy t rvá vyčerpání mikroskopového prostoru 
p o d s t a t n ě kra t š í dobu (jednotky minut) a sys tém je daleko kompaktnějš í , lehce ovlada
telný a udržovate lný [17]. 

Al te rna t ivně bude možné komoru použí t pro definované změny koncentrace plynů 
určených k detekci při měření grafenových nanosenzorů nebo pro kombinaci měření A F M 
na grafenovém nanosenzorů v atmosféře požadovaného plynu. 

3.1. Konstrukční požadavky 
Komora pro mikroskop a tomárn ích sil NTegra P r ima byla navrhována tak, aby splňovala 
především tyto požadavky: 

1. Použi t í kovového mater iá lu . 

2. Opt ický průh led skrz víko sloužící k př ímé kontrole procesu měření a nas tavení hrotu 
S P M vzhledem k měřenému povrchu. 

3. Mechanické ovládání čtyř polohovacích š roubů A F M modulu a dvou polohovacích 
š roubů pohybl ivého stolku na vzorky. 

4. Možnost čerpání do podmínek nízkého vakua P < 10 1. 

5. Elektrické p růchodky pro vedení elektrické kabeláž od senzorů. 

6. Hmotnost do 4 kg. 

7. S n a d n á a rychlá mon táž . 

8. Zahrnu t í senzorů pro měření vakua a re la t ivní vlhkosti. 

9. Návrh a výroba s amos ta tně stojícího dna kompat ib i ln ího s komorou, k te ré umožní 
používat komoru pro s amos ta tné měření nanosenzorů . 

10. Ventily pro zavádění plynů. 
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3. P O Ž A D A V K Y A M O T I V A C E P R O V Ý R O B U E N V I R O N M E N T Á L N Í K O M O R Y 

3.2. N T - M D T NTegra Pr ima 
Mikroskop NTegra P r ima od ruské firmy N T - M D T je mult i funkční zařízení, umožňující 
aplikaci většiny S P M metod. Toho je dosaženo o tevřenou architekturou. Ta se vyznačuje 
možnost í snadné výměny měřícího modulu podle požadované S P M technologie na základ
ní kostře mikroskopu. Zařízení je svou konst rukcí pro instalaci envi ronmentá ln i komory 
uzpůsobeno, popis tohoto řešení je uveden v sekci 3.3). 

Hlavní část í mikroskopu tvoří základní nosná kostra, k t e r á obsahuje větš inu elektric
kého ovládání mikroskopu. V její centrá lní části se nachází h lavní segment mikroskopu -
obrázek 3.1. Ten tvoř í pevný stolek, na k te rý se pok ládá modul pro měření podle použi té 
S P M technologie. V jeho s t ředu je umís těn pohybl ivý stolek sloužící k upevněn í vzorku 
pro měření . Jeho součást í jsou dva mechanické polohovací š rouby a také piezo elementy, 
které umožňuj í skenování vzorkem b ě h e m měření . 

Pevný stolek leží uvn i t ř nerezového kruhu. Ten je př ipraven pro dosednut í komory 
a po její instalaci rozděluje mikroskop na vn i t řn í a vnější část . Mez i dosedacím kruhem 
a stolkem se nachází elektrické p růchodky pro vedení signálu z měřícího modulu ven z ko
mory. Kromě elektrických průchodek jsou zde také si tuovány malé ventily pro napouš těn í 
plynů a p růchodka pro evakuaci komory. 

V kostře je zabudována nosná polohovací tyč držící opt ický systém. Ten dovoluje 
sledovat proces měření v reá lném čase. Do zadní strany nosné kostry jsou vyv r t ány závity, 
které neslouží žádnému p ř ímému účelu. Proto jsou v náv rhu použi ty pro uchycení nosné 
konzoly, k t e rá zajistí př ipojení komory (viz sekce 4.2.4). 

Komora bude sloužit předevš ím pro měření s modulem pro mikroskop a tomárn ích sil. 
J e d n í m z požadavků proto byla možnost ovládat všechny čtyři polohovací šrouby. Pomocí 
š roubů je možné seřídit diferenční signál ( A - B ) a ( A + B ) z opt ického detekčního systému, 
k terý se b ě h e m měření nejčastěji rozostřuje. 

