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Abstrakt

Dizertacni prace je zaméfena na vyvoj systémil mikroskopt s rastrujici sondou, zejména
na vyvoj a implementaci technologie sond zalozenych na kiemennych rezonatorech. Sondy
zalozené na kifemennych rezonatorech maji v porovnani s béznymi kiemikovymi cantile-
very nékolik vyhod. Jsou to predevsim jejich speciadlni mechanické parametry a moznost
elektrického vycitani signalu odpovidajicitho prihybu raménka. Diky elektrickému vyci-
tani lze sondy zalozené na kifemennych rezonatorech snadno implementovat i do komplex-
néjsSich SPM aparatur. Prace pojednava o vyvoji elektroniky univerzalniho, jednoduse
upravitelného fidiciho systému pro méfeni SPM. Systém obsahuje komercni fidici a os-
cilaéni jednotku, ostatni elektronické prvky (napf. VN zesilova¢ a predzesilovace signéli
pro méfeni SPM) jsou pfedmétem vyvoje popsaného v této dizertacni praci. Déle je v praci
prezentovan vyvoj systému mikroskopu UHV LT SPM se sondou qPlus, ktery byl usku-
tecnén na Universitdt Hamburg. V ramci jeho vyvoje byl navrzen predzesilova¢ urceny
pro praci na teplotach kapalného helia. Ttetim tématem dizertacni prace je implemen-
tace technologie qPlus do mikroskopu UHV VT SPM urceného pro praci v UHV komoie
s elektronovym rastrovacim mikroskopem. Navrzeny byly sondy qPlus a univerzalni pred-
zesilovac¢ pro zpracovani signélti z kifemennych rezonatort. Na vSech vyvinutych systémech
byla provedena testovaci méreni.

Summary

The thesis is focused on development of scanning probe microscope systems, especially
development and implementation of quartz resonator probes. The quartz resonator pro-
bes, compared to the standard silicon cantilevers, have several advantages. It is in par-
ticular their mechanical properties and possibility of direct electrical readout of the de-
flection signal. Due to the fact, the probes are easy to implement even into more complex
SPM systems. The thesis deals with development of universal and open SPM control sys-
tem electronics. The electronics consist of the commercial SPM control and oscillation
units, the development of the other electronic parts (such as the high voltage ampli-
fier and the preamplifier units) is described in the thesis. Further, the thesis reports
on development of the qPlus UHV LT SPM microscope system that was carried out

at Universitdt Hamburg. Part of it was development of the qPlus preamplifier able to ope-
rate at liquid helium temperature. The third topic of the thesis is the implementation
of qPlus technology into the UHV VT SPM microscope suitable to operate in situ with
a scanning electron microscope. The qPlus sensors and the universal UHV preamplifier
were designed and manufactured. Test measurements were conducted on all of the deve-
loped systems.

Klic¢ova slova rastrovaci sondova mikroskopie, mikroskop qPlus, kiemennd ladici vid-
licka, sonda qPlus, elektronika SPM, predzesilovac

Keywords
scanning probe microscopy, qPlus microscope, quartz tuning fork, qPlus sensor, SPM
electronics, preamplifier
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UVOD

Z,
Uvod

Rastrovaci sondovd mikroskopie (Scanning Probe MicroscopyE] — SPM) je pomérné
nova mikroskopicka technika, ktera ziskava zvétseny obraz zaznamenavanim dat pii rastro-
vani sondou v blizkosti povrchu vzorku. Tato data postupné vypliuji dvourozmérnou ma-
tici — vznika obraz. Hodnoty v této matici odpovidaji velikosti mérené velic¢iny. Takto se
meéfi napt. topologie povrchu vzorku. Obraz, ktery techniky SPM poskytuji, je zobrazenim
v piimém prostoru (nikoli v reciprokém jako je tomu u difrakénich metod). BéZné pou-
zivané velikosti zorného pole se pohybuji v fadech od stovek mikrometrii az po jednotky
nanometri. Mikroskopy SPM se fadi mezi zobrazovaci metody s nejvyssim rozliSenim
(predevsim vertikalnim, ale i lateralnim), dokdzi napt¥. zobrazit i struktury v ramci jed-
noho atomu [IJ.

Prvnim realizovanym zastupcem SPM byl v roce 1982 rastrovaci tunelovaci mikroskop
(Scanning Tunneling Microscope — STMED, zkonstruoval jej vyzkumny tym IBM v Ziirichu,
ktery vedl Gerd Binnig a Heinrich Rohrer [2]. Oba zminéni védci za tento vynalez dostali
v roce 1986 Nobelovu cenu za fyziku. Sondu mikroskopu STM tvofi miniaturni elektricky
vodivy ostry hrot, na jehoz Spicce je v idedlnim pfipadé pouze jediny atom. Snimanou
veli¢inou je elektricky proud, ktery prochazi (tuneluje) z povrchu vodivého vzorku na hrot
pfes izolujici vrstvicku (ve vétsiné pfipadi vakuova nebo vzduchova mezera). Skutecnost,
ze snimanou veli¢inou je pfimo elektricky signél (i kdyz velice slaby) ¢ini konstrukei mi-
kroskopu relativné jednoduchou, coz je divod, pro¢ pravé STM byl prvnim postavenym
mikroskopem SPM.

V pribéhu osmdesatych let doslo k velkému rozvoji na poli SPM, ktery pokracuje az
doposud. V ramci tohoto vyvoje se podafilo dosdhnout vyznamnych vysledkd, jako je
napft. zobrazovani povrchu a krystalovych struktur na povrchu u nékterych latek s ato-
méarnim rozliSenim [3], 4, [5], ¢i manipulace s jednotlivymi atomy a vytvareni atomarnich
struktur na povrchu vzorku [6]. Hlavnim pfinosem tohoto rozvoje jsou vSak objevy no-
vych technik a sond pro méfeni SPM. V dnesni dobé se pocet zndmych technik rozrostl
na nékolik desitek [7]. Mezi nejpouzivanéjsi a nejobsahlejsi techniky SPM patii predevsim
STM a mikroskopie atomdrnich sil (Atomic Force Microscopy — AFM), obéma se bude
tato prace zabyvat.

Piedmétem této dizertacni prace je vyvoj mikroskoptt SPM na Ustavu fyzikalniho
inzenyrstvi (UFI) na Fakulté strojniho inZenyrstvi, VUT v Brné. Konkrétndji na vyvoj
technologie mikroskopt® SPM a implementaci technik STM a AFM se zaméfenim na sondy
zalozené na kiemennych rezonatorech. Cile jsou rozdéleny do tii celkti podle konkrétnich
fesenych projektl a podrobnéji budou rozebrany v néasledujicich odstavcich.

Prvni projekt se zabyva vyvojem univerzalniho fidiciho systému pro experimenty SPM.
Ridici systém je vyvijen jako univerzalni a pouzitelny pro jakykoli mikroskop SPM, jeho
soucasti jsou veskeré potiebné prvky jako fidici jednotka, vysokonapétovy zesilovac, na-

T v dnesni dobé, 30 let po objevu SPM mikroskopu, je pro pouzivdni a interpretaci naméfenych
dat nutnosti dostateéna znalost problematiky, a protoze veskeré pouzivané nazvoslovi pochdazi z védecké
(anglofonni) sféry, budou proto v této praci nékteré technické terminy a zkratky uvddény v angli¢ting.

2Zkratka STM se pouziva pro Scanning Tunneling Microscope i Scanning Tunneling Microscopy, tedy
pro rastrovaci tunelovaci mikroskop (zafizeni) i rastrovaci tunelovaci mikroskopii (techniku) respektive.
Stejné tak se pouzivaji i ostatni podobné zkratky, napt. SPM, AFM, atd.
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pajeci jednotka, oscila¢ni jednotka, predzesilovace méfenych signali apod. Cely systém je
budovan s diirazem na univerzalnost a jednoduchou upravitelnost pro pouziti s rtiznymi
mikroskopy SPM a na méfeni riznych technik SPM. Systém je vyvijen a provozovan na
UFL

Druhy projekt se zabyva vyvojem mikroskopu qPlus AFM/STM vhodného pro méfeni
v ultravysokém vakuu (Ultra High Vacum — UHV), nizkych teplotach (kapalného helia)
a silnych magnetickych polich. Vyvoj tohoto mikroskopu probihal na univerzité v Ham-
burku (Universitit Hamburg, Némecko) a bude dale pouzivan na univerzité v Nijmegenu
(Radboud Universiteit Nijmegen, Nizozemsko) ve skupiné Prof. A. Khajetoorianse.

Tretim projektem je vyvoj a implementace technologie qPlus do mikroskopu SPM
vhodného pro simultanni méfeni s rastrovacim elektronovym mikroskopem v podminkach
UHV s moznosti chlazeni vzorku pritokovym kryostatem. Mikroskop je vyvijen na UF.
V réamci implementace byl vyvinut pfedzesilova¢ vhodny pro praci v UHV (zabudovany
pfimo v téle mikroskopu).

Dizertacni prace je rozdé€lena na teoretickou a praktickou ¢ast. Teorie je popsana v prv-
nich tfech kapitolach. Prakticka ¢ast je rozdélena opét podle jednotlivych projekti, taktéz
do t¥i kapitol sefazenych chronologicky podle data jejich uskutec¢néni.

3Na projektech vyvijenjch na UFI spolupracuje celd skupina mikroskopie atoméarnich sil, jmenovité:
Tomas Sikola, Jan Neuman, Zdenék Novacek, Dalibor Sulc a Michal Pavera.

4



1. RASTROVACI SONDOVA MIKROSKOPIE

1. Rastrovaci sondova mikroskopie

Mikroskopie rastrujici sondou je vedle mikroskopie optické a elektronové jednim ze tii
nejrozsahlejsich a nejrozsitenéjsich odvétvi soucasné mikroskopie. Principidlné se vsak od
dvou predchozich velice odlisuje. Zakladem technologie SPM je interakce mezi zkouma-
nym vzorkem (jeho povrchem) a sondou coby nastrojem mikroskopu. Tato interakce je
zkoumana v tzv. blizkém poli, tzn. ze vzdalenost vzorku a sondy je mensi nez 100 nm. Pti
takovémto vzajemném pfiblizeni odpadaji problémy, které omezuji rozliSeni mikroskopie
dalekého pole, coz je predevsim difrakce. Nevyhodou vsak je, ze v blizkém poli mtzeme
o vzorku ziskat pouze lokalni informaci, takze pro ziskani celého dvourozmérného obrazu
musime sondou nad povrchem vzorku rastrovat a zaznamenavat data postupné v kazdém
bodé rastru.

V zavislosti na typu snimané interakce (fyzikalni veli¢iny) nebo na konstrukci sondy
rozlisSujeme rtzné techniky mikroskopie SPM. Od vzniku SPM v roce 1982 az do sou-
casnosti se jejich pocet velice rozrostl, hlavnimi zastupci vsak stale ztstavaji rastrovaci
tunelovaci mikroskopie a mikroskopie atomarnich sil. Méfenou interakci u AFM jsou sily
atomarniho ptivodu pisobici mezi ostrym hrotem a vzorkem.

Jako dalsi ptiklady méfenych interakci a z toho vyplyvajicich technik SPM mohou byt
uvedeny néasledujici metody:

e méfeni Sumového tunelovactho proudu (bez pouziti predpéti) — Scanning Noise
Microscopy (SNM),

e méfeni kapacity mezi sondou a vzorkem — Scanning Capacitance Microscopy (SCM),

e méfeni STM se zmagnetovanym hrotem — Spin-Polarized Scanning Tunneling
Microscopy (SP-STM),

e méteni lokalni teploty/tepelné vodivosti — Scanning Thermal Microscopy (SThM),

e meéfeni svételného signalu v blizkém poli — Scanning Near-Field Optical Microscopy

(SNOM), atd.

a dale metody podobné AFM, neboli metody rastrovaci silové mikroskopie (Scanning
Force Microscopy — SEFM):

e méfeni laterdlnich (atomdrnich) sil — Lateral Force Microscopy (LFM),

e méteni elektrostatickych sil — Electrostatic Force Microscopy (EFM),

e méfeni magnetickych sil — Magnetic Force Microscopy (MFM),

e méfeni povrchového potencidlu — Kelvin Probe Force Microscopy (KPFM) atd.

Mikroskopy SPM se podle métené techniky mohou lisit jak v konstrukei, tak pouzitou
méfici elektronikou. Na obrazku (1.1} je znazornéno obecné schéma mikroskopu SPM, kon-
krétni mikroskopy pak podle méfené techniky nekteré prvky nevyuzivaji. Méreny vzorek
je umistén na skeneru, ktery umoziiuje pohyb do stran (pouZit pro rastrovani) a pohyb
vertikalni (smér k/od vzorku). Na vzorek mize byt ptiloZeno napéti (tzv. pfedpéti — bias

5



1.1. RASTROVACI TUNELOVACI MIKROSKOPIE

voltage Upiqs) a mizeme méfit proud Ip;, prochazejici elektrickym obvodem hrot-vzorek.
Samotna sonda miize byt excitovana a odezva na sondé detekovana, konkrétni typ exci-
tace a detekce se muze velice odliSovat. Zavisi na uzité technice SPM a na typu sondy,
vice bude uvedeno u jednotlivych technik dale.

Detekce Excitace

Sonda '4/ ltip

Ubias

Obrazek 1.1: Obecné schéma mikroskopu SPM se vSemi pouZitel-
nymi prvky, konkrétni typy mikroskopti (podle méfené techniky, ¢i
pouzité sondy) nemusi vzdy vyuzit vSechny.

1.1. Rastrovaci tunelovaci mikroskopie

Jak uz bylo uvedeno, STM je technicky nejjednodussi technika méfeni SPM. Na obrazku
je schéma mikroskopu STM. Kromé skeneru, ktery je pro vSechna méreni SPM ne-
zbytny, potiebujeme prilozit predpéti na vzorek a mérit tunelovaci proud prochazejici
pres hrot do vzorku. Pravé tunelovaci proud je pro STM meéfena interakce. Z uvedeného
vyplyva nejvétsi omezeni mikroskopie STM — oba, vzorek i hrot, musi byt vodive.

STM hrot '——” Iy

Skener |<«_

X,Y,Z
Obrazek 1.2: Obecné schéma mikroskopu STM.

Pti méfeni se hrot pohybuje tésné nad povrchem vzorku, takZze mezi nimi zistava
mald izolujici mezera. AvSak pfi dostatecném priblizeni (v fadu desetin nanometrt, ozna-
covany téz jako angstromy A) mohou diky tunelovému jevu pfes mezeru (potencidlova
bariera) prochéazet elektrony a vytvaret tunelovaci proud. Velikost tunelovaciho proudu
I je zavisla na stfedni vysce potencidlové bariéry ¢ a vzdélenosti hrot-vzorek z:

It o< exp(— K¢ /22) (1.1)

kde K = 1,025 A~'eV~1/2 je konstanta [8]. Diky vysoké strmosti exponencidlni zavislosti
tunelovaciho proudu na vzdalenosti z (obr. muze STM dosahovat vysokého rozliseni,



1. RASTROVACI SONDOVA MIKROSKOPIE

na hodnoté tunelovaciho proudu se totiz podili jen dva nejblizsi body na hrotu a vzorku.
Pro velikost bariéry ¢ = 5eV (vystupni préace zlata [7]) se pii zméné z o 1 A méni velikost
tunelovaciho proudu o 1 fad. Velikost tunelovaciho proudu zavisi mimo jiné na pouzitém
predpéti a byva v fadu 0,1 nA.

10°®

10* ¢

10° ¢

I- [Al

10° ¢

107 ¢

-8 L L L L
10 3 4 5 6 7 8
z [A]
Obrazek 1.3: Graf zévislosti velikosti tunelovaciho proudu na vzda-
lenosti hrotu od povrchu vzorku podle rovnice pro ¢ = 5eV.

1.1.1. Rezimy méieni STM

Podle zpiisobu pouziti méreného tunelovaciho proudu rozlisujeme dva rezimy méreni STM
(obr. . P1i prvnim zptisobu nazyvaném rezim konstantni vysky je sonda pfi rastrovani
drzena v konstantni absolutni vysce, tzn. Ze vzdalenost hrotu a vzorku z se mize ménit
podle topografie vzorku. Pii zméné vzdalenosti z se méni velikost tunelovaciho proudu,
jeho hodnota je zaznamenavana v kazdém bodé rastru a tvori vysledny obraz. Rezim
konstantni vysky je vhodny pro vzorky s rovnym, nebo jen mirné zvlnénym povrchem.
Pokud je povrch vzorku clenity, hrozi naraz hrotu do vzorku, pii kterém mtze dojit
k poskozeni obou. Nejcastéji se rezim konstantni vysky pouziva pro dosazeni atomarniho
rozliSeni na atomarné rovnych plochéch.

Druhym rezimem STM je tzv. rezim konstantniho proudu. Méfeni v tomto rezimu je
mirné komplikovanéjsi, nebot abychom dosahli konstantniho proudu, je potfeba regulovat
vzdalenost hrotu a vzorku z tak, aby hodnota méfeného tunelovaciho proudu ztstavala
konstantni. Pii méfeni STM v rezimu konstantniho proudu je zaznamenavanou velici-
nou absolutni poloha z hrotu vici vzorku. Vysledny obraz byva oznacovan ,topografie®
vzorku. Méfeni v tomto rezimu je obvyklejsi, nebot je schopné zobrazovat i povrchy s vel-
kou ¢lenitosti.

Analogicky k témto dvéma rezimim existuji obdobné rezimy i u dalsich technik SPM,
napf. rezim konstantni vysky a rezim konstantni sily u méreni AFM.



1.2. MIKROSKOPIE ATOMARNICH SIL
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Obrazek 1.4: Srovnani rezimt méfeni STM. Nahofe pribéhy tu-
nelovaciho proudu v zavislosti na pohybu hrotu, pferusovana cara
znazornuje trajektorii pohybu hrotu.

1.2. Mikroskopie atomarnich sil

Prvni mikroskop atomarnich sil byl sestaven v roce 1985 pfiblizné 3 roky po prvnim STM,
opét se tomu udalo pod vedenim G. Binniga, tentokrat jiz vSak na Stanfordové univerzité
v Kalifornii [9]. Méfenou interakei hrotu a vzorku jsou u AFM sily atoméarniho ptivodu,
pripadné veli¢ina imérna témto silam. Dnes rozlisujeme dva zakladni médy méreni AFM
- staticky méd AFM (Static AFM) a dynamicky méd AFM (Dynamic AFM). Pfi dyna-
mickém moédu AFM, na rozdil od statického, je sonda vybuzena k mechanickym kmittm,
takze hrot nad vzorkem v pribéhu méreni osciluje. Princip AFM bude vysvétlen na jed-
nodussi statické verzi.

1.2.1. Staticky méd AFM

Staticky méd AFM také ¢asto byva oznacovan jako kontaktni AFM (Contact AFM).
P1i kontaktnim AFM opét rastrujeme pies povrch vzorku, v tomto piipadé vsak zazna-
menavame silu piisobici mezi hrotem sondy a zkoumanym vzorkem, v ideadlnim pripadé
mezi jedinym ¢elnim atomem hrotu a jedinym atomem povrchu vzorku. Abychom mohli
ziskavat data o této sile, musime ji pomoci pruziny prevést na deformaci, tak jako je
tomu napiiklad u vah. Pruzinou v pfipadé AFM je tzv. raménko (cantilever) — miniaturni
listova pruzinka, na jedné strané je vetknuta a na druhé strané mé hrot (viz obr. .
Sila pisobici na hrot zptsobi prohnuti raménka, které jiz snimat mtzeme, a to hned né-
kolika zpiisoby [7, odst. 3.1.1]. Prvni mikroskop AFM G. Binniga vyuZzival pro sniméni
priuhybu raménka princip STM. K opacné strané vodivého raménka, nez byl pfichycen
hrot AFM, byl pfiblizen vodivy hrot tak, aby prochéazel tunelovaci proud. Malé vychy-
leni raménka zpiisobilo zménu tunelovaciho proudu. Nevyhodou v tomto ptipadé bylo,
ze méfeni AFM ovliviiovaly atomérni sily mezi cantileverem a hrotem STM. Dnes se pro
snimani vychylky pouzivaji prevazné optické metody — odraz laserového paprsku od ra-
ménka (beam deflection) a interferometrické snimani. Obé tyto metody dokazi rozpoznat
prihyb raménka v fadu desetin nm [I1], [12].