Obrázek 3.1: Pohled na centrální část mikroskopu, a) stolek pro umís těn í měřících modulů , 
b) dosedací nerezový kruh pro instalaci komory, c) ventily pro napouš t ěn í plynů, d) držák 
na měřené vzorky, e) 25 pinový H D D-sub konektor, f) polohovací š rouby pohyblivého 
stolku na vzorky. 
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3.3. J I N É K O M O R Y 

Obrázek 3.2: Zadní pohled na mikroskop N T - M D T NTegra P r i m a s A F M modulem, 
a) polohovací šrouby, b) zabudovaná p ř í ruba pro čerpání komory, c) závi ty pro př ipevnění 
mon tážn í konzoly, d) dosedací kruh. 

3.3. J iné komory 
Motivací pro výrobu požadované komory byly předevš ím nedostatky stávající l abora torn í 
komory a komerčně p rodávaného výrobku. 

3.3.1. Stávající laboratorní komora 

V současné době se v labora toř i Ú F I pro mikroskop NTegra P r ima používá j iná svépo
mocí vy robená komora z plexiskla. Její podobu ukazuje obrázek 3.3. Tato komora slouží 
především k regulaci re la t ivní vlhkosti. Její součást í jsou dva mechanické man ipu lá to ry 
(pro seřízení signálu A - B ) a senzor vlhkosti, k t e rý díky zpě tné vazbě spolu s regulačním 
sys témem dokáže udržovat v komoře požadovanou vlhkost. A b y se nemusel celý sys tém 
př ívodu a regulace plynů zásadn ím způsobem měni t , návrh nové komory poč í t á s použ i t ím 
stejného senzoru vlhkosti. 

Nedostatky a důvody vedoucí k navržení nové komory je předevš ím absence elektric
kých průchodek, m a n i p u l á t o r ů pro všechny čtyři š rouby (tedy i pro seřízení signálu A + B ) 
a nemožnost čerpání komory do vakua. 

3.3.2. Komerčně prodávaná komora 
F i r m a N T - M D T vyráb í pro svůj mikroskop komerční komoru, vyrobenou ze slitiny hliníku. 
Ta je určena především pro čerpání vn i t řn ího prostoru do vakua. Jej ími nedostatky jsou 
absence mechanických man ipu lá to rů , ma lý opt ický průzor ve víku a absence p ř í rub pro 
připojení senzoru vlhkosti a vakuové měrky. 
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3. P O Ž A D A V K Y A M O T I V A C E P R O V Ý R O B U E N V I R O N M E N T Á L N Í K O M O R Y 



4. Konstrukční řešení 

V t é t o kapitole je popsáno konst rukční řešení zadaného problému. Vzhledem ke skuteč
nosti, že se j edná o specifické zadání spojené s konkré tn ím typem mikroskopu, nebylo ve 
většině p ř ípadů možné použí t normované díly nebo nevyuži té součást i z ús t avn í laborato
ře a větš ina dílu musela být nově navržena. Celý náv rh byl vypracován v program Adobe 
Inventor 2014. 

4.1. Výběr mater iá lu 
Pro tože se komora bude využívat pro regulaci vlhkosti při měření A F M nebo pro měření 
signálu elektrických nanosenzorů v atmosférách různých plynů, bylo především n u t n é 
vybrat mate r iá l odolný vůči působení vodních par, jakož i organických a anorganických 
plynů. 

A b y bylo možné vytvoř i t konstrukci schopnou odolat působení t laku jedné atmosféry 
(101,3 kPa) př i zachování rozumné váhy a mobili ty celého zařízení, bylo p o t ř e b a vybrat 
mater iá l s v h o d n ý m p o m ě r e m pevnost-hmotnost. V neposlední ř adě byla l imitujícím fak
torem pro výběr ma te r i á lu i jeho cena. 

S ohledem na tyto požadavky byly pro p rvo tn í náv rh vybrány dva mate r iá ly - nerezová 
ocel a hliník. Základní výhody a nevýhody těchto mate r i á lů jsou srovnány v tabulce 4.1. 

H l i n í k N e r e z o v á o c e l 

V ý h o d y 
Nízká hmotnost (2700 k g / m 3 ) . 
Velmi dobrá obrobitelnost (5-10 k rá t 
rychlejší než nerezová ocel). 
Nižší cena v porovnán í s nerezovou ocelí. 