Na obrazku[1.6]je znazornéno schéma mikroskopu pro meéteni kontaktniho AFM. Exci-
taci sondy je v tomto piipadé pritlaceni hrotu upevnéného na konci cantileveru ke vzorku
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Obrazek 1.5: Snimek raménka pro méfeni AFM, porizen elektrono-
vym mikroskopem. Vytvofil Kristian Mglhave [10].

definovanou silou Fj,, jejiz velikost mizeme detekovat opticky v podobé miry prohnuti
cantileveru.

AFM
cantilever
vl v [ :
pritlacna oeet det: 3
sila Fye l opticka

Skener |~

xX,Y,Z

Obrazek 1.6: Schéma kontaktniho méfeni AFM.

Existuji rizné druhy sil ptisobicich mezi atomy, kazdy druh sily ma své charakteristické
vlastnosti, predevsim se jedna o velikost a dosah. Od sil elektrostatickych a magnetickych
(dosah v ¥4du 100 nm, relativné slabgich), pfes sily Van der Waalsovy az po tzv. sily
kratkého dosahu (napft. chemické vazby; dosah cca 1 nm, pomérné silné) [7]. V grafu (obr.
je pro lepsi pfedstavu znazornéna velikost vazebné sily mezi dvéma atomy kiemiku
v zavislosti na jejich vzdalenosti.

Obecné mizeme fict, ze sily, které drzi atomy na svych pozicich, jsou relativné velice
malé — v ¥adu 1077 N az 1072 N [9]. Pokud tedy nechceme pii méteni vzorek modifikovat
ani ovliviiovat, musi byt sila mezi hrotem AFM a vzorkem jesté (Fadové) mensi. Zaroven
vSak musi byt dostatecné velka, aby zptsobila prihyb raménka takovy, jaky odméfo-
vani jednoznacéné rozpozna. Diky rozvoji technologie MEMS (Micro-electro-mechanical
systems) jsou dnes kfemikova raménka produkovana prumyslové ve velkych poctech, je-
jich rozméry jsou v fadu mikrometrd a neni problém je upravit tak, aby raménko mélo
pozadované mechanické vlastnosti.

Hrot AFM je ovliviiovan soucasné vsemi silami, v jejichz dosahu se nachézi. Pti pii-
blizovani hrotu k povrchu vzorku (viz obr. nejprve prevladaji pritazlivé sily delsiho
dosahu, poté pritazlivé sily kratkého dosahu, které nakonec prechézeji ve velmi silné odpu-
divé sily. Poc¢atecni pritazlivé sily mohou, zejména pii pouziti mékkych ramének, zpisobo-

9
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Obrazek 1.7: Graf vazebné energie V mezi dvéma atomy kiemiku
podle Stillingera-Webera [13]. V grafu je dale znézornéna vazebna
sila F'= —9V/dz a tuhost vazby mezi atomy k = §°V/d2%. Prevzato
z [14].

vat problém tzv. ptiskoceni hrotu do kontaktu [7], pti kterém hrot narazi na povrch vzorku
a muze tak znehodnotit jednak zkoumané nanostruktury na povrchu vzorku, ale hlavné
zni¢it atomarné ostrou Spicku hrotu, dtlezitou pro ziskani dobrého lateralniho rozliseni.
Proto pro docileni vyssiho rozliseni snimané atomarni sily neni dostacujici prosté snizovani
tuhosti raménka. Tuhost bézné prodavanych ramének pro kontaktni AFM je v rozmezi
0,001 N/m az 1 N/m [15]. Uvazime-li pouziti optického snimani prihybu raménka, pak né-
sobenim hodnoty jeho rozliseni tuhosti raménka dostaneme ptibliznou hodnotu ptitlacné
sily Frrg ~ 107 N. Pfitlacna sila je tedy mal4, aviak od slabsich atomdrnich sil se piilis
nelisi, coz znamena, ze pri pritlaceni hrotu na povrch vzorku muze dochazet k deformaci
¢i dokonce naruseni atomarni struktury jak vzorku, tak hrotu [16]. Kontaktni AFM proto
neni univerzalné pouzitelné.

Méteni kontaktntho AFM muize, tak jako tomu je u STM (odst. , probihat ve
dvou rezimech. Rezim konstantni vysky — tento rezim probih& obdobné jako rezim kon-
stantni vysky u STM. Rozdilem je, Ze zaznamenavanou veli¢inou je prihyb raménka.
Druhy rezim kontaktnitho AFM je rezim konstantni sily — vzdalenost hrotu a vzorku je
zpétnovazebné fizena tak, aby prohnuti cantileveru bylo konstantni po celou dobu méfeni.
Zaznamenavame profil, po kterém se pohybuje hrot. Obrazek byva oznacovan jako topo-
grafie. Je v8ak dobré si uvédomit, ze se vzdy nemusi jednat o topografii povrchu v pravém
slova smyslu, naptiklad pokud se na povrchu vzorku nachazeji atomy rtznych prvki, i
velikost silové interakce téchto atomt v zavislosti na vzdalenosti od hrotu mize byt rizna.

Roku 1991 se podarilo pofidit prvni snimky s atomarnim rozliSenim pomoci kontakt-
nitho AFM [I7]. Jako vzorek slouzil inertni povrch krystalu KBr, obr. vlevo. Vyzvou
v8ak pro AFM zustavalo atomarni rozliSeni povrchu kiemiku (111). Zpocatku se to kvili
reaktivnosti kifemiku spojené s velkymi silami mezi hrotem a vzorkem jevilo jako nemozné
[19]. Podatilo se to az diky pouziti AFM hrotu potaZzeného vrstvou PTFE (polytetrafluore-

10
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(a) (b)

Obrazek 1.8: (a) prvni obréazek porizeny kontaktnim AFM s atomar-
nim rozliSenim. Vzorkem je krystal KBr(001). Mikroskop byl umistén
v ultravysokém vakuu (Ultra-High Vacuum - UHV) a chlazen kapal-
nym heliem. Snimani prihybu raménka bylo feseno technologii STM.
Velikost pole 1,3 nm x 1,3 nm. Pfevzato z [17].

(b) prvni snimek krystalu kfemiku (111) s atoméarnim rozliSenim poii-
zeny kontaktnim AFM. Ramecek na povrchu vyznacuje elementarni
butiku povrchové rekonstrukce 7 x 7. Pfevzato z [1§].

thylenu) [18] (vysledny snimek je na obr. [1.§| vpravo), avak ve stejné dobé jiz dosahovalo
mnohem lepsich a opakovatelnéjsich vysledkt bezkontaktni AFM [20].

Problémy vyvstavajici z kontaktu hrotu a vzorku, ke kterym patii naptiklad vétsi
pritlaéné sily, silné chemické vazby s povrchovymi atomy, nebo vliv lateralnich (tfecich)
sil pfi rastrovani hrotu po povrchu vzorku, délaji kontaktni AFM experimentalné slozitym
[19]. Kontaktni AFM se dnes vyuZzivé uZ jen ve specidlnich pfipadech, naptiklad pro méfeni
FMM (Force Modulation Microscopy) nebo pro mikroskopii lateralnich sil (Lateral Force
Microscopy — LFM) [7].

1.2.2. Dynamicky mod AFM

Schéma mikroskopu pro méreni v dynamickém médu AFM je na obr. P#i méfeni
v dynamickém moédu AFM je raménko i s hrotem rozkmitavano na urcéité budici frek-
venci f,. To se déje z divodu uziti technologie lock-in zesilovac¢i [21], kterd umoziiuje
mérit velmi malé signédly. V nasem pripadé se jednd o malé meziatomarni sily, piisobici
mezi hrotem a vzorkem. Pii této metodé méreni mizeme zaznamenat i mensi silova pu-
sobeni, nez jaké zvladne kontaktni AFM. Silova pisobeni, kterda nam dynamicky maéd
AFM umoziuje méfit, jsou tak malé, ze mizeme hrot (v porovnéani s kontaktnim AFM)
dokonce mirné oddalit od vzorku. Podle toho, jakou mérou hrot od vzorku oddélime a
podle velikosti amplitudy kmitti hrotu, rozlisujeme dva médy dynamického AFM (obr.
[1.10)), a to ¢isté bezkontaktni méd (za pouziti malych amplitud < 10 nm) a tzv. tapping
méd (amplitudy v fadu 10 az 100 nm). Bezkontaktni AFM (non-contact AFM) méfime
v reZimu pfitazlivych atoméarnich sil, pii méfeni tapping AFM (tapping AFM) se hrot
v ramci kmitid dostava az do oblasti odpudivych atomarnich sil, do oblasti, ve které se

11
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Obrazek 1.9: Schéma dynamického méreni AFM, excitaci sondy
je mechanické harmonické buzeni, detekovana je aktualni vychylka
cantileveru.

méri kontaktni AFM. Moznost sniméani mensich sil a rastrovani ve vétsi vzdalenosti s se-
bou ptinasi nékolik vyhod - pfedev§im nizsi miru ovlivnéni atomérni struktury (vzorku i
hrotu) a vylouceni vlivu lateralnich sil.

-
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Obrazek 1.10: Zjednoduseny graf pribéhu sily piisobici mezi hro-
tem AFM a povrchem zkoumaného vzorku v zavislosti na jejich vza-
jemné vzdalenosti. Vyznaceny jsou oblasti, ve kterych jsou méreny
jednotlivé médy AFM.

Vzhledem k oscilacim hrotu nemtizeme jiz brat za méfenou velicinu silu, jako tomu
bylo v pripadé kontaktniho AFM. Po délce trajektorie pohybu hrotu se méni i méfené
sily (obr. . Velic¢inou, ktera vibrace ovliviiuje, je tuhost silové vazby mezi hrotem a
povrchem vzorku krs. Vychézime z modelu jednoduchého oscilatoru, viz obr.[1.11] Vlastni
frekvenci fy volného raménka mtizeme vypocitat pomoci vztahu:

1 |k
ji] - Ej;; ;;{ )
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kde k a m jsou ekvivalentni tuhost, resp. hmotnost raménka. Pti priblizeni hrotu ke vzorku
se k vlastni tuhosti raménka pripocte tuhost této silové vazby krg, coz zptsobi zménu
rezonanc¢ni frekvence o Af:

_i k + ks
Cor m

Af —Jo-

Dalsim problémem je skutecnost, Ze i tuhost krg se po délce pohybu hrotu méni. Problém
to vsak neni pfi porizovani experimentalnich dat, ale spise pro jejich spravnou interpretaci
a teorii bezkontaktniho AFM jako takovou [22].

Kk
m
; k, m
)|( Krs
N N T T N N

vzorek

Obrazek 1.11: Schéma mechanického oscilatoru (vlevo), jakozto
ekvivalentu raménka (vpravo). Veli¢iny k,m jsou mechanické kon-
stanty raménka. Pti pfiblizovani hrotu k povrchu vzorku zacina po-
stupné pisobit tuhost kg silové vazby mezi hrotem a vzorkem.

vvvvvv

vyvstavajicich z kontaktu hrotu a vzorku a vzhledem k moznostem dnesnich technologii
a digitalniho zpracovani, je v koneéném diisledku ziskani kvalitnéjsich experimentéalnich
dat jednodussi [19]. Naopak slozit&jsi je experimentalni data poté spravné interpretovat.

Existuji dvé zékladni metody méfeni bezkontaktnim AFM: amplitudova modulace
(amplitude-modulation — AM-AFM) a frekvencéni modulace (frequency-modulation — FM-
-AFM). Raménko, jakozto listova pruzinka, mé vlastni rezonanéni frekvenci fy, kterou lze
napiiklad dobfe rozeznat v amplitudové frekvenéni charakteristice (A-f charakteristika,
obr. raménka. Pfi AM-AFM je raménko buzeno na konstantni frekvenci, ktera je
shodné nebo blizkéd vlastni frekvenci raménka. Pti interakci hrotu se vzorkem se zméni
i rezonancni frekvence raménka — dojde k posunu celé amplitudové frekvencéni charak-
teristiky. Raménko je vSak stale buzeno na konstantni frekvenci, takze dojde ke zméné
amplitudy kmiti (viz obr. [1.13). AM-AFM tedy zaznamenava zménu amplitudy kmiti ra-
ménka. Tato zména vSak nenastane okamzité po zméné velikosti interakce hrotu a vzorku,
¢asova konstanta tohoto procesu Tan = 2Q)/ fo je zavisla na Q-faktoru raménka a na jeho
vlastni frekvenci f, [19]. Q-faktor (quality factor) oscilatoru je vyjadien jako pomér ener-
gie, ktera zlistane v pribéhu kmitd na rezonané¢ni frekvenci zachovana ku energii, ktera je
disipovana (vice viz. . Jinymi slovy, hodnota () odpovida kvalité oscilatoru: ¢im vétsi
hodnota () je, tim déle vydrzi oscilator kmitat bez dodavani energie z vnéjsku a také tim
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Obrazek 1.12: Rezonan¢ni kiivka AFM raménka na vzduchu. Re-
zonan¢ni frekvence je 321,68 kHz, odhad @ faktoru ~ 630. Jedna se
o raménko MPP-11100-10 firmy Bruker, idaje udavané vyrobcem:
rezonancni frekvence &~ 300 kHz, tuhost raménka 40 N/m, délka ra-
ménka 125 pm, sitka 35 pm.

méné energie je tieba pro udrzeni kmitd s konstantni amplitudou. Pro raménka s vyso-
kym @ (coz nastavd hlavné u experimentt v UHV, kde kmity nejsou tlumeny okolnim
vzduchem) mutze byt tato zména relativné pomald, coz vyrazné prodluzuje dobu celého

méreni.
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Obrazek 1.13: Znézornéni metody amplitudové modulace pro
méieni dynamického AFM. Cérkované je vyznadena rezonancni
krivka volného raménka, plna ¢ara znazornuje rezonancni kiivku ra-
ménka po priblizeni hrotu ke vzorku. P1i priblizeni hrotu dojde ke
zméné amplitudy (amplitude shift) kmitt, zpétna vazba pak vzijem-
nou vzdalenost hrotu a vzorku upravi tak, aby nastavena pozadovana
amplituda (amplitude set point) ztstala konstantni.
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Pii FM-AFM je raménko vzdy buzeno na rezonanc¢ni frekvenci. Pfi zméné interakce
mezi hrotem AFM a vzorkem se opét celd A-f charakteristika posouva, tentokrat je vSak
zménéna i budici frekvence raménka tak, aby odpovidala nové rezonancni frekvenci, viz
obr. [.14 FM-AFM tedy zaznamenavé zménu rezonancéni frekvence. Casové konstanta
zmény rezonancni frekvence mpy & 1/ fp je nepiimo tmérné vlastni frekvenci raménka fj,
d4 se tedy fict, ze je prakticky (v rdmci rychlosti sniméni) okamzita [19].

>

frekvenéni <—— 1
,’ 1 \\

amplituda
©
o
(2]
c
=)

>
fo+Af fo frekvence
e fe—
_Af 7 interakce hrotu
zadany se vzorkem

Obrazek 1.14: Znazornéni FM-AFM. Cérkované je vyznacena re-
zonancni k¥ivka volného raménka, plna ¢ara je rezonancni kiivka ra-
ménka po priblizeni hrotu ke vzorku. Raménko kmita na nastavené
frekvenci fo+ Af (nastavujeme poZzadovany frekvenéni posun A f set
point). Zpétnovazebni regulator udrzuje vzdélenost hrotu od vzorku
tak, aby rezonancni frekvence vzdy odpovidala frekvenci nastavené.

Experimentalni vybava potfebna pro dynamickou AFM je oproti statické kompliko-
vanéjsi. Kromé hardwarové tpravy — pridani aktuatoru pro mechanické buzeni raménka
— jsou nutné zmeény v elektronice mikroskopu. Uz samotné snimani prihybu raménka
musi nyni umét vycitat zmény na frekvencich stejnych jako je vlastni frekvence raménka
(fadové desitky kHz az jednotky MHz). K fidici elektronice musi byt pfiddan modul pro
analyzu frekven¢ni odezvy raménka — v piipadé AM-AFM lock-in zesilovac¢, ktery vy-
hodnocuje zménu amplitudy signalu na referen¢ni frekvenci. V pripadé FM-AFM musi
byt pridan fazovy zavés (Phase Locked Loop — PLL), ktery podle zmény faze signélu
vyhodnocuje miru zmény rezonané¢ni frekvence raménka a zajistuje regulaci budici frek-
vence tak, aby raménko kmitalo vzdy na aktualni rezonanc¢ni frekvenci. V dnesni dobé
jsou diky dostupnosti digitalnich forem zpracovani signalu a jejich snazsi implementaci
pouzivany obé metody, pricemz AM-AFM je pouzivana spise pfi méfenich na vzduchu a
se sondami s nizkym @Q-faktorem. Zatimco FM-AFM je vice pouzivana ve védecké sfére
pii méfenich v UHV a nebo se sondami s vysokym (). V této praci je pro méreni AFM
vyuzivana frekvencni modulace, proto dale bude pod oznacenim dynamickd AFM myslena
FM-AFM.
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2. SONDY ZALOZENE NA KREMENNEM REZONATORU
2. Sondy zalozené na kfemenném
rezonatoru

Kromé béznych kiemikovych ramének se pro méfeni v médu dynamické AFM vyuzi-
vaji také specialni sondy zalozené na kiemennych rezonatorech. Pritkopnikem je na tomto
poli Franz Josef Giessibl, ktery se zacal témito sondami zabyvat mezi prvnimi [22]. K jejich
vyrobé se pouzivaji primyslové vyrabéné kiremenné rezonatory pouzivané v elektronice
jakozto zdroje presné frekvence. Pozadavky na parametry kifemennych rezonatori a sond
pro AFM, jako jsou stabilita rezonanc¢ni frekvence a vysoké (), jsou si velice podobné.
Rezonatory funguji na zakladé piezoelektrickych vlastnosti kifemene. Rezonator vyrobeny
z monokrystalu kfemene mechanicky kmita na vlastni frekvenci, takze na nékterych mis-
tech vznika pfetvoreni a diky piezoelektrickému efektu elektricky naboj. Proto jsou na
jeho povrchu napareny elektrody, které naboj sbiraji, a generuji tak periodicky elektricky
signal s presnou frekvenci. Sondy vyrobené z kiemennych rezonatoru se od komercénich
kifemikovych cantilevert odliSuji tvarem i materidlem, takze i jejich mechanické vlastnosti
jsou jiné.

Nevyhodou sond vyrobenych z kifemennych rezonatort ve srovnani s béznymi ko-
mercné dostupnymi cantilevery je nutnost jejich ru¢ni vyroby. Sonda vznika pfilepenim
atomarné ostrého hrotu na télo rezonatoru nejcastéji na misto, kde je pri vlastnich kmi-
tech rezonatoru nejvetsi vychylka. Vétsinou si uzivatel vyrabi sondy svépomoci, ale exis-
tuji i firmy nabizejici jejich vyrobu na zakézku (napiiklad NaugaNeedles LLC'). Nékteré
firmy (napf. firma Omicron NanoTechnology GmbH) dodéavaji hotové senzory ke svym
komerénim SPM mikroskopim. Naopak vyhodou kfemennych sond je jejich piezoelek-
tricky princip, ktery umoznuje elektronické vycitani vystupniho signalu, coz zjednodusuje
hardware mikroskopu — neni potieba optické ¢i jiné detekce prohnuti cantileveru.

Existuje vice typt rezonatorti, které se pro vyrobu sond pouzivaji. Nejcastéji je pouzi-
vana tzv. ladici vidlicka pro svou geometrii a mechanické vlastnosti (bude rozebrano dale).
Pomérné ¢asto byva vyuzivan i jehlickovy (needle) rezonétor, ktery pracuje na vyssi frek-
venci (= 1 MHz) a dovoluje tak vétsi rychlosti rastrovani [23]. Na jeho zdkladé pracuje
i miniaturni komeréné dostupny KolibriSensor™ firmy SPECS GmbH [24]. Publikovéno
bylo i pouziti velmi ,rychlého® destickového rezonatoru (AT-cut resonator) pracujiciho
na frekvenci 5 MHz [25]. VSechny vyjmenované typy rezonétori jsou na obr. .

2.1. Vlastnosti sond pro dynamicky mod AFM

Parametry, které se u sond pouzivanych pro dynamické AFM urcuji, jsou predevsim za-
kladni rezonancni frekvence fy, tuhost k a Q)-faktor. Kazdy z nich hraje pri méreni AFM
roli, jejich vlivem se bude zabyvat tato podkapitola.

Zakladni vlastni frekvence sondy fy je jeji nejnizsi rezonanc¢ni frekvence. Mechanické
kmity sondy na frekvenci fy jsou nejméné tlumeny, a proto byva frekvence f, pro méreni
dynamického AFM pouzivana nejcastéji. Hodnota vlastni frekvence sondy nejvice ovli-
viiuje maximalni moznou rychlost rastrovani béhem meéreni. Nad kazdym bodem obrazku
AFM musi sonda setrvat po dobu, ktera je nepfimo tmérna f; (jak bylo popsano v pod-
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2.1. VLASTNOSTI SOND PRO DYNAMICKY MOD AFM

a) b)

Obrazek 2.1: Rizné typy kiemennych rezonancnich krystali pou-
zivanych pro vyrobu SPM senzort: a) jehlickovy rezonator (needle),
prevzato z [23]; b) ladici vidlicka (tuning fork), zdroj [26]; c) destic-
kovy rezonétor (AT-cut resonator), zdroj [26]. Délka vSech rezonatort
je priblizné 3 mm.

kapitole , takze v zasadé je pro méreni AFM vhodna co nejvétsi hodnota fy. Ve
skutecnosti vSak zalezi také na zputsobu detekce vychylky cantileveru, nékteré metody
detekee totiz trpi modrym Sumem [19], jehoz disledkem je nizky odstup signalu od Sumu
pro prilis vysoké vlastni frekvence.

Q)-faktor, neboli faktor kvality oscilatoru (kmitajici sondy) oznacovany @, je pomér
energie oscilatoru, ktera ziistane v ramci jednoho kmitu na rezonancni frekvenci zachovana
E, ., ku energii, ktera je v ramci jednoho kmitu disipovana, A Ey,,:

Eosc
AEkmit '

Q =2 (2.1)

Kvalitu oscilatoru miizeme také chapat jako miru konstantnosti presné rezonanc¢ni frek-
vence. Cim vétsi je hodnota @, tim je maximum rezonanc¢ni kiivky uzsi a vyssi. Jinymi
slovy, zvysSuje se amplituda kmit rezonatoru na rezonancni frekvenci a kmity na frek-
vencich blizkych rezonanc¢ni frekvenci se naopak potlacuji. Kdyz je rezonator buzen na
svoji vlastni rezonan¢ni frekvenci, jsou fluktuace jeho aktuélni frekvence kmitu (frekve-
néni $um) tim mensi, ¢im je hodnota @ vyssi. Takze pro méfeni v dynamickém mdédu
AFM, pri kterém sledujeme rezonancni frekvenci sondy, nebo spiSe vliv interakci hrotu se
vzorkem na jeji hodnotu, je vhodné pouzit sondu s co nejvétsi hodnotou @ [14].
Hodnota tuhosti sondy k& udava velikost sily, kterou cantilever klade vii¢i nucenému
prohnuti. U béznych primyslové vyrabénych cantileveri pro dynamickou AFM se hodnota
k pohybuje piiblizné v rozmezi 2 N/m az 200 N/m. Pfi pouziti sondy s pfili§ nizkou
hodnotou tuhosti mtze i v dynamickém AFM dochézet k podobnym problémim jako
u kontaktniho AFM — priskoc¢eni do kontaktu. P¥i méfeni dynamickém médu AFM je
problém mirné odlisny, v tomto pfipadé raménko kmita na rezonanc¢ni frekvenci a interakce
hrotu se vzorkem kmitani narusuje. V pripadé, ze potencial vazby vznikajici mezi hrotem
a vzorkem je podobny nebo dokonce vétsi nezli energie kmitajiciho cantileveru E,.. =
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2. SONDY ZALOZENE NA KREMENNEM REZONATORU

%k: A? (kde A je amplituda kmitil), miize byt naruseni kmitd natolik velké, Ze méfené
veli¢iny neptjdou z pribéhu vychylky cantileveru urcit ¢i dojde k tuplnému zastaveni
kmitd. F. J. Giessibl v [27] srovnéavd hodnotu energie E,s. kmitajici sondy pro rizné
velikosti amplitudy pii zachovani konstantni vzdalenosti dolni tivrati kmitajiciho hrotu
od vzorku s energii vazby hrotu se vzorkem V,,,,.sc ur¢enou podle podle Morseho potencialu
[28]. Bézné cantilevery s hodnotou k v fadu desitek N/m (coz jsou typické hodnoty pro
pramyslové vyrabéné kiemikové cantilevery) spliiuji podminku energiové nerovnovahy:
Eose > Viorse pri amplitudach kmit v fadu jednotek nm. To znamena, ze kmity béznych
cantileverd pfi priblizovani hrotu ke vzorku ztstavaji stabilni pro amplitudy kmitt v radu
jednotek nanometrt a vice.

Zéaroven vsak F. J. Giessibl v [19] uvadi, Ze velikost amplitudy kmit (opét pii zacho-
vani konstantni vzdéalenosti dolni uvrati kmitajictho hrotu od vzorku) ovliviiuje citlivost
sondy na ruzné sily podle délky jejich dosahu. Sonda je nejcitlivéjsi na ty sily, jejichz
délka dosahu ptiblizné odpovida velikosti amplitudy, se kterou aktualné hrot kmita. Za
predpokladu, ze atomarni sily jsou slozeny ze slabsich sil delsiho dosahu a silnéjsich sil
kratkého dosahu (viz sekce , je vyhodné mit moznost libovolné ménit amplitudu
mechanickych kmiti sondy, a tim volit slozku atomarnich sil, na kterou je méfeni dyna-
mického AFM citlivé. Napiiklad pro méfeni siln€jsich atomarnich sil s kratkym dosahem
(=~ 100 pm) je idedlni volit podobnou hodnotu amplitudy kmitt sondy. Kromé ziskani
vetsi citlivosti na kratkodosahové sily se tim také snizi mira vlivu sil s delsim dosahem

(viz obr. [14].
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Obrazek 2.2: Srovnani relativniho pfispévku atomérnich sil s krat-
kym a dlouhym dosahem do vysledného posunuti rezonancni frek-
vence Af, v zavislosti na amplitudé A kmitu sondy AFM vztazené
k délce A dosahu sil s kratkym dosahem, pfi zachovani konstantni
vzdalenosti dolni tivrati kmitajictho hrotu od vzorku. Pfevzato z [14].

Predchazejici dva odstavce davaji do vzajemného vztahu hodnotu &k tuhosti sondy a
slozku atoméarnich sil (respektive délku jejiho dosahu), kterd je pfedmétem zamysleného
meéfeni AFM v dynamickém mdédu. Vhodné hodnota tuhosti sondy umoziuje stabilni
kmity sondy s velikosti amplitudy kmiti odpovidajici délce dosahu aktualné mérené ato-
marni sily. Pro sily s delsim dosahem je vhodné volit sondy s tuhosti v fadu desitek N/m
a pro sily s kratkym dosahem sondy s tuhosti v fadu stovek az tisict N/m. Pokud by
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2.2. KREMENNA LADICI VIDLICKA

tuhost byla az prilis velka, mohlo by hrozit, Ze i pii kmitech s malou amplitudou nebude
sonda dostatecné citlivd na méfeni atomarnich sil [29)].

Kromé velikosti hodnot jednotlivych parametri vSak velice zalezi i na udrzeni jejich
konstantnosti béhem méteni. Abychom byli schopni spravné interpretovat namérena data,
musi byt zajisténo, Ze zmény métené interakce (mezi hrotem a vzorkem) nejsou zpiisobeny
zménami parametri sondy v pribéhu méteni.

2.2. Kfemenna ladici vidlicka

Kfemenna ladici vidlicka (Quartz Tuning Fork — QTF) je rezonator, ktery vyuziva tvaru
ladicky, tvaru s vysokou symetrii, typové se jedna o dvojity vazany oscilator. Diky vysoké
symetrii QTF dosahuje vysokych hodnot Q-faktoru (desitky tisic). V elektronice se vyu-
ziva zejména jako zdroj presné frekvence pro méreni ¢asu — nejrozsifenéjsi pro tento ticel
jsou QTF s frekvenci 2'° Hz neboli 32,768 kHz, kterd je vyhodna pro digitalni zpracovani.
Primyslové se vsak vyrabi i vidlicky s vyS$simi rezonan¢nimi frekvencemi s hodnotami
priblizné az do 100 kHz. Na obr. jsou fotografie QTF a schéma rozmisténi a zapojeni
elektrod. P1i zakladni vlastni frekvenci vidlicky kmitaji ramena proti sobé. V tomto médu
dosahuje vidlicka nejvyssich hodnot @) a je také nejméné ovliviiovana vnéjsSimi otfesy a
razy. To je vyhodné pro pouziti v prenosnych zafizeni, naptiklad v naramkovych hodin-
kach, pro které byl rezonator QTF vyvijen predevsim.
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Obrazek 2.3: Kiemennd ladici vidlicka, typ E158 (firmy Micro
Crystal AG), pouzivana pro vyrobu AFM sond na UFIL Vlevo fo-
tografie QTF v kovovém pouzdfe a oteviené. Vpravo nakres vidlicky
s oznacenim jednotlivych rozmértd a se schematickym znazornénim
elektrod a jejich zapojeni. Ve zvétseném fezu A—A je naznaceno elek-
trické pole vznikajici v raménkach pii kmitani.
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2. SONDY ZALOZENE NA KREMENNEM REZONATORU

Material, ze kterého jsou vidlicky vyrabény, je monokrystal kiemene SiO,. Pouzit je
specialni pfifez oznacovany: X + 5°, diky tomu maji vidlicky vybornou stabilitu vlastni
frekvence kolem teploty 25 °C (obr. [2.4).
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Obrazek 2.4: Graf zmény rezonancni frekvence v zavislosti na tep-
loté pro kiemikovy cantilever v krystalografické orientaci [110] a pro
k¥emennou ladici vidli¢ku vyrobenou z piifezu X +5°. Prevzato z [19].

Vysokéa hodnota () vidlicky je pro méfeni v dynamickém médu AFM velice vyhodna,
skryvéa vSak jedno tskali — je silné zavisla na symetrii rezonétoru. Pti vyrobé sondy (nale-
penim hrotu na jedno z ramen) je vSak symetrie narusovana. Dle [30] hodnota @Q-faktoru
volné vidlicky rychle klesa s hmotnosti pfidanou na jedno z ramen a to uz od nizkych hod-
not &~ 1% hmotnosti ramene vidlicky. Pro méfeni v dynamickém médu AFM je vhodné
co nejvyssi hodnota @), jeji snizeni po prilepeni hrotu na jedno z ramen vsSak jesté neni
natolik kritické. Horsi vlastnosti v tomto ohledu je velkd strmost zavislosti hodnoty () na
pridané hmotnosti. Pfi méfeni AFM je totiz sonda piiblizena k povrchu vzorku, pficemz
sily ptisobici mezi hrotem a vzorkem ovliviiuji jen jedno z ramen vidlicky — jsou vzhledem
k rezonatoru nesymetrické. P¥i méfeni s volnou vidlickou tedy hrozi zmény hodnoty @)
sondy v pribéhu méreni, v zavislosti na velikosti interakce mezi hrotem a vzorkem.

Elektricky signal kifemennych vidlicek vznikd na zakladé piezoelektrického efektu,
takze je imérny mechanickému pfetvoreni kiemenné vidlicky. Vznikajici naboj je sbi-
ran na elektrodéach, jejich rozmisténi a zapojeni (obr. je uzptisobeno pro maximalni
zisk signalu pii zakladnim tvaru kmitani vidlicky. Signal QTF je stfidavy naboj vznikajici
mezi elektrickymi vyvody rezonatoru. P¥i uvazeni, ze krystalovy rezonator méa vlastni ka-
pacitu C, mizeme Fict, Ze na elektrickych vyvodech vznika st¥idavy napéfovy signal podle
U = q/C. Oby¢ejné je pro vy¢itani pouzivan proudovy zesilova¢ — vyvody rezonéatoru jsou
zkratovany a meéten je zkratovy proud. Velikost nadboje zavisi na velikosti pfetvofeni, da
se tedy Tict, ze urcité konstantni amplitudé kmitani odpovida konstantni amplituda na-
boje Qronst- Velikost zkratového proudu pak zavisi na velikosti odporu R, a kapacity C.,
kterou vidlicku zatézujeme, podle I = Qgonst/(R.C.). Pro maximalizaci méfeného proudu
musime zatéz minimalizovat. Tuto zatéz tvori predevsim kapacita samotné vidlicky, odpor
a kapacita privodnich vodi¢t a vstupni impedance predzesilovace. Za tucelem eliminace
zatéze vodiCi byva predzesilova¢ umistén co nejblize samotné sondy, casto piimo primo
v UHV komote u mikroskopu [14].
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2.3. SONDA QPLUS

Kv1li imunité vidlicky vici vnéjsim otfestim neni mozné sondy vyrobené z QTF budit
mechanicky, tak jako bézné cantilevery. Buzeni volnych vidlicek byva elektrické, stejné
jako u vyc¢itani se vyuziva piezoelektrického efektu. Na vyvody je ptilozeno budici stiidavé
napéti — vystupnim signalem, kterému odpovida prohnuti ramének, je protékajici stridavy
proud.

7 uvedenych parametri je vidét vhodnost pouziti sondy vyrobené z volné QTF v po-
rovnani s béznymi kiemikovymi cantilevery. Rezonanc¢ni frekvence piiblizné od 30 do
100 kHz je stejné jako rezonanéni frekvence ,pomalejsich cantileveru (rozmezi fy u ko-
mer¢nich cantilevert je obycejné od 10 do 500 kHz). Stale vSak umoziiuje pomérné rychla
meéreni AFM s hodnotami v fadu tisict pixeli za sekundu. )-faktor vidlicky je i po na-
lepeni hrotu na jedno z ramen pomérné vysoky, miize dosahovat az o fad vyssich hodnot
oproti béznym cantilevertim. Hodnota () u senzortt vyrabénjch na UFI méfena na vzdu-
chu dosahuje hodnot ~ 5000. Hodnota tuhosti u QTF je fadove vyssi oproti cantilevertim
a umoznuje jednodussi méteni silnéjsich atomarnich interakei s kratsim dosahem. Nevyho-
dou je mozna nekonzistentnost hodnoty @Q-faktoru senzoru v pribéhu méfeni (predevsim
pii méfeni silnéjsich interakci) a s tim spojené komplikace pfi vyhodnocovani méteni a
ziskavani absolutnich mérenych hodnot.

2.3. Sonda gPlus

Sonda qPlus vychazi z kiemenné ladici vidlicky, svou konstrukei fesi problém nekonzis-
tence @)-faktoru senzorti vyrobenych z volné QTF. Senzory qPlus vynalezl F. J. Giessibl
v roce 1998 [31] a od té doby se se svou skupinou vénuje zdokonalovani jejich technologie
i jejich aplikace v .SPM — doposud vénoval jejich problematice desitky védeckych publi-
kaci. Technologie qPlus je dnes implementovana do mnoha védeckych méficich systémi
po celém svéteé, véetné systémi komercénich.

>

volné rameno
s nalepenym
hrotem

ladici
vidlicka

rameno pevné
pfilepené
k podkladu

Obrazek 2.5: Sonda qPlus vyrobena firmou Omicron NanoTechno-
logy GmbH pro jejich vlastni mikroskopy. Zdroj [32].

Svym usporadanim sonda qPlus fesi problém narusovani symetrie v prubéhu méfeni,
ktery se projevuje u sond vyrobenych z volné QTF. Svou konfiguraci sonda qPlus totiz
symetrii volné vidlicky tplné rusi. Vidlicka je pfilepena jednim ze svych ramen k tuhému
a hmotnému podkladu, druhé ztstava volné, obr. V této konfiguraci tak jiz nemtize
byt brana jako vidlicka — pfilepené rameno je nehybné fixovano, takze se pfi méfeni nijak
neuplatiiuje. Druhé rameno miize naopak volné kmitat — plni funkci cantileveru. Hrot
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2. SONDY ZALOZENE NA KREMENNEM REZONATORU

pro méfeni AFM je prilepen na konec volného ramene. Vétsina parametri sondy qPlus
zustava stejna jako u volné QTF, ale topologie je zjednodusena — typové je sonda qPlus
mechanicky oscilator s jednim stupném volnosti, coz muize oproti volné QTF zjednodusit
ulohu interpretace namérenych dat.

Hodnota @Q-faktoru sondy zruSenim symetrie sice klesne, oproti tomu se stane kon-
zistentni vzhledem k silovym interakcim ptisobicim na hrot sondy. Hodnota @-faktoru
sondy qPlus je vsak stale v porovnéani s kfemikovymi cantilevery pomérné vysoka ~ 3000
na vzduchu [23].

7Z teorie pruti je mozné analyticky vypocitat pribliznou hodnotu tuhosti sondy qPlus
(raménka vidlicky) z obr. [2.3| podle [33]:

1 t3
k = ZEquartzwﬁ (22)
kde w = 120 um je tloustka kifemenného substratu, ze kterého je vidlicka vyrobena,

t = 207 pm je vyska ramene vidlicky, L = 2235 pym je délka ramene vidlicky a Fgyar. =
78,7 GPa je Younguv modul kfemene. Vyslednd hodnota k je priblizné 1900 N/m, coz je
hodnota vhodnéa i pro méfeni dynamického AFM s malymi amplitudami v fadu 10 pm.

Nevyhodou sondy qPlus je vysokéa zavislost jejich parametr na tuhosti pfipevnéni
vidlicky k podkladu a dokonce i tuhosti lepené vazby mezi raménkem a hrotem [33]. Jako
podklad byva pouzit nevodivy material s vysokou tuhosti, nejcastéji se jedna o desticky
z keramickych materiali jako jsou: alumina, Macor®) ¢ Shapal Hi-M Soft ™. Pro lepeni se
pouzivaji dvouslozkova epoxidova lepidla nanasena v co nejtencich vrstvach. Jako priklad
velké zavislosti hodnoty () na pouzitém materialu podlozky mohou byt uvedeny hodnoty
sond qPlus vlastni vyroby testovanych na UFL:

e laminat ze skelné tkaniny (FR4) tloustky 0,4 mm, @ ~ 150,

e alumina tloustky 0,625 mm, @ ~ 1700.