V ý h o d y 
Velký modul pružnos t i (E = 200 GPa) . 
Vysoká odolnost vůči působení p lynů 
a korozi. 
Dobrá svaři telnost a funkčnost svarů pro 
vakuové technologie. 

N e v ý h o d y 
Nízký modul pružnos t i (E = 7 0 G P a ). 
Obt ížné svařování pro vakuové technolo
gie. 

N e v ý h o d y 
Velká hmotnost (8000 k g / m 3 ) . 
Vyšší cena v porovnán í s hliníkem. 

Tabulka 4.1: Srovnání konst rukčních mate r i á lů pro výroby komory 

P r v n í náv rh komory z nerezové oceli splňoval zadán í kromě požadavku na hmotnost 
(8kg). To byl však zásadní nedostatek, protože s komorou takové hmotnosti by nebylo 
možné pohodlně manipulovat, a proto byl tento náv rh zamí tnu t a zaměřili jsme se na 
návrh hliníkové konstrukce. 
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4. K O N S T R U K Č N Í Ř E Š E N Í 

Kvůli re la t ivně nízkému modulu pružnos t i hliníku v tahu vyžadoval tento d ruhý náv rh 
komory daleko robustnějš í konstrukci, aby při působení t laku nedošlo k velkým p r ů h y b ů m 
víka a n a m á h á n í svarových spojů. I p řes to byla hmotnost hliníkové komory daleko menší 
(2,5 kg) než hmotnost p rvn ího návrhu komory z nerezové oceli. Použi t í hl iníku podporoval 
i fakt, že komerčně p rodávaná komora od firmy N T - M D T je t aké vyrobena z hliníku. 

P ř i h ledání výrobních možnost í byla zjištěna v ý z n a m n á nevýhoda hliníkové konstruk
ce. V České republice je technologie hliníkového svařování pro vakuovou techniku po
měrně málo zastoupena a nepodař i lo se nají t firmu, k t e rá by byla schopna svary s námi 
požadovanou přesnost í realizovat. Proto bylo n u t n é se v rá t i t k náv rhu z nerezové oceli. 
P řepracování zahrnovalo především: 

1. Ztenčení s těny válce ze 4 m m na 2 mm. 

2. Zvětšení optického průzoru - větší část víka pak byla tvořena sklem, k teré je lehčí 
než ocel. 

3. Snížení výšky komory na minimum. 

Díky ú p r a v á m se nakonec podař i lo požadované hmotnosti (3,5 kg) dosáhnout . Proto 
byla pro výrobu v y b r á n a nerezová ocel. 

Kromě nerezové oceli byl pro některé díly použi t i Teflon a Delr in a to předevš ím pro 
pohyblivé mechanické spoje, u k terých je požadováno co nejnižší t ření . P ro tože se komora 
bude čerpat pouze do podmínek nízkého vakua a mikroskop sám o sobě obsahuje velký 
počet p las tových součást í , je riziko kontaminace vakua vlivem množs tv í uvolněných částic 
z povrchu součást í vyrobených z těch to mate r i á lů zanedbate lné . 

Obrázek 4.1: Celkový pohled na komoru. 

20 



4.2. K O M O R A 

4.2. Komora 

Plášť komory tvoř í válcová trubka o vnějším p r ů m ě r u 204 m m na spodn ím konci zakončená 
dosedací p ř í rubou o vnějším p r ů m ě r u 210 mm. Horní konec je zaslepen pr ivareným víkem, 
ve k t e r ém se nachází opt ický průzor o světlosti 90 mm. Celá komora měří na výšku 170 mm. 

Do pláš tě jsou př ipojeny svarem dvě př í ruby K F - 2 5 , k teré budou sloužit pro připojení 
vakuové měrky a senzoru vlhkosti. Jedna p ř í ruba K F - 4 0 je navržena jako rezervní, pro 
p ř ípad po t ř eby zapojení elektrických průchodek nebo dalších senzorů. Dále plášť nese 
čtyři p růchodky pro mechanické manipulá tory . Ve spodní část i se nachází dvě madla pro 
připojení komory k mikroskopu nebo ex te rn ímu dnu. 

Z důvodu neprakt ického zapojování nebude pro vedení signálů od senzorů při instalaci 
komory na mikroskopu využi ta ž ádná z p růchodek ve s těně komory. K zapojení bude 
využi t 25 pinový H D D-sub konektor zabudovaný ve dně mikroskopu (viz obrázek 3.1). 
Výše zmíněná p ř í ruba K F - 4 0 je pouze rezervní pro př ípad , že by zabudovaný konektor 
nestačil . 