Zména oproti volné QTF je také v moznostech buzeni sondy. Jelikoz je zrusena sy-
metrie QTF, sonda je citlivd na vnéjsi vibrace a umoznuje mechanické buzeni kmitani
stejné jako tomu je u béznych cantileverii. Také elektrické buzeni je stale mozné, sonda je
v tomto ohledu univerzalni.

Jelikoz vyroba senzorti qPlus probiha svépomoci, je mozné pouziti hrott z libovol-
nych materialii. Casto jsou pouzivany hroty kovové, nebot jejich vyroba je dobie znama
z technologie STM [34] 35]. Hrot je mozné pomoci tenkého (pramér 25 pm) zlatého dratku
nakontaktovat a za pfedpokladu zkoumani vodivého vzorku je mozné spolu s AFM simul-
tanné méfit tunelovaci proud [36, 37]. Schéma méfeni se sondou qPlus je na obr.

2.4. Sonda Akiyama

Dalsim typem sondy zalozené na kfemenné ladici vidlicce je komercéné vyrabéna sonda
Akiyama (Akiyama-Probe). Svou konstrukei se snazi zachovavat vysokou symetrii volné
vidlicky. Na konec volné vidlicky je upevnén kiemikovy cantilever specialné upraveny
tak, aby mohl byt pfipevnén mezi obé ramena vidlicky. Elektrickym buzenim vidlicky
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gPlus
senzor

exc:
mech. ST |

. tip
oscnace

Skener

\X,y,Z

Obrazek 2.6: Schéma méreni se sondou qPlus.

je rozkmitévén kfemikovjf Cantilever (obr. [2.7] n Pfi kmiténi jsou obé ramena zatééovéna

volnosti[38].

vvvvvv

Obrazek 2.7: Princip sondy Akiyama. Kmity vidlicky jsou transfor-
movany v kmity kifemikového cantileveru v kolmém sméru. Prevzato

z [39].
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3. TECHNOLOGIE SPM

3. Technologie SPM

Tato kapitola je zaméfena na zaklady technologie pouzivané pii méfeni SPM a bude
tak tvorit spojeni mezi teoretickou a praktickou casti dizertacni prace. Vysvétlena budou
neéktera technickd feseni jednotlivych prvkt mikroskopu SPM. Prvky mikroskopu SPM
1ze rozdélit do tii hlavnich skupin: hardware (télo mikroskopu), elektronika (pro zpraco-
vani analogovych signali a pro Fizeni procesu méfeni) a software (uzivatelské rozhrani a
firmware elektronickych Fidicich jednotek). Vysvétleny budou predevsim ty ¢asti, kterymi
se zabyva tato prace, tj. sonda a elektronika mikroskopu SPM.

Dostatecné presné udrzovani a fizeni vzajemné polohy hrotu sondy a vzorku je ne-
zbytné pro dosazeni pozadovaného rozliseni mikroskopu SPM. Pro snimky s atomarnim
rozliSenim je potieba udrzet tuto vzajemnou polohu v ramci 1 pm. Nechténé zmény vza-
jemné polohy hrotu a vzorku mohou byt zptisobeny vnéjsim rusenim a nebo Spatnym
designem hardwaru ¢i elektroniky. Vnéjsi ruseni mize byt taktéz mechanického ¢i elek-
tronického piivodu, jeho minimalizace hlavni souc¢asti navrhu kazdého systému SPM.

3.1. Hardware mikroskopu

Design téla mikroskopu se 1isi pro kazdy typ mikroskopu SPM. Zavisi na médech SPM, ve
kterych je mikroskop schopen méfit, na prostiedi ve kterém je pouzit (na vzduchu, v UHV,
pii nizké teploté, v magnetickém poli, atd.), ale také na typu pouzité sondy a na metodé
vy¢itani jejiho signalu. Obecné je vSak vzdy potifeba vyresit nékolik technickych problémii:
makroskopicky prijezd sondy ke vzorku, rastrovani se sondou ¢ vzorkem (mikroskopicky
¢i spise nanoskopicky pohyb), drzédky pro vzorek a sondu véetné aparatu pro buzeni sondy
a pro vycitani signalu sondy.

Design hardwaru mikroskopu musi mimo jiné dodrzovat nékolik pravidel pro docileni
miniméalniho teplotniho driftu a pro minimalizaci vnéjsitho mechanického ruseni. Teplotni
drift je zména vzajemné polohy sondy a vzorku vlivem zmény okolni teploty. Teplotni drift
vznika na zakladé teplotni roztaznosti materiali a jeho potlaceni lze docilit symetrickym
designem mikroskopu jak ve smyslu geometrie téla mikroskopu, tak i ve smyslu pouzitych
materialti. Mechanické ruseni je zptisobeno riznymi typy mechanickych vibraci. Nejvice
se vSak projevuji vibrace budov prendsené do systému SPM pfes nosnou konstrukci a
akustické vibrace (nejde-li o mikroskopy pouzivané ve vakuu). Vice v odst. .

3.1.1. Makroposuv

Makroposuv mikroskopu SPM slouzi k polohovani méfeného vzorku a sondy viici sobé.
Predevsim pak zajistuje prijezd sondy ke vzorku z pozice pro vymeénu vzorku ¢i sondy do
pozice, pri niz se sonda dostava do blizkého pole vzorku. Vzdalenost sondy a vzorku pfti
jejich vyméné musi byt dostatecné velka, aby umoznila manipulaci s nimi, jeji velikost
obycejné byva nékolik milimetri.

Pro vyrobu makroposuvii mikroskopu SPM jsou nejcasté€ji pouzivany piezoelektrické
krokové aktuatory, nebo pohybové srouby s krokovymi elektrickymi motory. Existuje vice
typt krokovych piezoaktuatori, vysvétlen bude princip piezoelektrického krokového mo-
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toru typu slip-stick, ktery je pouzit v mikroskopu SPM vyvijeném na univerzité v Ham-
burku, viz kapitola [5]

Krokovy piezoelektricky motor typu slip-stick je slozen z jezdce (pohybujici se ¢asti) a
statoru, které jsou viici sobé pritlaceny pres stfiinyE] piezoelektricky element. Piezoelement
je jednou ploskou prilepen ke statoru tak, aby nebylo zabranéno jeho vychylovani. Princip
pohybu v rdmci jednoho kroku slip-stick aktuatoru je zobrazen na obr. 3.1} Na zacatku
(faze 1) je jezdec v klidu a piezoelement neni vychylen. Ve druhé fazi kroku je piezoelement
pomalu vychylovan a s nim se pohybuje i jezdec. Dokonceni kroku nastava ve treti fazi kdy
je piezoelement skokové vracen do své ptivodni polohy, ale jezdec zlstava diky setrvacné
sile na nové pozici. Dalsi pohyb je uskutec¢nén opakovanim celého postupu — krokovanim.

1) —> 2) —» 3)

3 _>|<_ délka kroku
| jezdec | jezdec jezdec
piezoelektricky ‘ g [
element
stator stator stator

Obrazek 3.1: Princip piezoelektrického aktuatoru typu slip-stick.
Jeden krok aktuatoru probiha ve tfech fazich. Popis je v textu.

Vyhody aktuétoru typu slip-stick jsou pfedev§im: moznost pouziti v UHV (zalezi na
pouzitych materidlech), variabilni délka kroku (lze upravit regulaci velikosti vychylky
piezoelementu) a jednoduchost ovladani.

3.1.2. Skener

Jednotka skeneru mikroskopu slouzi k mikroskopickému pohybovani sondy SPM vuci
méfenému vzorku a predevsim je pouzivan k rastrovani. Technickych feSeni jednotky
skeneru je vice, nejcastéji jsou zalozeny na piezoelektrickych elementech. Vysvétlen bude
princip piezoelektrického trubkového skeneru, ktery je pouzivan ve vsSech mikroskopech
SPM, o kterych pojednava tato dizertaéni prace. Rozsah skeneru v laterdlnich osach (z a
y) urcuje velikost maximalniho zorného pole mikroskopu. Pouzivaji se skenery s rozsahy
v fadech od 100 pm x 100 gm (vhodné pro zkouméni povrchovych struktur s rozméry
v faddu 100 nm) az po 1 um x 1 ym (vhodné pro zkoumani atomi a atomarnich struktur).

Trubkovy piezoelektricky skener je, jak naznacuje jeho oznaceni, vyroben z piezoelek-
trického materialu a ma tvar trubicky. Na vnéjsi a vnitini ploSe ma naneseny elektrody a
polarizovan je takovym zptisobem, ze pokud na tyto elektrody prilozime elektrické napéti,
skener se protahne ¢i zkrati podle polarity pfilozeného napéti v axidlnim sméru. Nakres
trubkového skeneru je na obr. Skener je v mikroskopu umistén tak, aby jeho axialni
smér byl shodny s osou z. Aby bylo mozné skener vychylit i do sméru lateralnich, je jeho
vnéjsi elektroda rozdélena na nékolik ¢asti. Dolni ¢ast vnéjsi elektrody ztistava po obvodé

LOby¢ejné se jednad o malé desticky z piezomateridlu které po p¥iloZzeni napéti na jejich elektrody
vykonaji st¥izny pohyb — dvé protilehlé plosky desticky se viici sobé paralelné posunou a dojde ke zkoseni
geometrie desticky.
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trubicky vcelku a je pouzivana pro vychylovani v ose z. Horni ¢ast vnéjsi elektrody je roz-

délena na ¢tyfi stejné dily, ¢imz vzniknou dvé protilehlé dvojice elektrod. Jedna dvojice
je pouzivana pro vychylovani trubicky v ose x, druha v ose y.
z

Obrazek 3.2: Nakres trubkového piezoelektrického skeneru.

Elektrické zapojeni skeneru je nésledujici. Vnitini elektroda skeneru je pripojena na
nulovy potencial. Dolni vnégjsi elektroda je pfipojena na vysokonapétovy signal Z, napéti
na elektrodé zptisobi prodlouzeni ¢i zkraceni dolni ¢asti skeneru o Az. Na jednu dvojici
protilehlych hornich elektrod je pfipojen signal +X a —X. Vysokonapéfové signaly +X
a —X maji stejné pribéhy, ale jeden je vii¢i druhému invertovan. Vzniklé elektrické pole
zpusobuje vyhnuti horni ¢asti trubicky do strany ve sméru osy z, takZze horni konec
trubicky se vychyli o Az. Stejné tak je pripojena druha dvojice hornich elektrod na
signaly +Y a —Y a vychyleni Ay je ve sméru osy .

Rozsah skeneru urcuji: rozmeéry trubicky skeneru, piezoelektricka konstanta materialu,
ze kterého je skener vyroben a maximalni pripustné napéti, které lze na elektrody skeneru
prilozit. Bézné pouzivané skenery maji maximalni piipustné napéti v rozmezi £250 V az
4350 V a rozméry: prumér trubicky nékolik milimetri, tloustku stény do 1 mm a vysku
v fadu centimetri. Dalsi vlastnosti téchto skenert jsou popséany v literatute [7, odst. 1.2.2].

3.1.3. Tlumeni mechanickych vibraci

Tlumeni vnéjsich mechanickych vibraci je dilezitou soucasti designu hardwaru mikro-
skopu. Tlumici systém minimalizuje pfenos mechanickjch vibraci do zafizeni mikroskopu
SPM. Nejsilnéjsimi zdroji mechanického ruseni jsou vibrace budov a akustické vibrace.
Typické hodnoty frekvenci mechanickych vibraci budov jsou v rozmezi 10 Hz az 100 Hz
s amplitudami v fadu desetin mikrometra.

Ptvod mechanickych vibraci budov je rtizny, predevsim jsou vSak spojeny s provozem
elektrickych stroji. Do méficiho systému mikroskopu SPM se vibrace dostavaji nosnou
konstrukeci mikroskopu. Celkovy tutlum vnéjSich mechanickych vibraci je nejvice urcovan
dvéma aspekty:
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e tuhosti mechanické smycky mezi sondou a vzorkem mikroskopu a
e tlumicimi prvky zakomponovanymi do nosné konstrukce systému mikroskopu.

Tlumici prvky, které lze zakomponovat do nosné konstrukce systému mikroskopu, jsou
dvojiho typu: pasivni a aktivni. Pasivni tlumeni je zaloZeno na principu mechanického os-
cilatoru s rezonanc¢ni frekvenci naladénou co nejnize a s co nejnizsim ()-faktorem, coz
eliminuje zesileni prenosu mechanickych vibraci kolem rezonanc¢ni frekvence. V praxi se
pasivni tlumeni sklada z pruzného prvku s nizkou tuhosti, na kterém je umisténa hmotna
zakladna mikroskopu SPM. Jako pruzné prvky jsou pouzivany: gumova lana, pneumatické
valce, apod. Jako hmotna zakladna slouzi naptiklad samotna nosné konstrukce systému
mikroskopu SPM nebo byvaji pridany zulové bloky, apod. Pasivni tlumici prvky pie-
naseji mechanické vibrace na nizkych frekvencich (piiblizné az po svou vlastni rezonanéni
frekvenci), ale potlac¢uji vibrace na vyssich frekvencich. Rezonanéni frekvence pasivnich
tlumicich prvka byva pod hodnotu 10 Hz.

Aktivni tlumeni je zafizeni, které zamezuje prenosu vibraci dale do systému podobné
jako tlumeni pasivni. Souc¢ésti aktivniho tlumeni je snimac¢ pro méteni mechanickych vib-
raci a aktuator, ktery je fizen tak, aby zaznamenané vibrace eliminoval. Aktivni tlumici
prvky v porovnani s pasivnimi lépe potlacuji vibrace na nizsich frekvencich, avsak na
vysSich frekvencich mize velikost jejich itlumu opét klesat.

Sklddanim jednotlivych tlumicich prvkd do série se velikost jejich itlumu scita, ¢ehoz
se pii navrhu hardwaru systému mikroskopu vyuziva. Pro dosazeni maximalniho utlumu
vibraci je dilezita také vysoka tuhost mechanické smycky mezi sondou a vzorkem, vice je
uvedeno v [40].

3.1.4. Sonda

Specialni mechanickou soucasti mikroskopu je sonda SPM. Jeji konstrukce i samotné
sonda SPM se lisi pro kazdou techniku rastrovaci sondové mikroskopie. Spole¢nym zakla-
dem vsech sond SPM je ostry hrot. Zminén zde bude predevsim zptisob pfipravy hrott
pouzivanych v této praci (kapitoly [5|a @

Pro méreni lokalnich interakci v co nejvétsim rozliseni je dilezité zajistit dostatecnou
ostrost hrotu sondy [7, kap. 6]. Hroty pouzivané v této praci jsou vyrobeny z dratki
ze slitiny PtIr (platina-iridium) z wolframu a dale z krystalu safiru. Kazdy z hroti je
pripravovan jinou metodou.

Platino-iridiové hroty pouzivané pro testovani mikroskopid v médu STM byly pfi-
pravovany stiithanim stipacimi klestémi. Hroty pripravené touto metodou jsou pii STM
schopny dosahovat atomarniho rozliseni. Jejich pomér dosazenych parametri k naroc¢nosti
vyroby je ¢ini nejpouzivanéjsimi hroty pfi jednoduchych testech a predvadéni parametri
mikroskopu STM. Jejich nevyhodou vsak je rozdilnost geometrie kazdého jednoho hrotu
a nepredvidatelnost jeho tvaru.

Dalsim pouzivanym hrotem byl elektrochemicky leptany hrot z wolframového dratku.
Proces elektrochemického leptani hrotu v roztoku KOH zajistuje vysokou ostrost hrotu
(prumér zakonéeni $picky hrotu je v fadu 10 nm), opakovatelnost vyroby a predvidatelny
tvar geometrie Spicky hrotu [41]. Nevyhodou hrott z wolframu je jejich chemicka nestélost,
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na vzduchu oxiduji, coz zptisobuje problémy predevsim pii méteni STM. Elektrochemicky
leptané wolframové hroty pouzivané na UFI jsou na obr. .

Obrazek 3.3: Snimky wolframovych hrott vyrobenych na UFI poii-
zené rastrovacim elektronovym mikroskopem. Vlevo hrot pifi métfeni
AFM v dynamickém médu. Vpravo detail znehodnocené Spicky hrotu
po nechténém kontaktu se vzorkem.

Safirové hroty jsou nevodivé a lze je pouzit pouze pro méreni AFM. Jejich vyhodou
je jednoduchost piipravy a odolnost proti mechanickému poskozeni (napf. pfi nechténé
srazce hrotu s méfenym vzorkem) diky tvrdosti tohoto materidlu. Safirové hroty pouzi-
vané v kapitole [6] pro méfeni se senzory qPlus byly vyrdbény rozdrcenim vétsiho kusu
krystalu safiru pomoci klesti na miniaturni stfepy o velikostech nékolika desetin milime-
tru. Sttep safiru s vhodnym makroskopickym tvarem je poté pfilepen pomoci epoxidového
(popfipadé sekundového) lepidla na konec volného raménka sondy qPlus. Detail safiro-
vého hrotu nalepeného na sondé qPlus je na obr. Nevyhodou safirovych hrott je mala
ostrost Spicky v porovnani s leptanymi wolframovymi hroty.

3.2. Elektronika

Jednotlivé prvky dnesnich elektronickych systémt pro fizeni mikroskopu SPM lze roz-
délit na dva typy: analogové a digitalni. Digitalni prvky systému jsou predevsim SPM
kontrolér, fidici PC a v nékterych fidicich systémech SPM oscila¢ni jednotka. Analogova
Cast elektroniky systému SPM zajistuje propojeni mezi digitdlnimi prvky a hardwarem
mikroskopu. Jejim hlavnim tkolem je tprava a zesileni méfenych a ridicich signali. Blize
popsany budou jednotky, které jsou vyvijeny v kapitole
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Obrazek 3.4: Snimek safirového hrotu pofizeny rastrovacim elek-
tronovym mikroskopem.

3.2.1. Ridici jednotka

Ridici jednotka systému SPM (nazjvana také SPM kontrolér) je zakladni jednotkou, ktera
fidi cely proces experimentu v realném case. Kontrolér SPM mé nékolik analogovych a
digitalnich vstupi a vystupi. Digitalné je propojena s fidicim PC, poptipadé s kontroléry
krokovych makroposuvi, atp. K analogovym vstuptim jsou pfipojeny signaly meérené a
analogovymi vystupy jsou generovany signaly fidici. SPM kontrolér se stara predevsim o:

e generovani fidicich signalti pro skener — coz jsou rastrovaci signaly a pfipadné signély
pro volné polohovani sondy po plose vzorku,

e zpétnovazebné fizeni vertikalni polohy skeneru v zavislosti na velikosti mérené in-
terakce hrotu se vzorkem,

e zaznamenavani méfenych dat — kazdy méfeny signal véetné vertikalni polohy skeneru
lze zaznamenavat do samostatného kanalu,

e komunikace s fidicim PC — na kterém jsou nastavovany veskeré parametry SPM
experimentu a zobrazovana mérena data.

V posledni dobé€ je dostupnych ¢im dal tim vice komeréné vyrabénych systémt od riiz-
nych firem. Od kompletnich feseni zahrnujicich veskery elektronicky hardware a software
pro PC, které nabizi napiiklad firmy SPECS Zurich GmbH (dfive Nanonis) nebo RHK
Technology, Inc., az po castetna feSeni napi. od firmy Soft dB, Inc. — SPM kontrolér
spolupracujici s opensource softwarem GXSM [42].
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3.2.2. Oscila¢ni jednotka

Oscilacni jednotka systému SPM je urcena pro zpracovani periodickych signalt, jako jsou
naptiklad mérené a budici signaly sondy pri méfeni dynamického AFM. Oscila¢ni jednotka
obycejné obsahuje digitalné feseny lock-in zesilova¢ popripadé i jednotku fazového zavésu
(Phase-Locked Loop — PLL). Jejim hlavnim tikolem je zjisfovat parametry vstupnich pe-
riodickych signalii a pripadné podle toho ridit signaly vystupni. V pocatcich dynamickych
méfeni byly oscilacni jednotky FeSeny analogové [43] [44], avsak v dnesni dobé s nastupem
vykonnych signalovych procesorti jsou feseny digitalné.

Oscilacni jednotka funguje podobné jako SPM kontrolér — je pfipojena k fidicimu
PC, ze kterého je ovladana a pres analogové vstupy a vystupy k méticimu systému SPM.
V modernich komerc¢nich fidicich systémech SPM jsou SPM kontrolér a oscila¢ni jednotka
spojeny do jednoho zarizeni.

3.2.3. Vysokonapétovy zesilovaé

Vysokonapétovy zesilova¢ (VN zesilovac) v fidicim systému SPM slouzi jako rozhrani mezi
SPM kontrolérem a piezoelektrickym skenerem mikroskopu SPM. Jedné se o analogovou
jednotku, ktera zesiluje nizkonapétové signily SPM kontroléru na vysokonapétové, které
napaji piezoelektrické aktuatory.

U jednotky vysokonapétového zesilovace je dulezity predevsim nizky Sum vystupniho
signélu. Piezoelektrické trubkové skenery béznych rozmért (tak jako byly popsény v odst.
3.1.2) maji elektromechanickou konstantu prodlouzeni v ose z pfiblizné 5 pm/mV. To
znamena, ze i malé zvinéni vystupniho vysokonapétového signélu zesilovace miZe ovlivnit
méreni SPM. Jako ptiklad lze uvést zavislost tunelovaciho proudu na vzdalenosti hrotu
a vzorku, kde s kazdym pikometrem vzdalenosti roste ¢i klesd méfeny tunelovaci proud
priblizné o jeden Fad (viz odst. [1.1). Pro méfeni s vysokym (atomérnim) rozliSenim mi-
vaji jednotky VN zesilovace navic prepinac¢ velikosti zesileni, coz umoziuje vyuzit cely
dynamicky rozsah analogovych vystupt SPM kontroléru i na mensi velikost zorného pole.

3.2.4. Predzesilovace mérenych signala

Predzesilovace v technologii SPM jsou pouzivany jako prvni stupen zesileni mnohdy ve-
lice malych méfenych signalt. Jednotka predzesilovace ma za tkol transformovat méreny
signal na napéfovy signél s parametry vhodnymi pro pfipojeni k jednotce SPM kontroléru
(¢ k oscila¢ni jednotce). Kazdy mdd ¢ sonda SPM (v zavislosti na povaze vystupniho
signalu) vyzaduje jiny typ predzesilovace. Castym tkolem vsak je zesileni malych vy-
sokoimpedancnich proudovych signali. Stejny tkol je fesen pfi zpracovani tunelovaciho
proudu, vystupniho proudu z QTF, ¢i pii zpracovani signalu z fotodiody. VSechny tyto
problémy jsou feSeny v praktické ¢asti této dizertacni prace v kapitole [l Elektricky ob-
vod pouzivany pro zpracovani malych proudt se nazyva transimpedancni zesilovac a jeho
zékladni vlastnosti budou rozebrany dale.

Transimpedanc¢ni zesilovac je elektronicky obvod prevadéjici proudovy signal na sig-
nal napétovy. Transimpedancni zesilova¢ mé velmi vysokou vstupni impedanci, takze je
vhodny pro zpracovani vysokoimpedanc¢nich signalti. Jednoduchou realizaci transimpe-
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dan¢niho zesilovace je zapojeni s opera¢nim zesilovac¢em ukézané na obr. [3.5 Vystupni
napéti V., takto zapojeného zesilovace je oproti vstupnimu proudu /g, invertované a
jeho zesileni je timérné zpétnovazebnimu rezistoru Rp: Viys = —RpLystup.-

Re
N

I vstup
—

Jj - VvySt

Obrazek 3.5: Schéma transimpedancniho zesilovace.

S uvaZenim, ze méfené proudy pii experimentech SPM jsou velice malé (napf. néko-
lik pikoampér v piipadé tunelovaciho proudu pro méreni STM), nabyva hodnota zesileni
transimpedanénich piedzesilovaci fadu 108V /A az 1019V /A. Tyto hodnoty naznacuji, Ze
se jedna o pomeérné specialni pouziti operacniho zesilovace. Proto musi operac¢ni zesilovace
pouzivané pro konstrukci transimpedancnich zesilovacti dosahovat odpovidajicich para-
metri. Jednim z kritérii je nizka hodnota vstupniho klidového proudu, idealné < 1pA, aby
se do méreni nevnasela systematicka chyba. Pokud je transimpedancni zesilova¢ pouzivan
v dynamickych aplikacich, pak je dulezité siroké pasmo frekvenc¢ni propustnosti takové,
aby frekvence méreného signalu byla i pii pouzitém zesileni stale v pasmu propustnosti,
nebo alespon blizko néj. Za pasmem propustnosti zesilovace totiz klesa jeho zesileni pii-
blizné o jeden fad na frekvencéni dekddu. Kviili minimalizaci Sumu vystupniho signélu
by zaroven mélo jit o precizni nizkosSumové operacni zesilovace. Jelikoz parametry a cho-
vani operacnich zesilovact v takto specidlnich aplikacich jsou Spatné predvidatelné, vybér
vhodného typu operac¢niho zesilovace ¢asto probiha jejich experimentalnim srovnanim.

3.3. Ridici software

Software pro fizeni mikroskopu SPM bézi na fidicim PC. V jeho grafickém rozhrani lze
ovladat veskeré prvky provadéného experimentu SPM, jako jsou: nastaveni koeficientti
zpétné vazby regulatoru vertikalni osy z skeneru, nastaveni hodnoty zadané veli¢iny pro
zpétnou vazbu, nastaveni predpéti na vzorku, nastaveni velikosti zorného pole a rozliseni
méFeného snimku, atd. Ridici program také pritbézné zobrazuje méfens data a je scho-
pen jednoduchého zpracovani méfenych dat. Ridici software tizce spolupracuje s SPM
kontrolérem, a musi proto byt zajisténa jejich vzidjemna kompatibilita. Ridici software
u komercnich fidicich systémi SPM byva dodavan jako jejich soucast. Alternativou ke
komerc¢nim systémtim SPM je open-source projekt GXSM. Soucasti GXSM je fidici soft-
ware a firmwarem pro kontrolér SPM, ktery je psan pro digitalni meétici jednotky firmy
Soft dB, Inc.. Software GXSM je pouzivan i na UFL.
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4. Vyvoj elektroniky pro rizeni
rastrovaciho sondového
mikroskopu

Prvni ¢ast praci na vyvoji mikroskopu SPM na VUT byla zaméfena na navrh a realizaci
nového ridiciho systému a dalsi elektroniky nezbytné pro provoz mikroskopu. Systém
byl navrhovan pro UHV SPM mikroskop vyvinuty na VUT v ramci dizertacni prace
Filipa Lopoura z roku 2005 [45]. Systém je vSak koncipovan jako univerzalni a modularni,
tedy lehce doplnitelny ¢i pfepracovatelny pro dalsi mikroskopy SPM na VUT vyvijené ¢i
provozované, napt. UHV VT[] STM systém vyvijeny na VUT a UHV VT SPM mikroskop
uréeny pro soucasné meéfeni s rastrovacim elektronovym mikroskopem (Scanning Electron
Microscope — SEM) taktéz vyvijeny na VUT (vice bude popsan v kapitole @ Na ridicim
systému spolupracovala celd skupina AFM na Ustavu fyzikalniho inZzenjrstvi.

(a) (b)

Obrazek 4.1: Fotografie UHV SPM mikroskopu (a) vyvinutého na
VUT a fotografie elektroniky vyvijeného fidiciho systému SPM (b)
v pojizdném ,racku® (stav z konce roku 2012).

Mikroskop UHV SPM (obr. 4.1p) je schopny pracovat v zakladnich médech méfeni
SPM — STM a kontaktni AFM. Pro méfeni kontaktni AFM jsou pouzity komeréné vyra-
béné kiemikové cantilevery, jejich prithyb je detekovan opticky, pomoci pozi¢né citlivého
fotodetektoru (Position Sensitive Photo Detector — PSPD), na ktery dopada laserovy sva-

1Zkratka VT oznacuje mikroskopy s proménnou teplotou (Variable Temperature —VT) vzorku, ¢asto
vSak byva na téze teploté udrzovana i sonda mikroskopu.
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zek odrazeny od konce cantileveru. Mikroskop mé piezoelektricky trubkovy skener (viz
oddil [3.1.2).

Ze zminénych technickych specifikaci mikroskopu vyplyvaji pozadavky na elektroniku
systému, predevsim pak na analogovou elektroniku zpracovavajici signaly mezi fidici jed-
notkou a hardwarem mikroskopu, v néasledujicich kapitolach bude veskera elektronika
popsana podrobnéji. Na obr. je fotografie vyvijeného ridiciho systému pouzivaného
s mikroskopem UHV SPM, ve stavu z konce roku 2012.

4.1. Ridici jednotka

Zakladem elektroniky mikroskopu je fidici jednotka. Protoze se jedna o pomeérné slozitou
elektronickou jednotku, kterd musi spolupracovat s neméné slozitym ridicim softwarem,
bylo pristoupeno ke koupi komerc¢ni jednotky namisto dlouhodobého vyvoje jednotky
vlastni. Pfi jejim vybéru bylo brano v potaz nékolik faktori, pfedevsim otevienost a pro-
pracovanost systému véetné dostupného softwaru a cena. Jako nejvhodnéjsi byla vybrana
jednotka MK2-A810 firmy Soft dB inc.

Ridici jednotka je vytvofena pro open-source projekt GXSM, coz je software pro Ti-
zeni experimenti SPM. Otevienost projektu umoziuje tpravy softwaru/funkénosti podle
voji univerzalniho modularniho fidiciho systému SPM, open-source software je navic bez-
platny.

Obrazek 4.2: Fotografie SPM fidici jednotky MK2-A810 firmy Soft
dB Inc., pouzivana na UFI FSI VUT.

Samotna jednotka se skladd z analogové a digitalni casti. Jadrem digitalni casti je
digitalni signalovy procesor 5502 firmy Texas Instruments Inc., na kterém bézi firmware
GXSM. Procesor se spolu s programovatelnym hradlovym polem stard o fizeni méteni
v realném case - rastrovani, sbér dat a komunikaci s fidicim PC. Analogova ¢ast provadi
analogové-digitalni a digitalné-analogové pfevody s 16bitovym rozliSenim se vzorkovaci
frekvenci 150kHz. Dynamicky rozsah analogovych vstupt a vystupi je standardni: 10V
[46].

w22 , . v v 2 », .
4.2. Vysokonapétovy zesilovac a napétovy zdroj
Vysokonapétovy zesilova¢ (VN zesilova¢) funguje jako mezistupenn pro zesileni signalt
rastrovani, které generuje fidici jednotka, na vysokonapétovy signal schopny budit trub-

kovy skener. Napétovy zdroj je univerzalni napajeci jednotka pro veskerou elektroniku
mikroskopu, zahrnujici nékolik napéfovych vystupt véetné vysokého napéti.
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Piezoelektrické trubkové skenery jsou obvykle konstruovany pro budici napéti v roz-
mezi £250 V az £350 V. Abychom byli schopni vyuzit cely rozsah skeneru, je tieba
signaly z Tidici jednotky zesilit ptiblizné 35x. Zesileni signalu na vysoka napéti je mozno
fesit komerc¢ni jednotkou, z divod jednoduchosti tprav zesilovace a financ¢nich vsak bylo
pristoupeno k vyvoji zesilovace vlastniho. Navrzeny koncept elektroniky zesilovace vy-
uziva integrovanych obvodi vysokonapétovych operac¢nich zesilovact firmy Apex Micro-
technology, Inc., konkrétné zesilovace PA94. Principem funkce je integrovany obvod PAY
podobny klasickému operac¢nimu zesilovaci, avsak dynamicky rozsah vystupu je az £400V,
pri vystupnim proudu 100 mA. Jednotka VN zesilovace byla navrhovana a vyrabéna ve
dvou verzich. V poradi druhy exemplai byl vyvinut pozdé€ji a jeho névrh byl upraven
podle poznatki ziskanych pii praci s prvnim. Veskeré informace zde uvedené se budou
tykat druhé verze VN zesilovace.

Obrazek 4.3: Fotografie VN zesilovace vlastni vyroby. Celni pa-
nel (nahofe) se vstupy, monitorovacimi vystupy a prepinaci zesileni.
Zadni panel (dole) s vysokonapétovymi konektory (vstupni a vy-
stupni).

VN zesilova¢ je slozen ze t¥i identickych VN modult (obr. , kazdy ovlada jednu ze
tii os (X, Y, nebo Z) skeneru. VN modul 1ze rozdélit do nékolika funkénich blokd, viz obr.
[4.5] Signalové vstupy VN zesilovace dokazi pracovat se signaly s dynamickym rozsahem
+10 V (takze je plné kompatibilni s fidici jednotkou). Kazdy modul mé tii diferencidlni
vstupy — kromé hlavniho signalového vstupu (pro signély ovlddajici rastrovani skeneru) je
zde vstup pro offset (posunuti zorného pole v ramci rozsahu skeneru) a vstup pro modulaci
hlavniho signalu. Zesilova¢ méa piepinatelné zesileni: 35, 20x, 10x a 3%, takze je mozné
vyuzit plné rozliSeni (16-bit) fidici jednotky i pfi mensich zornych polich, napfiklad pii
detailnéjsim zkoumani mensich struktur. Zesileni mtize byt pfepnuto i na volbu auto, pti
které je mozné zesileni prepinat softwarove pres D-sub konektor umistény na zadni strané
VN zesilovace. Softwarové pfepinani funguje pomoci logickych signalti na 5V trovni.

Signal offsetu pro posunuti zorného pole byva v pritbéhu méreni konstantni a je opatien
filtrem typu dolni propust, za tcelem snizeni vysokofrekven¢niho sumu. Offsetovy signal
je vzdy zesilen 35X bez ohledu na polohu pfepinace zesileni, takze i pfi nejmensim zesileni
nastaveném na VN zesilovaci je mozné mérit pti kraji rozsahu skeneru.
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Obrazek 4.4: Fotografie VN modulu vlastni vyroby. Jednotka VN
zesilovace obsahuje tfi VN moduly, kazdy pro ovladani jedné osy
skeneru.

Posledni vstup je urc¢en pro modulaci vystupniho napéti, jeho zesileni je vzdy 3,5 x opét
bez ohledu na polohu pfepinace zesileni. Modulace signalu miize byt pouzita napiiklad
pro méreni s lock-in zesilovacem.

Kazdy VN modul méa dva vysokonapétové vystupy, jeden neinvertovany a druhy in-
vertovany, tak aby bylo mozné VN zesilova¢ primo propojit s trubkovym skenerem. Vy-
stupy maji dynamicky rozsah £350 V. Kazdy vysokonapé&tovy vystup ma i monitorovaci
vystup, tvofeny jednoduchym napétovym délicem s pomérem 1 : 100. VN zesilovaé je
napéajen z napétového zdroje univerzalnim konektorem, ktery sdruzuje vSechna potiebné
napajeci napéti. VN zesilovac je pouzitelny pro vétsinu béznych skeneri zalozenych na
piezoelektrickém jevu.

Napétovy zdroj funguje jako univerzalni napajeci jednotka pro veskeré elektronické
komponenty systému vlastni vyroby, pfedevsim pro VN zesilovac¢ a signalové predzesilo-
vace. Vzhledem k tomu, Ze zdroj poskytuje napajeni analogovym obvodim, byl pfi vyvoji
kladen diiraz na nizké zvlnéni a nizky Sum vystupnich napéti — z tohoto diivodu byla pou-
Zita technologie dvoucestného usmérnéni st¥idavého napéti ze sitového transformatoru a
nasledné linearni regulace vystupnich napéti, pomoci integrovanych obvoda linearnich
regulatorti napéti s pevnym ¢i proménnym vystupnim napétim. Za tcelem snizeni zvl-
néni vystupnich napéti byly pro usmérnovaci diodovy mustek pouzity diskrétni rychlé
diody s paralelné piipojenym kondenzatorem pro filtraci napétovych $picek vznikajicich
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N\

/

+10 V ovladani zesileni
———>{ diferencni vstup > 0,09x
0,29x% VN
0,57% +) > zesileni Vystup
1x A +35x% +350 V
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+3,5V
1,6 kH
A vstup offsetu >\ z VN
—>»Q) zesileni Vystup
-35x% +350 V
0V, vstup modulace 0,1x Monitor
+3,5V

Obrazek 4.5: Funkéni schema VN modulu pro ovladani jedné osy
trubkového skeneru. Modul je soucasti VN zesilovace vlastni vyroby.
Modul mé tfi vstupy s dynamickym rozsahem 410 V. Prvni (hlavni)
vstup je urcen pro zesilovany signal rastrovani, pomoci mechanického
prepinace je mozné volit jeho zesileni. Dale je zde vstup pro offset
(posun zorného pole v ramci rozsahu skeneru) s filtrem typu dolni
propust a vstup pro modulaci hlavniho signlu (napf. pro méfeni
s lock-in zesilovadem). VSechny tfi vstupni signaly jsou poté secteny
a zesileny na vysoké napéti vhodné pro ovladani piezo-elektrickych
skenerii. Pro ovladani piezo-elektrickych trubkovych skeneri je pii-
dan invertovany VN vystup. Oba vystupy maji moznost pripojeni
monitori vystupniho napéti.

pri preklapéni diod z propustného do zavérného sméru. Pro pokryti veskerych potieb ma
zdroj Sest vystupnich napétovych trovni: £350 V, £13,6 V, +12V a +5 V.

Jadrem napétového zdroje je sitovy toroidni transformator s nékolika vystupy a vstupy
(obr. vyrobeny na zakazku se specialni ipravou pro audio provoz, tj. pridavné sti-
néni mezi primarnim a sekundarnim vinutim a magnetické stinéni celého transforméatoru.
Transformator byl vyroben firmou ELEKTRO-KARBAN s.r.0.

Vysokonapétovy vystup je uréen pro napajeni VN zesilovace a dalsich piezoelektric-
kych prvkil, mtze tak byt navrzen na malé kontinualni proudy a je také jediny, ktery neni
linearné regulovan, ale pouze dvoucestné usmérnén a vyhlazen filtracnimi kondenzatory.
Dimenzovan je na 350 V a maximalni kontinualni proud 100 mA, pfi pouziti filtra¢nich
kondenzatoru s celkovou kapacitou 1mF je celkové zvlnéni priblizné 300mV. Za filtra¢nimi
kondenzatory jesté nasleduje filtrace RC ¢lenem (s ¢asovou konstantou cca 1,1 us). Filtraci
zvlnéni napajeciho napéti provadi i vysokonapéfovy operacni zesilova¢ pouzity v konco-
vém stupni VN zesilovace. Jelikoz VN vystup zdroje neni regulovan, jsou pro nastaveni
spravného vystupniho napéti pouzity dalsi pridané vystupy toroidniho transformatoru.
Spravnou volbou kombinace pouzitych vyvod primarniho vinuti i sekundarniho VN vi-
nuti lze hodnotu vystupniho napéti pomérné presné nastavit.