P ř í r u b a pro př ipojení hadice z ro tačn í vývěvy bude př ipojena k otvoru zabudovanému 
v zadní části nosné kostry mikroskopu (viz obrázek 3.2) nebo k př í rubě , k t e rá je součást í 
dna (pro instalaci na ex te rn ím dnu). 

4.2.1. Optický průzor 

Pro opt ický průzor bylo použ i to k řemenné sklo o tloušťce 8 m m a p r ů m ě r u 130 m m (viz ob
rázek 4.2). Těsnění je zaj ištěno O-kroužkem, na k te rý je sklo př i t lačeno duralovou pří
rubou. Dural byl zvolen pro celkové odlehčení konstrukce, neboť je p ř í ruba př ipojena 
š roubovým spojem a umožňuje použí t i mate r iá l s problematickou svaři telností . A b y ne
docházelo k p ř ímému kontaktu skla s kovem a tedy i k r iz iku vzniku praskliny na povr
chovém defektu kovu, jsou mezi sklo a víko i duralovou p ř í rubu vloženy teflonové dosedací 
kroužky. Spodní teflonový kroužek navíc zajišťuje správné uložení těsnícího O-kroužku. 

Obrázek 4.2: Řez komorou. Řešení opt ického průzoru, a) sklo, b) a c) teflonové dosedací 
kroužky, d) O-kroužek, e) víko komory, f) duralová př í ruba . 

21 



4. K O N S T R U K Č N Í Ř E Š E N Í 

4.2.2. Mechanické průchodky - manipulátory 
Mechanické man ipu l á to ry slouží k přenosu točivého momentu na polohovací šrouby mik
roskopu. Princip těsnění mechanické p růchodky umožňující použi t í m a n i p u l á t o r u i b ě h e m 
měření ve vakuových p o d m í n k á c h je znázorněna na obrázku 4.3. 

Obrázek 4.3: Řez mechanickou průchodkou. Schéma principu těsnění mechanické průchod
ky, a) tyč m a n i p u l á t o r u zakončená hlavou s kolíkem nebo ozubeným kolem, b) matka, c) 
šroubová hlava, d) př í t lačný kroužek, e) Q U A D - R I N G . 

Dotažen ím šroubové hlavy do matky vznikne přes př í t lačný kroužek tlak na těsnění , 
k teré se roz táhne a u těsn í prostor okolo tyče man ipu lá to ru . Těsnící funkci zajišťuje dvoj
činné č tyřbř i té těsnění Q U A D - R I N G ® , které m á oproti klasickým O-kroužkům nižší t ření 
a díky své s t avbě zajišťuje vyšší těsnící efekt. P ř í t l ačný kroužek je vyroben z teflonu, aby 
bylo sníženo t ření b ě h e m utahování . 

max, 3,0 

Obrázek 4.4: Schéma principu mechanického spojení s vůlí souososti až 3 m m pro přenos 
točivého momentu z m a n i p u l á t o r u na polohovací šroub, a) hlava m a n i p u l á t o r u s kolíkem, 
b) hlava polohovacího š roubu s drážkou. 

Pro co nej vyšší těsnost , musí být tyč m a n i p u l á t o r u uložena přesně s malou radiální 
vůlí. P ro tože v našich labora torn ích p o d m í n k á c h nebylo možno změři t polohy š roubů na 
mikroskopu s větší přesnost í než 1 mm, je sys tém spojení hlavy m a n i p u l á t o r u a polohova
cího š roubu navržen tak, aby přenášel moment i v p ř ípadě rovnoběžné odchylky os a to 
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až do vzdálenost i 3 mm. Vůle je zaj iš těna pohybl ivým spojením kol ík-drážka (viz obrá
zek 4.4). Toto spojení v p ř ípadě nesouososti sice nepřenáš í pohyb s kons tan tn í úhlovou 
rychlostí , vzhledem k povaze funkce to však nepředs tavuje její omezení. 

Jedna z p růchodek nemohla být kvůli nedostatku prostoru umís t ěna naproti polohova
címu š roubu a proto musí být přenos točivého momentu namís to výše popsaného spojení 
zajištěn čelním ozubeným soukolím. Bude použi t převod složený ze dvou plas tových ozu
bených kol s modulem 1,0 a p r ů m ě r e m roztečné kružnice do = 12 mm. 