Vystup £13,6 V je urcen pro napéajeni nizkonapétovych analogovych obvodi, hladina
+13,6 V byla volena kviili kompatibilité s 12V olovénymi akumulatorovymi ¢lanky. 13,6 V
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Obrazek 4.6: Fotografie napétového zdroje vlastni vyroby. Oteviena
jednotka s ¢elnim panelem (nahofe), na kterém jsou umistény kont-
rolni LED a tavné pojistky jednotlivych napétovych vystupt a hlavni
vypina¢. Zadni panel (dole) s vysokonapéfovym konektorem pro na-
pajeni VN zesilovace, dalsimi vystupy pro napajeni analogovych ob-
vodu a vstupem napéjeciho sifového kabelu.

je tzv. udrzovaci napé&ti’] 12V olovéného akumulatoru. Akumulatory mohou byt kontinu-
alné paralelné pripojeny k systému a v ptfipadé potfeby (pro méfeni s nejvétsim rozlise-
nim) je odpojen napétovy zdroj, takze nizkonapétové analogové obvody jsou napajeny
z akumulatort.

Vystupy 12V a 5V jsou pouzity pro napajeni analogové-logickych (pfip. ¢isté logic-
kych) obvodii, napt. pro obvody prepinajici zesileni, atp. Tyto napétové vystupy zvysuji
univerzalnost celého systému a jsou pfipraveny pro pouziti s nové vyvijenymi elektronic-
kymi obvody nutnymi pro dalsi metody SPM.

Elektronicka schémata vsech navrhovanych obvodi jsou v priloze dizertacni prace.

4.3. Kombinovany predzesilova¢ STM /AFM — opticka
detekce

Ptedzesilovac je uréen pro pouziti s UHV SPM mikroskopem vyvinutym na VUT (obr. )
Jedné se o komplexni jednotku zahrnujici v sobé transimpedancni zesilovac¢ tunelovaciho
proudu pro méfeni STM; transimpedancni zesilovace proudu z diod ¢tyrkvadrantového

2Napéti, na kterém muZe byt baterie piipojena kontinualné, pfi¢em# se pomalu nabiji ¢ udrzuje
v nabitém stavu.
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ov 230V 240V 250V

Lcobad

115VA

-12,3V l +12,3V 11,4V 6,5V
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Obrazek 4.7: Schéma navrzeného toroidniho transformétoru. Pri-
marni vinuti je na horni poloviné obrazku, sekundarni na dolni. Uva-
dény jsou efektivni hodnoty stiidavych napéti. Nadbytecné vyvody na
primarnim vinuti a sekundarnim VN vinuti jsou pouzity k nastaveni
spravné hodnoty VN napéti na vystupu zdroje. Hodnoty nizkych stii-
davych napéti sekundarniho vinuti jsou mirné naddimenzovany kvuli
ubytku napéti na linearnich regulatorech napéti.

PSPD senzoru a nasledné analogové zpracovani téchto signalti a také driver pro buzeni
polovodi¢ového laseru pouzitého k detekci prohnuti cantileveru pfi méreni AFM. Jeli-
koz zesilované signaly maji charakter velmi slabych proudu (fadové nA) a jsou snadno
zaruSitelné, je cely predzesilova¢ umistén co nejblize UHV komory, ve které je mikro-
skop umistén, konkrétné na UHV prichodku. Elektronické obvody predzesilovace jsou
umistény v duralové krabicce, ktera je konektorem primo spojena s vakuovou priichod-

kou, viz obr. [4.8

Obrazek 4.8: Fotografie kombinovaného STM/AFM ptedzesilovace
vlastni vyroby, je urcen pro métfeni s mikroskopem UHV SPM vyvi-
nutém na VUT.
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Na obr. [4.9]je zndzornéno funkéni schéma vyvijeného piedzesilovace. Tunelovaci proud
je zesilen nejprve transimpedanénim zesilovacem a nasledné druhym stupném (napéto-
vym zesilovacem) s volitelnym zesilenim, takze celkové zesileni lze pfepinat mezi hod-
notami: 0,1 V/nA, 1 V/nA, nebo 10 V/nA. Pro impedan¢ni oddéleni signélu piedpéti,
které je prikladano na vzorek, je pouzit napétovy sledovac. Paprsek laseru po jeho sprav-
ném nastaveni (po odrazu od cantileveru) vytvari na senzoru PSPD stopu, jejiz poloha
odpovida aktualnimu prohnuti cantileveru. Zpracovanim proudovych signalil ze senzoru
PSPD, které je realizovano analogové, generujeme vystupni napéfové signaly. Vystupni
signély jsou imérné pohnuti cantileveru ve vertikdlnim sméru (k a od vzorku) a lateral-
nimu prihybu (krouceni cantileveru). Teti vystupni signal je souctovy signal ze vSech
kvadranti senzoru PSPD, ktery mize byt pouzit pro normovani predeslych dvou signali.
Cela trojice vystupnich signalia je vyvedena nezesilena (pro tcely nastavovani laserového
svazku) a 3x zesilena pro tcely samotného méfeni AFM.

STM
experiment
tunelovaci prepinatelné
proud I U zesileni STM
0,1 V/nA > \ 1 > signal
x
100x
napétovy
. - sledovac
predpéti T | predpéti
N | na vzorek
AFM >
experiment > hruby signal )
pro nastaveni
I
PSPD (14 W
S A A (A+B)—(C+D) svisla vychylka
4 B e . P,
B I: U > (B+C)—(A+D) lateralni vychylka N jemny signal
C 5 _|3x% ro méreni
C 5. |0.1 V/pA > (A+B+C+D) souhrnny signal P
D
D

laser odrazeny

od cantileveru driver laseru ON
~&——— konstantni opt. j}y OFE

vykon

Obrazek 4.9: Funkéni schéma predzesilovace pro mikroskop UHV
SPM vyvinutého na VUT. Predzesilovac je urceny pro méreni STM
a kontaktniho AFM. Podrobny popis je v textu.

Byly provedeny jednoduché srovnéavaci testy STM c¢asti predzesilovace. Pomoci funkc-
niho generatoru a osciloskopu byla zjistovana $itka pasma zesilovace. Srovnani byla pro-
vedena s komerc¢nim transimpedan¢nim zesilovacem firmy FEMTO Messtechnik GmbH
typ DLPCA-200. Nastavené zesileni bylo 1 V/nA, pfi¢emz Sitka pasma predzesilovace
vlastni vyroby byla cca 20 kHz a zesilovace FEMTO 1,2 kHz. Na obr. jsou vyobra-
zeny obrazovky osciloskopu pii méfeni. Z grafi je mozné i lehké srovnani kvality signalt
— na vystupnim signalu zesilovace vlastni vyroby je patrna vyssi droven ruseni, coz je
v souladu s jeho vétsi sitkou pasma.

40



4. VYVOJ ELEKTRONIKY PRO RIZENI RASTROVACIHO SONDOVEHO MIKROSKOPU
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Obrazek 4.10: Obrazovky osciloskopu pii srovnavacim méfeni Sirky
pasma STM piedzesilovace vlastni vyroby (vlevo) a komeréniho ze-
silovate FEMTO DLPCA-200 (vpravo). Zluty (kanal 1) je budici
signél, modry (kanél 2) je vystupni signal. Budici signal byl proud
sinusového priubéhu s amplitudou 0,5 nA. Zesileni bylo nastaveno na
1V /nA, obrazovky jsou zachyceny v okamziku dosazeni hranice $itky
pasma.

4.4. Oscilac¢ni jednotka

Oscila¢ni jednotka v méficim systému SPM je nutna pro dynamicka méfeni a dale ji lze
vyuzit pro méfeni rtiznych typt spektroskopii. Jelikoz se jedna o konstrukcéné slozitou
elektronickou jednotku spolupracujici s Fidicim pocita¢em (podobné jako jednotka fidici)
bylo pfistoupeno ke koupi jednotky komercni. Dilezitym faktorem pii vybéru byla opét
univerzalnost zarizeni a jeho Siroké moznosti tiprav pro méfeni rtiznych technik SPM.
Vybrana byla jednotka HF2LI firmy Zurich Instruments AG. Jedna se o velice komplexni
jednotku zahrnujici dva lock-in zesilovace, dvé PLL jednotky (s frekvenénim rozsahem
0,8 uHz + 50 MHz) a ¢tyti PID regulatory. Ridici software oscila¢ni jednotky dovoluje uzi-
vateli skriptovani, coz zjednodusuje pouziti v riznych SPM systémech. Cena této jednotky
se pohybuje okolo 750 000 K¢. Fotografie jednotky je na obr. .11}

Obrazek 4.11: Fotografie oscila¢ni jednotky HF2LI firmy Zurich
Instruments AG pouzivané na VUT.
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4.5. Kombinovany piedzesilova¢é STM/AFM — piezo-
elektrické sondy

Dalsi jednotka predzesilovace byla vyvinuta pro pouziti s nové vyvijenymi SPM mikro-
skopy na VUT. Cely systém rozsifuje o moznost mérit dalsi techniky SPM, predevsim
techniky zalozené na sondach vyrobenych z kfemennych ladicich vidlicek. Sondy zalozené
na kifemennych ladicich vidlickach se pouzivaji pouze pro dynamicka méreni rastrovaci
silové mikroskopie (Scanning Force Microscopy — SFM) a na kombinovana méfeni SFM a
STM.

tunelovaci

proud I->U — |240 Ktz STM
0,1 V/nA .I— ~ signal

budici I-U 340 kH SFM
napéti ° - o z
P 0,1 V/nA| ~ D ~ signal
T Ikomp
kompenzace 1,6 Hz 1 pF-|_
— [\ (% )—>

Obrazek 4.12: Funkéni schéma predzesilovace vlastni vyroby pro
techniky SPM zalozené na sondéach vyrobenych z kfemennych ladicich
vidlicek.

Na obr. je funkéni schéma predzesilovace. Primarné je predzesilova¢ urceny pro
senzory vyrobené z volnych kifemennych vidlicek, takze je nutné, aby jeho soucésti bylo
i elektronické buzeni mechanického kmitani senzoru. Signal buzeni je v predzesilovaci in-
vertovan a 10x zeslaben. Na buzeni senzoru staci velice mald napéti (v fadu jednotek
mV), takze zeslabeni signalu az v jednotce predzesilovae prispiva ke snizeni zaruSeni
budiciho signalu. Invertovani signalu umoznuje kompenzaci vlastni kapacity ladici vid-
licky a pfivodnich kabelii (viz déle). Ptes kapacitu vidlicky tece st¥idavy parazitni proud
]p
ovliviiuje. Parazitni proud mizeme kompenzovat pri¢itanim dalsiho tzv. kompenzac¢niho
proudu iemp, ktery je do vystupniho proudového signélu injektovan pfes maly keramicky
kondenzator (1 pF). Kompenzacni proud je odvozen od budiciho signdlu, ma vsak jinou
amplitudu vznikajici analogovym nasobenim s konstantnim signalem kompenzace. Signal

arazit, Ktery se pricita do méfeného piezoelektrického proudového signélu .., a tak jej

kompenzace urc¢uje miru kompenzace, kterou je potieba pred kazdym méfenim nastavit.
V praxi je signdl kompenzace generovan piimo oscilacni jednotkou na jednom z analo-
govych vystupt, jeho velikost manualné nastavuje operator. Vzhledem k tomu, ze signél
kompenzacniho proudu neni vzhledem k budicimu napéti invertovan, setkava se s para-
zitnim proudem v protifazi a nuluje jej.

Vystupni stfidavy proud ze senzoru Iy, je déle zpracovavan stejnym zptsobem
jako tunelovaci proud. Zesileny jsou transimpedanc¢nim zesilovacem s celkovym zesilenim
0,1 V/nA. Pro obvod transimpedanéniho zesilovace je pouzit operacni zesilova¢ AD823.
Fotografie osazené desky plosnych spoji predzesilovace je na obr. [4.13]
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Obrazek 4.13: Fotografie osazené desky plosnych spoju predzesilo-
vacte STM/AFM vlastni vyroby pro sondy zaloZené na kfemenném
rezonatoru.
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5. VYVOJ SYSTEMU SPM SE SONDOU QPLUS NA UNIVERSITAT HAMBURG
5. Vyvoj systému SPM se sondou
qPlus na Universitit Hamburg

Dalsi kapitola praktické casti dizertacni prace bude vénovana vyvoji systému pro
méfeni SFM/STM (i simultanné) s qPlus sondou, uréeného pro méreni v UHV za nizkych
teplot a v silnych magnetickych polich, jedna se o projekt, ktery vede Prof. Alexander A.
Khajetoorians, toho ¢asu na univerzité v Hamburku (Universitdt Hamburg, Institut fiir
Angewandte Physik, Jungiusstr. 11, D-20355 Hamburg; dale jen UHH) v SPM skupiné
Prof. Rolanda Wiesendangera. Prace autora na projektu zahrnuji vyvoj mikroskopu, im-
plementaci technologie qPlus, vyrobu a zprovoznéni pro testy v lazniovém kryostatu na
kapalné helium. Prace na projektu probihaly pii autorové ptilrocnim studijnim pobytu na
UHH.

5.1. Mikroskop

Na UHH nebyla doposud technologie qPlus pouzivana, takze cely systém bylo potieba
navrhnout od zakladd. Aby mohlo byt pfistoupeno k feseni problematiky qPlus bez zdlou-
havého vyvoje nového téla mikroskopu, bylo vyuzito designu mikroskopu STM, ktery je
na univerzité v Hamburku jiz dlouhou dobu pouzivan a velice dobie zvladnut (obr..
S vyhodou je tak vyuzito elektrického snimani prohnuti raménka senzoru qPlus a s tim
spojené jednoduché hardwarové implementace. Pti tpravach vsak je dbano na to, aby
zustaly zachovany ptivodni vlastnosti mikroskopu — moznost méteni v ultravysokém va-
kuu, v silném magnetickém poli a za nizkych teplot [47, 48].

Obrazek 5.1: Fotografie téla STM mikroskopu pouzivaného na uni-
verzité v Hamburku.

Dale musela byt navrzena samotna sonda qPlus a systém fizeni mikroskopu, véetné
veskeré potiebné elektroniky. Systém pro méfeni dynamického AFM je na UHH pouzivan
a stejny zaklad je pouzit i pro novy mikroskop. Nové vSak jsou navrzeny a vyrobeny
predzesilovace potfebné pro sondu qPlus i pro méfeni STM. Hlavni tcel vyvoje tohoto
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mikroskopu na univerzité v Hamburku je méfeni nevodivych vzorkt a MExFM (Magnetic
Exchange Force Microscopy) [49].

5.1.1. Hardware

Hardware mikroskopu je zalozen na tzv. ,Pan designu®, pojmenovaném podle S. H. Pana,
ktery jej vytvoril [50]. Koncept designu je zaloZzen na velice tuhém a robustnim vélco-
vém téle mikroskopu s makroposuvem v ose z (pfijezd ke vzorku) umisténym uvnitf.
Design je velice symetricky, coz ma dobry vliv na snizovani teplotniho driftu. Dalsimi
prvky umisténymi v téle mikroskopu jsou trubkovy piezoelektricky skener pro rastrovani
a drzaky vzorku a sondy. Makroskopicky pfijezd je feSen pomoci krokového piezoelek-
trického posuvu typu slip-stick. Schéma mikroskopu podle S. H. Pana je na obr. [5.2]
Design mikroskopu STM pouzivaného na UHH (obr. je zaloZen na totozném kon-
ceptu. Zménén je pouze drzak vzorku a celkové velikosti mikroskopu jsou upraveny tak,
aby mikroskop bylo mozné pouzit v kryostatu pouzivaném na UHH.

Oz

Obrazek 5.2: Schéma mikroskopu podle Pan designu: (a) pohled
shora, (b) pohled z boku, primér téla mikroskopu je pfiblizné 38 mm.
Makroposuv v ose z zajistuje krokovy piezo-motor. (1) Drzék paletky
vzorku, (2) vzorek, (3) STM hrot, (4) skener, (5) drzék skeneru, (6)
safirovy krystal (slouzi jako pohyblivé ¢ast krokového makroposuvu),
(7) stiithové piezoelementy (aktuatory krokového makroposuvu), (8)
télo mikroskopu, (9) listova pfitlaéna pruzina (tla¢i safirovy krystal
proti piezoelementim). Pfevzato z [50].
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Novy mikroskop gPlus vychazi svou konstrukci z mikroskopu STM. Stejny ziistava
drzak vzorku, coz zajistuje kompatibilitu se stavajicim systémem paletek. Na skener bude
umistén noveé navrhovany drzak sondy qPlus, adekvatné k rozmérim drzaku sondy musi
byt zvétseny rozmeéry vnitini kapsy v téle mikroskopu. Umisténi sondy qPlus na skener
s sebou nese vyhodu v podobé buzeni sondy modulaci z polohy skeneru, takze neni tieba
resit konstrukci zvlastniho budiciho piezoelementu. Hlavnimi designovymi tipravami jsou
pridani podpory skeneru pro in situ vyménu sondy qPlus a ndvrh nového drzédku sondy
qPlus.

Podpora trubkového skeneru

Pr1i vymeéné sondy qPlus v UHV komofe je na skener vyvijena pomérné velka sila ve sméru
kolmém na osu skeneru. Namahéani v tomto sméru miize mit za nasledek zlomeni skeneru.
Ptidana podpora skeneru mé za kol prenaset silové namahani pfimo na télo mikroskopu
[51]. Jedna se o malou kénicky zakoncéenou tycinku, pfipevnénou k télu mikroskopu, ktera
prochézi stiedem skeneru v jeho ose, viz obr. [5.3] Pokud je drzék sondy qPlus v krajni po-
loze makroposuvu vzdélenéjsi od vzorku (v poloze pro vymeénu sondy), doseda na kdnické
zakonceni podpory. Podpora je vyrobena z fosfor-bronzu, tak jako celé télo mikroskopu.

~—_

6)
I
5) —
2)
4) —e

—1) 10 mm

—

Obrazek 5.3: Nové navrzeny design mikroskopu v podélném fezu —
kénicky zakonéend podpora (1) skeneru prochazejici jeho stfedem a
protikus (2) s dosedaci plochou. Podpora prochézi stfedem skeneru
(3), ktery je sevien mezi piezoelementy (4) makroposuvu. Na vlozce
skeneru je pfilepen drzak sondy qPlus (5). V hlavé mikroskopu se
nachézi drzak vzorku (6).
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Drzak sondy qPlus

Abychom umoznili in situ vyménu sondy, musel byt navrzen novy drzak. Drzak sondy
gPlus byl navrzen pro stejnou sitku paletky, jako ma paletka pro vzorek, mizeme tak
vyuzit jeden zasobnik pro oboji. Na drzaku je potfeba navrhnout tii elektrické kontakty
(dva pro QTF a jeden pro tunelovaci proud). Jelikoz je drzak sondy qPlus umistén na
skeneru, neméla by jeho hmotnost byt (z divodu zachovani dynamiky skeneru) pfilis
vysoka.

Design nového drzéku je na obr. zakladni desticka je vyrobena ze safiru, jelikoz
mé vybornou tepelnou vodivost a vyhovuje kritériim provozu mikroskopu (je UHV kom-
patibilni a nemagneticky). Elektrické kontakty jsou tvofeny listovymi pruzinkami, které
zaroven sondu qPlus v drzédku zajistuji mechanicky. Pruzinky jsou vyrobeny z berylli-
ové meédi, kterd si uchovava pruznost i za nizkych teplot. Treti kontakt je tvoren malym
klinkem, na ktery najede paletka s qPlus senzorem pfi zasunuti do drzéku, vyroben je
z fosfor-bronzu a pozlacen.