Během navrhování bylo zjištěno, že polohovací š rouby na pohybl ivém stolku na vzorky 
(viz obrázek 3.1) mění b ě h e m měření společně se stolkem svou vert ikální polohu. K o n 
s t rukční řešení mechanické spojky s p roměnou vzdálenost í os v intervalu cca 15 m m by 
vyžadovalo složité p řevody na k te ré není v komoře dostatek prostoru. Proto bylo rozhod
nuto, že ovládání těch to š roubů bude zajištěno elektr ickými krokovými motorky. Řešení 
tohoto problému bude p ř e d m ě t e m další p ráce na tomto projektu mimo rámec bakalářské 
práce. 

4.2.3. Spojení komory s mikroskopem a dnem 

P r ů m ě r dosedací p ř í ruby odpov ídá svou velikostí dosedacímu kruhu (viz sekce 3.2). O-
kroužek pro stat ické axiální těsnění je uložen v normované drážce (viz obrázek 4.5). Př í 
ruba je zevni t ř v y b r á n a do hloubky 2 m m tak, aby po s t ranách zůsta l 3 m m silný středící 
kroužek, k te rý zajistí požadovanou osovou polohu komory na dosedacím kruhu. To je 
důležité pro zajištění co nejpřesnější polohy mechanických průchodek vůči polohovacím 
š roubům. 

Obrázek 4.5: Řez komorou. Schéma dosednut í komory na mikroskop nebo externí dno. 
a) dosedací kruh na mikroskopu nebo ex te rn ím dnu, b) O-kroužek, c) komora s dosedací 
p ř í rubou a vyb rán ím na středící kroužek. 

Pro nas tavení správné úhlové polohy na dosedacím kruhu (opět h lavně kvůli poloze 
mechanických průchodek) a pro mechanické př i t lačení dosedací p ř í ruby slouží dvě po
s t r ann í madla. V každém z nich se nachází pá r děr pro šrouby, k te ré jsou součást í mikro
skopu i dna. P ř i instalaci se komora k dosedacímu kruhu přes madla do t áhne křídlovými 
maticemi (viz obrázek 4.8). 
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4. K O N S T R U K Č N Í Ř E Š E N Í 

4.2.4. Úpravy na mikroskopu NTegra Prima 

Kvůli d ů v o d ů m p o p s a n ý m v sekci 4.2.2, musely bý t provedeny úp ravy i na hlavách polo
hovacích š roubů modulu A F M . Jak už bylo zmíněno, t ř i z m a n i p u l á t o r ů budou zakončeny 
speciální hlavou s drážkou (viz obrázek 4.4) a jeden p las tovým kolem s čelním ozubem. 

Obrázek 4.6: Konzola pro př ipojení k mikroskopu do závi tů na zadní s t raně mikroskopu. 

Dále bylo pro mechanické př i tažení komory přes madla p o t ř e b a vyrobit i speciální 
konzoli se závity, k t e rá bude ze zadní strany př ipo jena ke kostře mikroskopu (viz obrázek 
3.2). Z přední strany se p o d o b n á konzola k mikroskopu kvůli absenci závi tů př ipevni t nedá 
a proto bude dotažení bude realizováno pomocí závi tových tyčí ukončených pravoúhlým 
háčkem, k te rý bude zachycen zespodu za kostru mikroskopu. 

4.3. Dno pro použit í komory bez mikroskopu 

J e d n í m z hlavních požadavků bylo navrhnout a vyrobit s amos t a tně stojící dno, aby bylo 
možné komoru používat pro měření odezvy nanosenzorů v atmosférách různých plynů bez 
A F M . Př i náv rhu bylo dbáno , aby se svou konst rukcí a funkcí dno co nejvíce podobalo 
centrální části mikroskopu. Díky tomu bude pro obě instalace možné používat stejné nebo 
podobné komponenty a t í m se celý proces měření co možná nejvíce usnadn í a urychlí . 
Hmotnost dna bez př ipojených součást í je 2 kg. 

Hlavní část tvoř í plochý disk o síle 5 m m s vyvýšeným dosedacím kruhem stejných 
rozměrů jako dosedací kruh na mikroskopu. Ze spodní strany jsou ke dnu pr ivarený válcové 
nohy s vn i t řn ími závity, do k terých se zašroubují komerčně prodávané polohovací nohy 
s protiskluzovou základnou. T í m se zvýší stabilita a v závislosti na délce zašroubování 
bude možné upravovat výšku dna podle ná roku na prostor až o 8 cm. 

Po s t ranách ze dna vys tupuj í dva pá ry závi tů zajišťujících př ipojení ke komoře. Př i 
pojení bude realizováno s te jným způsobem jak bylo popsáno v sekci 4.2.3 a je zobrazeno 
na obrázku 4.8. 
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4.3. D N O P R O P O U Ž I T Í K O M O R Y B E Z M I K R O S K O P U 

Obrázek 4.7: Celkový pohled na externí dno. 

4.3.1. Stolek pro senzory 

Upros t řed dna se nachází závit , k t e rý bude sloužit pro př ipojení s tolků na nanosenzory. 
Stolek bude vždy navržen a vyroben podle architektury plošného spoje, na k t e r ém bude 
nanosenzor umís těn a podle dalších požadavků - např ík lad ohřívání a chlazení nanosen-
zorů b ě h e m měření nebo př í tomnos t i p roměnného magnet ického pole. P ro tože se do té to 
chvíle nepovedlo navrhnout a vyrobit plošný spoj, k te rý by vyhovoval a tedy nejsou dány 
přesné požadavky na parametry stolu, bude náv rh a výroba stolků požadovaných rozměrů 
a funkce p ř e d m ě t e m další práce na tomto projektu nad rámec bakalářské práce . 

4.3.2. Průchodky 

Dno obsahuje dvě př í ruby K F - 4 0 a jednu K F - 2 5 . A b y bylo vedení kabeláže od senzorů 
identické při instalaci komory na mikroskopu i instalaci s ex te rn ím dnem, bude jedna z K F -
40 p ř í rub použ i t a pro připojení 25 pinové H D D-sub průchodky, tedy stejného konektoru, 
k te rý je zabudován v mikroskopu. Díky tomu nebude t ř e b a měni t zapojení nanosenzoru 
v př ípadě , že se bude měř i t nejprve s amos t a tně a následně na A F M . D r u h á p ř í ruba K F - 4 0 
je rezervní pro další aplikace (ohřívání nebo chlazení stolku se vzorkem) a K F - 2 5 bude 
použ i ta pro čerpání vakua. 

Ve dně se také nachází dvě průchozí díry se závity. Jejich funkcí je př ipojení venti lů 
sloužících k napouš těn í plynů. Tyto ventily budou opět shodné s ventily na mikroskopu 
(viz obrázek 3.1). Pokud bude komora če rpána do vakua, budou tyto díry zaslepeny šrouby 
s gumovým těsněním. 
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4.4. Kompletní sestava komory a dna 

N a obrázku 4.8 je náv rh komple tn í sestavy komory s ex te rn ím dnem. Celkově bez polo
hovacích noh a os ta tn ích př ídavných k o m p o n e n t ů do průchodek měří sestava na výšku 
271 m m a váží 5,5 kg. 

S n a d n á a rychlá mon táž komory bude zahrnovat pouze nasazení komory na dosedací 
kruh, dotažení š roubů v pos t rann ích madlech pomocí křídlových matic, zapojení požado
vaných komponent do K F př í rub a p ř ípadné zašroubování venti lů pro napouš těn í p lynů 
a př ipojení hadic z regulačního zařízení. Nepouži té K F p růchodky budou uzavřeny slepou 
př í rubou . 

P ř í t omnos t mechanických m a n i p u l á t o r ů pro ovládání polohovacích š roubů na mikro
skopu by neměla předs tavovat problém, protože při max imá ln ím vytažení m a n i p u l á t o r u 
by jeho hlavy měly zabí ra t pouze nepatrnou část vn i t řn ího prostoru. Pokud by někdy 
v budoucnosti představovaly prostorové omezení, bude možné vyrobit speciální zá tky pro 
jejich zaslepení. 

Obrázek 4.8: Celkový pohled. Instalace komory na ex te rn ím dně. 
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4.5. P E V N O S T N Í V Ý P O Č T Y 

4.5. Pevnostní výpočty 
Př i čerpání komory do t laku 10° P a dochází působen ím vnějšího atmosferického t laku 
k zat ížení s těn komory. Kvůli požadavku na nízkou hmotnost bylo p o t ř e b a odebrat co 
nejvíce mate r iá lu , proto bylo n u t n é spočí ta t výsledné p rohnu t í jejich s těn a součinitel 
bezpečnost i t é t o deformace. 