Obrazek 5.4: Model nového drzaku qPlus senzoru: nosi¢ qPlus sen-
zoru (1) s nalepenou QTF (2) se zasouvéa do safirového drzaku (8),
dosedaci plocha safiru je lesténa pro snizeni tieci sily pfi vkladani
senzoru. Kontakty jsou tvofeny listovymi pruzinkami (3), které jsou
k zakladni desti¢ce fixovany pomoci miniaturnich sroubki (4). Otvor
(6) je pFipraven pro druhy kontakt (kvili prehlednosti zde neni vy-
obrazen). Kluzny kontakt (7) na nosi¢i sondy qPlus je pokoven. TFeti
kontakt (5) pro tunelovaci proud je tvofen malym klinkem, sonda
qPlus je na né€j v pribéhu zasouvani do drzaku nasunuta.

Senzor qPlus

Abychom predesli ndro¢né vyrobé senzoru, bylo vyuzito sluzeb firmy NaugaNeedles LLC,
ktera provadi lepeni senzorti na nosice dodané zakaznikem. Nosi¢ byl navrzen z materi-
alu Shapal Hi-M Soft™, jedné se o obrobitelny keramicky material, ktery ma pomérné
vysokou tepelnou vodivost (pro lepsi a rovnomérnéjsi rozlozeni teploty mikroskopu) a
pevnost. Jako keramika je také nevodivy, takze elektrody potfebné pro nakontaktovani

48



5. VYVOJ SYSTEMU SPM SE SONDOU QPLUS NA UNIVERSITAT HAMBURG

senzoru samotného mohou byt naneseny pfimo na nosic¢. Elektrody jsou zhotoveny ru¢nim
nanasenim stfibrné pasty s oznacenim C8728A firmy Heraeus Holding GmbH. Pastu je
potieba vypalovat pti 850 °C, po vypaleni tvofi souvisly mechanicky odolny kovovy film.
Senzor qPlus pouzivany v mikroskopu na UHH je na obr. [5.5

12 mm

—

6 mMm

p—

Obrazek 5.5: Vlevo nové navrzené nosice sondy qPlus pfi jejich
pripravé. Vpravo hotova sonda qPlus vyrobena firmou NaugaNeedles
pouzivana v mikroskopu na univerzité v Hamburku.

Vyroba mikroskopu

Cely mikroskop byl na univerzité v Hamburku také vyroben a sestaven. Veskeré pouzité
soucastky jsou kompatibilni s podminkami, ve kterjch je mikroskop provozovan, pouzity
byly naptiklad titanové sroubky, rubinové kulicky, médéné ¢i manganinové dratky pota-
zené K aptonem®, specialni dvouslozkova lepidla firmy Epozy Technology Inc. a specialni
bezolovnata pajka pro elektrické spoje se slozenim Sn96,5Ag3Cu0,5. Funkéni soucasti,
jako napriklad piezo—stackyE] makroposuvu nebo jednotka skeneru (obr. , byly vyra-
bény svépomoci. V pribéhu vyroby byly otestovany zvlast na vysokonapétovou pevnost,
méfena hodnota kapacity a akusticky ovéfovana funkc¢nost piezoprvku. Sestaveny mikro-
skop je na obr. [5.7

5.1.2. Elektronika a software

Pro rizeni SPM méfeni na UHH je prevzato schéma vyuzivajici systém firmy Nanonis,
ktery je na Institutu aplikované fyziky v Hamburku bézné pouzivany. Mtzeme tak vyuzit
zkusenosti s jeho pouzivanim a snadnou dostupnost jeho komponent. Nové vSak musi byt
navrzeno feseni pro zesileni elektrického signalu z QTF.

Ridici elektronika mikroskopu

Ridici systém SPM firmy Nanom' [52] se sestava z fidiciho pocitace napojeného na real-
-time kontrolér. Na pocitaci je nainstalovan ovladaci program celé sestavy Nanonis SPM
Control System, ten slouzi pro nastaveni vSech parametri méfeni a zobrazovani métenych
dat. Ridici program zvlada i jednoduché zpracovani naméienych dat, jako je preskalovani
dat, sjednoceni vysky profilu jednotlivych fadku rastru, atd. Pribéh samotného méreni

I Piezo-stack je piezoelektricky aktudtor vyrobeny slepenim vice maljch piezoelektrick§ch destidek.
Jejich usporadani a elektrické zapojeni umoznuje dosazeni vétsich vychylek.

2Firma Nanonis byla odkoupena spole¢nosti SPECS Zurich GmbH. Ridici systém je viak stale nazjvan
ptvodnim jménem.
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c) 4.mm d)

Obrazek 5.6: Vyroba funkénich souc¢asti mikroskopu qPlus na UHH.
(a) jednotka skeneru v safirovém krystalu, ktery slouzi jako pohybliva
¢ast makroposuvu. (b) kompletni drzak sondy qPlus véetné kontakti
a pripajenych vodi¢i. (¢) vyroba piezo-stackti pro makroposuv a jejich
lepeni a kontaktovani v téle mikroskopu (d).

Fidi real-time kontrolér, na néj jsou napojeny dalsi jednotky — analogové-digitalni (prevadi
analogové vstupni signaly na digitalni a naopak digitalni vystupy na analogové signdly),
vysokonapétovy zesilova¢ (vytvari vysokonapéfové signdly pro piezo-skener a makropo-
suv) a kontrolér oscilaci (obsahuje lock-in zesilovace a PLL). Vétsina zpracovani signala
probiha digitalné, coz snizuje vysledny Sum celé sestavy, analogové jsou TeSeny pouze
nutné procesy - vstupni filtry a predzesilovace. Fotografie fidici elektroniky je na obr. 5.8

Predzesilovac signalu ladici kfemenné vidli¢ky

Signal z oscilujici kfemenné ladici vidlicky mé podobu velice slabého st¥idavého proudu
v fadu desitek pA az jednotek nA. Pro jeho zesileni se pouziva transimpedancni zesilovac.
Zesileni je vhodné provést co nejblize samotného senzoru, jednak z hlediska minimalizace
ruseni, ale hlavné kvili minimalizaci kapacitni zatéze QTF senzoru v podobé delsich pii-
vodnich vodic¢i. Senzor, respektive mikroskop, je uréen pro méreni v podminkach UHV
na teplotach kapalného helia a v silném magnetickém poli. Aby pfedzesilova¢ mohl byt
umistén blizko senzoru, musi s timto prostiedim byt kompatibilni. BéZné pouzivané in-
tegrované obvody zalozené na kiemikovych polovodic¢ich vSak nejsou schopny v téchto
podminkach spravné pracovat. Nizké teploty v polovodicich zptisobuji zamrzani nosici
naboje a silné magnetické pole dava vzniknout Hallovu jevu a ovliviiuje vlastnosti polo-
vodicovych prechodii.
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Obrazek 5.7: Novy mikroskop s qPlus sondou navrzeny a sesta-
veny na univerzité¢ v Hamburku, umistény v testovacim pripravku a
pripraveny pro meéfeni.

<—— oscila¢ni jednotka

<«—— jednotka
fizeni makroposuvu

<—— VN zdroj

-<«—— VN zesilovac

-—— analogové-digitalni
jednotka

-<—— fidici real-time
pocitac

Obrazek 5.8: Fotografie fidiciho systému firmy Nanonis, pouzivany
pro meéreni s mikroskopem qPlus na UHH.

Vzhledem k naro¢nym podminkam provozu bylo pfistoupeno k vyvoji vlastniho pted-
zesilovace. Byly vybrany dva rtzné koncepty elektroniky transimpedanc¢niho predzesilo-
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vace, oba budou vyvinuty a testovany. Elektronicky obvod sestaveny podle prvniho kon-
ceptu se sklada ze dvou ¢asti — jedna ¢ast je upevnéna primo na téle mikroskopu, na nizké
teploté (kapalného helia) a druhé na elektrické prichodce z UHV komory, déle bude uva-
dén jako ,HEMT predzesilovac”. Elektronicky obvod sestaveny podle druhého konceptu
je cely umistén v UHV komorte, ale dale od mikroskopu, takze pracuje na vyssi teplote,
dale uvadeén jako ,,Si predzesilovac”.

HEMT ptedzesilova¢ (schéma zapojeni na obr. mé sviij nazev podle pouzité sou-
¢astky HEMT (High-electron-mobility transistor). Tento tranzistor je vyroben na bézi
polovodi¢e GaAs a obycejné se pouziva ve vysokofrekvenc¢ni elektronice, kde je schopen
zesilovat signaly s frekvencemi v fddu GHz. V nasem priipadé vyuzivame toho, zZe je
schopen pracovat na nizkych teplotach a pti spravné topologické orientaci i v silném mag-
netickém poli s hodnotami az do 10 T [30]. Elektronicky design je pfevzat z [53]. Prvni
cast predzesilovace, kterou tvori tranzistor HEMT zapojeny jako emitorovy sledovac, je
na malé desce plosnych spoji vlozena pfimo do téla mikroskopu. Takovéto usporadani
umoznuje velmi kratké privodni vodice z QTF, cca 25 mm, coz ve spojeni s emitorovym
sledovacem, ktery ma velmi vysokou vstupni impedanci, snizuje zatéz signalu QTF na
minimum. Napéfové zesileni tohoto stupné je sice mirné mensi neZ jedna, ale jeho vy-
stupni impedance je fadové mensi nez vystupni impedance z QTF, takze signal je htte
zarusitelny. Druhou ¢ast HEMT predzesilovace tvori operacni zesilovac, ktery signal zesi-
luje a vytvari pracovni bod emitorového sledovace. Celkové zesileni predzesilovace urcuje
zpétnovazebni rezistor Rp, pii pouziti hodnoty Rp = 100 MQ je zesileni 108 V/A. Vy-
hodné je umistit zpétnovazebni rezistor do nizkych teplot, kvili redukci tzv. Johnsonova
teplotniho Sumu [54].

atmosférické
podminky

Vout

Obrazek 5.9: ZjednoduSené schéma transimpedancniho zesilovace
s transistorem HEMT. Leva cast je upevnéna v téle mikroskopu
v UHV komote na teplotach tekutého helia, prava c¢ast je umisténa
mimo komoru.

Si pfedzesilovac¢ je zalozen na jednoduchém obvodu transimpedancéniho zesilovace
s b&znym operacnim zesilovacem (viz odstavec [3.2.4). Umistén je uvnitf UHV komory,
tentokrat vsak dale od mikroskopu na tepelném stitu dusikové casti kryostatu. Délka
privodnich vodic¢t je v tomto pfipadé cca 40 cm. Navzdory delsim privodnim vodi¢im
vsak s sebou toto umisténi pfedzesilovace nese nékolik vyhod. Magnetické pole je zde
fadové nizsi, provozni teplota odpovida teploté kapalného dusiku (=~ 77 K) a pro samotny
elektricky obvod zde neni zasadni prostorové omezeni. Zakladni teplota je pro praci kie-
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mikovych polovodici stale nizka, avsak s prihlédnutim na klidovy proud soucastkami,
ktery zpisobuje jejich ohfev, by méla teplota byt dostacujici [14] — funkénost a provedeni
tohoto Teseni je predmétem testti. Koncept Si predzesilovace je zaloZen na bézném ope-
racnim zesilovaci v zakladnim zapojeni — transimpedancni zesilovac a celkové zesileni tak
opé€t urcuje rezistor Rp.

Piedzesilova¢ tunelovaciho proudu STM

Predzesilovac¢ tunelovaciho proudu STM je zalozen na totozném obvodu jako Si predzesi-
lova¢ pro QTF, opét je potieba zesilit velice slaby proud. Vzhledem k tomu, Ze v pripadé
Si predzesilovace nejsme nijak zvI4st omezeni prostorem, je na jeho desku plosnych spojt
(DPS) umistén i pfedzesilova¢ STM. Umoziuje to opét zkratit p¥ivodni vodi¢e, umistit
zpétnovazebny rezistor do nizkych teplot a eventualné vylepsit pomér signal-sum.
Kromé vyrobeného zesilovace pro STM je pro testovani mikroskopu k dispozici i ko-
mercni transimpedancni zesilova¢ DLPCA-200 firmy FEMTO Messtechnik GmbH.

Vyroba piedzesilovacu

Oba predzesilovace byly béhem studijni stdze navrzeny a vyrobeny. Elektrické schema
a design desek plosnych spoji byl vytvoren v programu FEagle. DPS byly vyrobeny na
zakazku, poté bylo provedeno jejich osazeni elektrickymi soucastkami a pro testovani byly

zabudovany do kovovych krabicek obr.

1)

2a) 2b)
Obrazek 5.10: Fotografie vyrobenych ptredzesilovac¢t, (1) Si pred-

zesilovaé, (2a) venkovni ¢ast HEMT predzesilovace, (2b) 4K ¢ést
HEMT pfredzesilovace zasazena do téla mikroskopu s qPlus sondou.
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5.2. Testovacl méreni

Na sestaveném mikroskopu byla provedena testovaci méteni. Jako prvni byl proveden test
Si predzesilovace vlastni vyroby srovnavacim méfenim Sumu vystupniho signalu STM s ko-
mer¢nim zasilovacem DLPCA-200 firmy FEMTO Messtechnik GmbH. Pii srovnavacim
meéreni byly vstupy pfedzesilovaci pfipojeny na hrot sondy qPlus. Testovani probihalo se
zesilenim 0,1 V/nA pro oba predzesilovace. Spektralni hustota Sumu byla méfena pomoci
softwaru pro fizeni SPM méfeni. Srovnani namérenych spektralnich hustot vystupniho
napéti predzesilovaci prepocitanych na spektralni hustotu Sumu tunelovaciho proudu je

na obr. .11l

FEMTO predzesilova¢ | ]
Si predzesilovac

10-13

P8 AT PPy

spektralni hustota Sumu [A/Hz 2]

10 -14
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

frekvence [Hz]

Obrazek 5.11: Srovnani spektralnich hustot Sumu vystupniho sig-
nalu predzesilova¢e FEMTO (komeré¢ni) a Si predzesilovace (vlastni
vyroba) pfepocitanych na velikost tunelovaciho proudu. Pribéh spek-
tralni hustoty sumu u vyrabéného Si predzesilovace je vysSsi a na-
vic obsahuje $picky na sifové frekvenci (50 Hz) a vySSich harmo-
nickych frekvencich, pres to dosahuje pomérné nizké hranice Sumu

~ 40 fA //Hz.

Déle byla provedena testovaci méfeni SPM na grafitovém vzorku HOPG (Highly Or-
dered Pyrolytic Graphite). Pro méfeni byly pouzity qPlus senzory od firmy NaugaNeedles,
které maji leptané hroty ze slitiny platiny a iridia. Podle tdajt vyrobce je polomér spicky
hrotu zhruba 500 nm. Mikroskop byl pri téchto mérenich umistén na vzduchu, v tlumicim
lozi umisténém na stole v laboratori postavené na vlastnich mechanicky odizolovanych
zékladech. Pfed méfenim byla provedena pouze hruba kalibrace skeneru, takze méritka
u snimkt jsou pouze orientacni.

Nejprve byl mikroskop testovan v jednodussim STM modu, ladici vidlicka sondy qPlus
nebyla zapojena. S hrotem umisténym na konci kfemenného raménka bylo dosazeno zob-
razeni povrchu HOPG s atomarnim rozliSenim, vysledny snimek je na obr. [5.12]

Poté bylo pristoupeno k méreni FM-AFM na stejném vzorku se stejnou sondou. Na-
meérené snimky jsou na obr. [5.13] vlevo je snimek STM pofizeny pro srovnani a vpravo je
FM-AFM snimek potizeny bezprostifedné po snimku STM na stejném misté. Mezi snimky
je patrny posun, ktery ma pravdépodobné ptivod v rozdilné poloze virtualni Spicky STM a
AFM hrotu. Na snimku STM jsou lépe rozeznatelné detaily — na obr. [5.14] jsou zobrazeny
profily ze snimka STM i FM-AFM pro srovnani. V profilech jsou patrny dva atomarni
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Obrazek 5.12: Atomaérni struktura HOPG zobrazena nové navrze-
nym qPlus mikroskopem v STM mdédu (ptvodni data bez tprav).
Parametry méreni: napéti na vzorku 26 mV, setpoint tunelovaciho
proudu 1 nA, rychlost rastrovani 31 nm/s.

schody (jednoduchy a dvojity), jejich velikost neodpovida teoretické hodnoté 335 pm [55],
coz je zpusobeno nepresnou kalibraci skeneru.

Obrazek 5.13: Atoméarni terasy na HOPG zobrazené nové navrze-
nym mikroskopem gPlus. Vlevo snimek v STM mdédu (ptvodni data
bez tuprav). Parametry STM méfeni: napéti na vzorku 250 mV,
setpoint tunelovaciho proudu 91 pA, rychlost rastrovani 197 nm/s.
Vpravo snimek v FM-AFM médu (pivodni data bez tprav). Méteni
bylo provedeno bezprostfedné po STM na stejném misté na vzorku.
Parametry méfeni: napéti na vzorku 250 mV, setpoint frekvenc-
niho posunu —4 Hz, rychlost rastrovani 197 nm/s. Parametry qPlus
senzoru: rezonan¢ni frekvence 11,89 kHz, ostatni parametry nebyly
urceny.

Testovaci méreni dokazuji funkénost navrzeného feSeni pii atmosférickych podmin-
kach. Dale bude potieba otestovat funkénost mikroskopu v podminkdch UHV za nizkych
teplot véetné obou jednotek predzesilovact. Systém bude rovnéz testovan v magnetickém
poli. Na projektu pracuje dale Prof. A. A. Khajetoorians se svou skupinou. Cely systém
byl pfesunut na univerzitu v Nijmegenu (Radboud Universiteit v Nizozemi), kde Prof.
Khajetoorians pfijal pozici vedouciho celé skupiny SPM.
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Obrazek 5.14: (a) vyskovy profil 1 ze snimku STM (obr. vlevo).
Vlevo je patrny jednoduchy schod a vpravo dvojity. Velikosti atomar-
nich schodti neodpovidaji teoretické hodnoté 335 pm z divodu ne-
pfesné kalibrace skeneru. (b) profil vyznaceny ve snimku FM-AFM
(obr. |5.13| vpravo) ze stejného mista vzorku.
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6. Implementace technologie qPlus
do UHV VT SPM systému na
VUT

Posledni kapitola této dizertac¢ni prace je vénovana implementaci technologie qPlus a
dalsich metod SPM zalozenych na kfemennych rezonatorech do mikroskopu vyvijeného na
UFI v ramci projektu AMISPE (Advanced MIcroscopy and SPECtroscopy Platform for
Research and Development in Nano and Microtechnologies). Jedna se o mikroskop UHV
VT SPM uzptisobeny pro simultdnni méfeni s rastrovacim elektronovym mikroskopem
(Scanning Electron Microscope — SEM) a dalsimi technikami pfipravy a analyzy vzorku.

Mikroskop je predmétem dlouhodobého vyvoje, na némz se autor podilel predevsim
vyvojem fidici elektroniky mikroskopu a elektroniky pro zpracovani signalt (jak je po-
psano v kapitole [4] a dale v této kapitole) a vyvojem sond qPlus.

Zadané specifikace mikroskopu SPM jsou:

e provoz v UHV

e techniky SPM: STM, AFM, KPFM, MFM,

e sondy: piezorezistivni cantilevery, qPlus sonda, Akiyama-Probe,
e simultanni méreni stejného mista jako SEM,

e variabilni teplota vzorku 20 K az 700 K,

e odmérovani polohy vzorku,

e moznost pouziti dalsich technik pro pfipravu a analyzu vzorku.