Pevnos tn í výpoč ty byly provedeny v programu Adobe Inventor 2014, pomocí nás t ro je 
Pevnos tn í analýza, k t e rý využívá k modelování metodu konečných prvků . P ř e d v ý p o č t e m 
bylo zapo t řeb í př i řadi t všem k o m p o n e n t ů m odpovídající mater iá lové charakteristiky. Za
danými parametry byl tlak 101 k P a (odpovídá t laku v komoře řádově 10° Pa) působící na 
víko a s těny komory - znázorněn ž lu tými š ipkami. Jako p e v n á vazba byla zvolena dose-
dací p ř í ruba . Výsledek v ý p o č t u je zachycen na obrázku 4.9 - zobrazení deformace a 4.10 
- zobrazeni koeficientu bezpečnost i . 

Simulace ukázala , že podle p ředpok ladu dochází k největšímu p r ů h y b u ve s t ředu optic
kého průzoru . Hodnota p rohnu t í v tomto bodě oproti neza t íženému stavu byla vypoč te 
na na 127,5 / ím. P r o h n u t í je navíc částečně způsobeno deformací teflonových dosedacích 
kroužků. Z obrázku pro koeficient bezpečnost i je pa t rné , že součinitel bezpečnost i t é to 
deformace je větší než 6. To znamená , že by součást měla teoreticky vydržet 6 k rá t větší 
zatížení, a proto je možné tuto deformaci považovat za bezpečnou. Jak je vidět , nejmenší 
hodnota součinitele bezpečnost i je 2,51. Po bližším zkoumání bylo zjištěno, že tato hod
nota p la t í pro jednu z drážek závi tů š roubů v př í rubě , kterou je do taženo sklo v opt ickém 
průzoru. Pro tože se j edná o stat ické zat ížení je tato hodnota pro požadovanou funkci do
s ta tečná . Deformace válcového pláš tě je vzhledem k p r ů h y b u víka se sklem zanedba te lná . 
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N a základě těch to výsledků bylo rozhodnuto, že vzhledem k velikosti komory a po
žadované funkci, je její deformace bezpečná a př i ja te lná. Výpočet byl proveden pro tlak 
10° Pa , při dalším čerpání se už t lakový rozdíl zá sadn ím způsobem nezvyšuje, proto by 
ani p ř ípadné čerpání do nižších t l aků nemělo pevnost ohrozit. 

Obrázek 4.10: Součinitel bezpečnost i při zat ížení s těn komory atmosfér ickým tlakem. 
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Závěr 

Výsledkem té to práce je náv rh nerezové envi ronmentá ln i komory pro mikroskop a tomár 
ních sil NTegra Pr ima, k te rý se nachází v labora toř ích U F I V U T Brno. Součást í náv rhu je 
s amos t a tné dno, díky k te rému bude možné komoru použí t i pro elektronické měření nano-
senzorů. Ve spojení se stávajícím sys témem pro regulaci p lynů umožní zařízení definovaně 
měni t složení atmosféry uvn i t ř komory. Al t e rna t ivně bude možné komoru vyčerpa t do 
podmínek nízkého vakua. Zařízení ods t raňuje funkční nedostatky stávající komory a ko
merčně p rodávaného výrobku. 

Návrh se značně liší od náv rhu stávající komory a při řešení většiny konstrukčních 
problémů bylo p o t ř e b a přijít s or iginálním řešením. Proto než bylo nalezeno nej lepší řešení, 
bylo zpracováno několik návrhů . Výsledný náv rh se svým řešením snaží o co největší 
jednoduchost mon táže a manipulace s komorou. 

P rvo tn í řešení počí ta lo s výrobou komory z nerezové oceli, tento náv rh však nesplňoval 
p o d m í n k u maximáln í hmotnosti celého výrobku, proto byl pro d ruhý náv rh zvolen hliník. 
Kvůli p rob l émům s jeho svaři telnost í však bylo nakonec t ř e b a vytvoř i t náv rh s použ i t ím 
nerezové oceli tak, aby celková váha nebráni la pohodlné manipulaci. 

P ro tože nejsou k dispozici přesné rozměry cílového mikroskopu a v labora torn ích pod
mínkách nebylo možné změři t s dos ta tečnou přesnost í pozice některých komponent, řešení 
poč í tá s možnými mon tážn ími nepřesnos tmi tak, aby byl jejich vl iv eliminován. 

Během vytváření návrhu bylo zjištěno, že splnění dvou požadavků bude vyžadovat 
složitější řešení než se původně předpokláda lo . Toto řešení bude p ř e d m ě t e m další práce 
a zlepšování náv rhu nad rámec t é to bakalářské práce . J e d n á se o instalaci krokových 
moto rků na dva polohovací šrouby stolku na vzorky a náv rh stolku pro nanosenzory, 
k te rý je součást í s amos t a tného dna. 

P ř i zadávání komory do výroby se vyskytly problémy v komunikaci s pop t ávanou 
firmou, k t e rá v p r ů b ě h u zadávání neúměrně navýši la cenu oproti původn í domluvě. Proto 
bylo p o t ř e b a uděla t nové výběrové řízení na výrobce a realizace náv rhu se t í m p á d e m 
asi o měsíc zdržela. Z těchto důvodů byl náv rh v době odevzdání práce stále ve výrobě 
a proto nebylo možné provést původně zamýšlené tes tování funkce komory. 

Nedílnou součást í práce bylo i pochopení základních pr incipů v l ivu pros t řed í na mikro
skopii a tomárn ích sil a to nejen na měření , ale i pro v ý z n a m n é metody př ípravy nanostruk-
tur L A O a D P N . Stejně tak byly objasněny základní principy funkce měření nanosenzorů . 
Díky realizaci návrhu komory bude možné tyto principy obsáhleji zkoumat a poznatky 
využívat ke zlepšení zmíněných technologií a pos tupů . 
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Seznam použitých zkratek a symbolů 

A F M atomic force microscopy (mikroskopie a tomárn ích sil) 

S P M scaning probe microscopy (mikroskopie rastrovací sondou) 

OJ frekvence [s - 1] 

k tuhost cantileveru [N-m - 1 ] 

m hmotnost [kg] 

v koeficient ú t l u m u [N-s-m - 1 ] 

F síla [N] 

z výchylka [m] 

A amplituda [m] 

ip fáze [rad] 

RH re la t ivní vlhkost [%] 

UHV ul tra high vacuum (ultra vysoké vakuum) 

7 povrchové n a p ě t í [N-m - 1 ] 

P tlak [Pa] 

0 úhel smočení tělesa [°] 

0 kon tak tn í úhel smáčení [°] 

V molárn í objem [m 3 -mol _ 1 ] 

R molárn í plynová konstanta [ J - K _ 1 - m o l _ 1 ] 

T t e r m o d y n a m i c k á teplota [K] 

E intenzita elektrického pole [ V - m - 1 ] 

K hamakerova konstanta [J] 

D P N dip pen nanolitography 

L A O lokální anodická oxidace 

Ú F I ú s t av fyzikálního inženýrství 
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S E Z N A M P O U Ž I T Ý C H Z K R A T E K A S Y M B O L Ů 

34 



Seznam příloh 

• Baka lá ř ská práce ve formátu P D F 

- Hlavni_dokument 

• Výrobní výkresy 

- K_komora - jednot l ivé výkresy K O M O R Y 
- D_dno - jednot l ivé výrobní výkresy D N A 
- M_manipulator - jednot l ivé výrobní výkresy M E C H A N I C K É P R Ů C H O D K Y 
- 0_ostatni - jednot l ivé výrobní výkresy K O M P O N E N T P R O M I K R O S K O P 

• 3D modely 

- K_komora_3d - jednot l ivé 3D modely K O M O R Y 
- D_dno_3d - jednot l ivé 3D modely D N A 
- M_manipulator_3d - jednot l ivé 3D modely M E C H A N I C K É P R Ů C H O D K Y 
- 0_ostatni_3d - jednot l ivé 3D modely K O M P O N E N T P R O M I K R O S K O P 

Součást í příloh je i složka s 3D modely pos tupných návrhů , k teré předcházely finální 
verzi. 

Veškeré 3D modely jsou ve fo rmátu Autodesk Inventor 2014 (*.ipt) i ve formátu S T E P 
(*.stp). Výkresy jsou také ve formátu Autodesk Inventor 2014 (*.idw) a formátu P D F . 

35 