Pro vy¢itani signalu z béznych cantileverti optickou cestou je pocitano se zavedenim
vlaknového interferometru do UHV komory. Implementace interferometru do systému je
predmétem dizertacni prace D. Sulce. Nizké teploty jsou dosahovany pomoci priitokového
heliového kryostatu, ktery je vyvijen na Ustavu pifstrojové techniky Akademie véd Ceské
republiky (UPT). Pozadavek na moznost pouziti dalsich technik piipravy a analjzy vzorku
(jako napfiklad fokusovany iontovy svazek, systém pro vstfikovani plyni (Gas Injection
System — GIS), atd.) z praktického hlediska znamena moznost odsunuti méfici hlavy
mikroskopu stranou a zajisténi ptistupu téchto technik ke vzorku.

Dosavadni prace na projektu zahrnuji vyvoj fidiciho systému véetné oscilacni jednotky
a vyrobu dvou prototypt mikroskopu. Prvni prototyp je urcen pro potvrzeni funkcénosti
konceptu a testovani celého systému na vzduchu. Byl tspésné testovan v médech STM a
FM-AFM se sondou zalozenou na volné kifemenné vidlicce. Aktualné je v provozu druhy
prototyp mikroskopu, ktery je urcen pro testy mikroskopu v UHV a pozdéji i za nizkych
teplot. Obsahuje jiz vétsinu konstrukénich prvkia a soucasti, které budou pouzity i pro
finalni kus. Na druhém prototypu také probiha vyvoj dalsich technik SPM.

'Projekt AMISPEC je souc¢asti programu Centra kompetence Technologické agentury CR (éislo pro-
jektu: TE01020233).
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6.1. Mikroskop SPM

Design hardwaru mikroskopu je vyvijen predevsim v ramci dizertac¢ni prace M. Pavery.
Hlavnimi prvky mikroskopu jsou makroposuvy zalozené na slip-stick piezomotorech firmy
SmarAct GmbH, které pohybuji méfici hlavou, na které je umisténa SPM sonda. VSechny
osy makroposuvli maji integrované odmeérovani a jejich rozsahy jsou pfiblizné: 40 mm
v ose z, ve které métici hlava odjizdi/piijizdi ke vzorku; 25 mm v ose y a 12 mm v ose z,
coz je makroskopicky pfijezd hrotu k povrchu vzorku. Na obr. je fotografie druhého
prototypu mikroskopu s popisem jeho prvki.

/yfz /1)
\2)

Obrazek 6.1: Fotografie druhého prototypu uréeného pro testovani
v UHV. V zadni ¢asti mikroskopu jsou umistény aktuatory makro-
posuvi — vyznaceny jsou jednotlivé osy. V ose x je mozné odsunout
méfici hlavu (1) stranou. Téleso skeneru se vzorkem (2) je pevné
spojeno s ramem mikroskopu.

Dalsim prvkem je skener, jedna se o komercné vyrabény skener firmy Physik Instru-
mente (PI) GmbH & Co. KG s rozsahem 5 pm v kazdé ose a s kapacitnim odméfovanim
polohy a zpétnou vazbou. Jednotka skeneru je pfipevnéna k rdmu a nese zkoumany vzo-
rek. Mezi skenerem a drzakem vzorku, ktery bude tepelné spojen s tepelnym vyménikem
kryostatu, bude umisténa tepelna izolace. Pro uchyceni vzorku je pouzit systém paletek.
Kvtli pouziti vice typti sond se systém jejich uchyceni sklada z drzédku nosice sondy a
nosice sondy. Nosi¢ sondy je pfizpisoben kazdému konkrétnimu typu sondy, viz obr. [6.2]
Nosic¢ sondy qPlus ma v sobé zabudovan piezoaktuator urc¢eny k mechanickému buzeni
sondy.

Systém Fidici elektroniky mikroskopu je zaloZen na systému popsaném v kapitole [4]
Pouziti komerc¢nich makroposuvit a skeneru do néj dale vnasi n€kolik zmén. Vsechna ko-
merc¢ni polohovaci zarizeni byla dodana s vlastnimi fidicimi jednotkami, které kromeé ovla-
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a) b) C)

20 mm

Obrazek 6.2: Fotografie tii typi nosice sondy. (a) nosi¢ hrotu pro
STM, (b) nosi¢ sondy vyrobené z volné vidlicky QTF a (c) nosi¢
sondy qPlus. Ve vSech pripadech je sonda pripevnéna v nosici.

dani pohybu také vycitaji polohu ze senzort a jsou schopny ji zpétnovazebné ridit. Tyto
jednotky byly implementovany do systému a jsou ovladany fidicim pocitacem. Do sys-
tému je pridana i nové vyvinuta a vyrobena jednotka pro analogové zpracovani vstupnich
signalii pro skener. Ukolem jednotky je zpracovani rastrovacich signalit SPM kontroléru a
pridani moznosti jejich modulace. Funkéné kopiruje nizkonapétovou ¢ast vysokonapéto-
vého zesilovace popsaného v podkapitole [4.2] Fotografie celého fidiciho systému vcetné
nové vyvinuté jednotky je na obr. 6.3

RO

D____

y__

H___ o

5) N

Obrazek 6.3: Fotografie fidiciho systému mikroskopu UHV VT
SPM. (2) je nové vyvinutd analogové jednotka zpracovavajici sig-
naly mezi SPM kontrolérem (3) a komerc¢ni jednotkou pro ovladani
skeneru (1). (4) je komercéni jednotka pro ovladani makroposuvi a
(5) je oscila¢ni jednotka HF2LI.

6.2. UHV predzesilovac

Kviili pouziti sond zalozenych na kfemenném rezonatoru, bylo rozhodnuto pro vyvoj no-
vého predzesilovace vhodného pro pouziti v UHV podminkach. Predzesilovac¢ je umistén
v téle mikroskopu, coz redukuje délku privodnich vodi¢ti a tedy i kapacitni zatéz sondy.
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6.2. UHV PREDZESILOVAC

Novy predzesilovac je navic koncipovan jako univerzalni predzesilovac¢ pro veskeré sondy
zalozené na kifemennych rezonatorech véetné volnych QTF, qPlus senzort o rtiznych re-
zonané¢nich frekvencich a senzort zaloZenych na jehlickovém rezonatoru (pracujicim na
frekvenci ~ 1 MHz). Pfedzesilova¢ je kombinovany s predzesilova¢em pro STM nutnym
pro métreni tunelovaciho proudu.

6.2.1. Navrh elektroniky UHV piedzesilovace

Sondy, se kterymi bude predzesilova¢ pouzit, se daji podle principu pouziti rozdélit na
dvé skupiny — sondy buzené elektricky (zaloZené na volné QTF a jehlickovém rezonétoru,
lze pouzit i pro sondu qPlus) a sondy buzené mechanicky (qPlus sonda). Kazdy z principii
pouziva svoji ¢ast obvodu predzesilovace, mezi kterymi lze prepinat. Obvod predzesilovace
pro sondy buzené elektricky je zaloZzen na obvodu popsaném v podkapitole a obvod
predzesilovace pro mechanicky buzené sondy je zaloZen na obvodu popsaném F. J. Gies-
siblem v [14], ktery je schematicky zndzornén na obr. Kromé obvodt predzesilovact
je vyvijena jednotka doplnéna navic o predzesilova¢ pro tunelovaci proud, napétovym
sledovacem s filtrem typu dolni propust pro predpéti na vzorku a obvodem zmensujicim
napétovy signal pro buzeni piezoaktuatoru mechanického buzeni sondy.

I-U
TF+
ech. I y 0,1V/nA + e
buzeni TF— signal
I-U _/—)
0,1V/nA

Obrazek 6.4: Schematicky znazornény obvod predzesilovace pro
sondu gPlus podle [14]. Kazdy z kanalat QTF je zesilen vlastnim
transimpedancénim zesilovacem a néasledné jsou signaly zesileny di-
feren¢nim zesilovacem. F. J. Giessibl pouziva toto zapojeni i pro niz-
koteplotni méfeni SPM. Transimpedanéni zesilovace byvaji umistény
co nejblize sondy qPlus (v UHV komote, poptipadé i na nizkych tep-
lotach), diferenéni zesilovaé je umistén vné.

Koncept vyvijeného obvodu predzesilovace je rozdélen na dvé ¢astii z hlediska umisténi
— prvni ¢ast zahrnujici transimpedanc¢ni stupen je umisténa v téle mikroskopu (v pod-
minkdch UHV), druhd ¢ast je umisténa na elektrické prichodce z UHV komory. Délka
privodnich vodict ke kfemenné sondé je diky tomuto feSeni snizena priblizné na 150 mm.

Na obr. je schematické znazornéni UHV casti vyvijeného predzesilovace. Pocet
prvkd UHV ¢asti obvodu je redukovan na minimum kvili omezeni vlivu elektronickych
soucastek na vnitini prosttedi UHV komory, at uz nadbyteénym plynénim, ¢ ohfevem
okolni aparatury. Prvky pfitomné v UHV ¢ésti pfedzesilovace jsou transimpedancéni zesi-
lovace pro oba kanaly kifemenné vidlicky a pro tunelovaci proud a déle prvky potfebné pro
elektrické buzeni sond: obvod snizujici napétovou troven budiciho signélu a kompenzacni
kondenzator. Blizsi vysvétleni principu elektronického buzeni je v podkapitole 4.5]

Schematické zndzornéni vnéjsi ¢asti predzesilovace je na obr. [6.6] Na vstupu této ¢asti
predzesilovace jsou polovodicové prepinaci prvky, které umoznuji pfepinat mezi mechanic-
kym a elektrickym buzenim sondy. Polovodi¢ové spinace byly vybrany kvtli zjednoduseni
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Obrazek 6.5: UHV é&ast vyvijeného predzesilovace. Cervené jsou
naznaceny elektrické cesty pii pouziti mechanického buzeni sondy,
modre pri pouziti elektrického buzeni sondy.

analogovy
prepinac

TF+_

mech.
buzeni
L1111

SFM
signal

TF+

TF—

Y

_ Jb 1
- TF [ : lel. buzeni
<le / TTTT1 3
% kompenzace - | -~ -TT=TT°T°T======-
S| [~_ el buzeni elektr. TF+ _ SFM
s < buzeni | TE_ signal
5 Ll = 0,7H kompenzace
,7 Hz
% el. buzeni _./._ 1 O\ €
- L] el. buzeni
- TTTT1
1x/10% ST >
600 kHz —\ |« predpéti na vzorek

budici piezo mech. buzeni

Obrazek 6.6: Cast nové vyvijeného piedzesilovace umisténd vné
komory UHV. Cervené jsou naznaceny elektrické cesty pii pouziti
mechanického buzeni sondy, modfe pii pouziti elektrického buzeni

sondy.

prepinani mezi jednotlivymi obvody — i slozitéjsi zmény v obvodu lze provést jednim me-
chanickym spinacem (popfipadé logickym signilem). V pfipadé mechanického buzeni je
signal z obou kanalt sondy qPlus piiveden na vstup diferen¢niho zesilovace, vystupem je
signal odpovidajici aktualni vychylce raménka sondy. Pokud je sonda buzena mechanicky,
neni treba obvodu kompenzujiciho budici napéti. V pripadé elektrického buzeni sondy je
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vystupem signal z jednoho kanalu sondy a na druhy je privadéno budici napéti. Kompen-
zace je FeSena stejné jako v pfipadé predzesilovace popsaného v podkapitole 4.5 Vnéjsi
cast predzesilovace zahrnuje i dalsi nezbytné prvky jako jsou: zesilova¢ s ménitelnym ze-
silenim pro signal tunelovaciho proudu, prvky upravujici signal predpéti privadéného na
vzorek, zesilova¢ pro napajeni piezoaktuatoru pro mechanické buzeni sondy a dalsi pod-
purné prvky jako jsou linearni regulatory napajeciho napéti vsech pouzitych analogovych
obvodt, atp. Prvni prototyp pfredzesilovace, ktery je vyroben a nyni testovan spolecné
s mikroskopem, obsahuje navic i tfeti moznost zapojeni obvodu predzesilovace v mddu,
kdy vystupnim SFM signalem je signal pouze z jednoho kanélu kfemenného rezonatoru,
druhy je uzemnén a sonda je buzena mechanicky. Tento tieti méd zapojeni umozinuje srov-
nani jednotlivych ¢asti elektrického obvodu pii vyvoji predzesilovace. Podrobna elektricka
schémata jsou v priloze dizertacni prace.

6.2.2. Transimpedanc¢ni zesilovace

Pted prikrocenim k vyrobé prototypu predzesilovace, byly testovany tfi typy operac¢nich
zesilovactt vhodnych pro pouziti v obvodu transimpedanc¢niho zesilovace, ktery je pou-
zit v UHV casti predzesilovace. Tyto testy byly provedeny za ucelem vybéru opera¢niho
zesilovaCe schopného prace na vyssich frekvencich (az do 1 MHz v pfipadé sonzoru za-
loZzeného na jehlickovém rezonéatoru) a pfi potiebnych zesilenich dosahujicich ¥adu 108.
Vybrany byly tfi typy operacnich zesilovac¢t: AD823 a ADS8652 firmy Analog Devices,
Inc. a OPAG657 firmy Texas Instruments Inc.. Ve vSech pripadech se jednd o precizni
operacni zesilovace s nizkym vstupnim klidovym proudem a velkou sitkou frekvenc¢niho
pasma.

Obrazek 6.7: Fotografie DPS pro testovani operacnich zesilovact.
DPS je umisténa v kovové krabicce za ti¢elem snizeni vnéjsiho ruseni.

Pro testy byla vytvorena deska plosnych spoji jejiz design dovoluje pouziti vSech tii
operacnich zesilovact za stejnych podminek. Zesilovace byly zapojeny v transimpedancni
konfiguraci se zesilenim 0,1 V/nA (zpétnovazebny rezistor velikosti 100 M(), tedy ve stej-
ném zapojeni jako se pouzivd v SPM predzesilovacich. Na vyrobené DPS (fotografie na
obr. byly provedeny srovnavaci testy operacnich zesilovaci. P1i testech byl na vstup
transimpedanc¢niho zesilovace priveden proudovy signal harmonického priubéhu z funkd-
niho generatoru pies sériové zapojeny rezistor o velikosti 100 MS2. Velikosti sériového a
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zpétnovazebniho rezistoru jsou shodné, takze v idealnim piipadé by mél pribéh vystup-
niho napéti z transimpedancniho zesilovace odpovidat pribéhu napéti nastavenému na
funkénim generatoru. Méreni signalu probihalo na osciloskopu, zaznamenany byly pribéhy
signélu z funkéniho generatoru (vstupni signal) a vystupniho signélu z testovaného tran-
simpedanc¢niho zesilovace.

Nejdiive byly zméteny site frekvencniho pasma pro pokles signalu o 3 dB, tj. pokles
amplitudy vystupniho signalu na ~ 71% ptvodni hodnoty. Naméfené hodnoty jsou uve-
deny v nasledujici tabulce.

op. zesilovac ‘ sitka pasma

ADS23 3,5 kHz
ADS652 5 kHz
OPA657 20 kHz

Transimpedancni zesilovace je mozné pouzit i za hranici sitky frekven¢niho pasma, avsak
jejich zesileni klesa se stoupajici frekvenci signalu. Vzhledem k tomu, Ze pii méfeni dy-
namického SFM v médu FM-AFM je zména frekvence zesilovaného signalu velice mala
(max. v Ffadu desitek Hz), nekonstantnost zesileni se neprojevi. AvSak pro senzory s pfi-
li§ velkou rezonanc¢ni frekvenci v porovnani s §ifi frekvencéniho pasma transimpedanc¢niho
zesilovace jiz zesileni nemusi byt dostatecné.

Pro porovnani kvality signalu byly porizeny zaznamy pribéhu vystupniho signalu
pii harmonickém vstupnim signalu o frekvenci 100 kHz a velikosti amplitudy 5 mV, coz
odpovida amplitudé vstupniho proudu o velikosti 50 pA. Zaznamenané prubéhy signala
jsou v grafech na obr. Pro vSechny transimpedancni zesilovace je frekvence 100 kHz
za hranici $itky frekvenéniho pasma, ale odpovida hodnoté rezonanc¢ni frekvence nékte-
rych rychlejsich QTF. Ze zaznamenanych pribéht je patrny Sum a zkresleni vystupnich
signalii. Nejvétsiho zesileni dosahuje opera¢ni zesilovaé OPA657 (ptiblizné 0,06 V/nA),
operacni zesilova¢ AD823 dosahuje zesileni ptiblizné 0,02 V/nA. Zesileni opera¢niho zesi-
lovace AD8652 nebylo urceno jelikoz jeho vystupni signal je velice zkreslen. Pomér signalu
ku Sumu u zesilovac¢ti AD823 a OPA657 je priblizné stejny a s prihlédnutim k celkovému
zesileni a k $ifi frekvencniho pasma zesilovact byl pro pouziti v jednotce vyvijeného pred-
zesilovace vybran operacni zesilova¢ OPA657. Vybrany operacni zesilovac je navic vyrabén
v miniaturnim pouzdfe SOT-23(5) ur¢eném pro povrchovou montaz (surface mount de-
vice — SMD). Malé rozméry soucastky jsou vyhodné pro pouziti v.UHV, plocha jejiho
povrchu je pfiblizné 12x mensi nezli plocha povrchu bézné pouzivaného pouzdra DIPS8
s dratovymi vyvody.

6.2.3. Vyroba predzesilovace

Pro prvni prototyp predzesilovace byly navrzeny desky plosnych spoji obou ¢asti — UHV
i vnéjsi. DPS pro UHV c¢ast predzesilovace je navrhovana z keramického UHV kompa-
tibilntho materidlu Al,O3 (oznacovaného trividlnim ndzvem Alumina). P#i jejim névrhu
byla brana v potaz specialni technicka kriteria, udavana firmou SEANT Technology s.r.0.,
ktera vyrobu DPS z tohoto materialu provadi. Obé DPS prvniho prototypu predzesilovace
vsak byly vyrobeny z bézné pouzivaného materidlu FR4, s vrstvou médi pro elektrické
spoje a s povrchovou tupravou chemicky nanaseného zlata. Vyrobu na zakazku provedla
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Obrazek 6.8: Pribéhy vstupnich (modrd) a vystupnich (¢ervena)
signali pri testech operacnich zesilovac¢li zaznamenany pomoci digi-
talniho osciloskopu. Méfeni bylo provedeno s harmonickym signalem
na frekvenci 100 kHz. Testované operacni zesilovace jsou (a) AD823,
(b) AD8652 a (c) OPAG5T.

firma Gatema s.r.0.. DPS v tomto provedeni je mozné pouzivat ve vysokém vakuu, jaké
je v komorach rastrovacich elektronovych mikroskopti, kde bude probihat velka cast tes-
tovani vyvijeného mikroskopu.

Osazeni vyrobenych DPS bylo provedeno autorem. Deska plosnych spoji UHV c¢asti
mikroskopu byla osazena za pouziti specialni bezolovnaté pajky se slozenim Sn96,5A¢3,0Cu0,5,
ktera je podle [56] vhodna pro podminky UHV. Pouzité elektronické souc¢astky pro UHV
cast predzesilovace jsou vzdy typu SMD, propojky jsou feseny pomoci ¢istych médénych
dratkl a prepinace jsou vytvoreny z miniaturnich zlacenych koliki s roztec¢i 1,27 mm. Ko-
liky jsou spojovany zkratovaci propojkou (jumprem). Zkratovaci propojky jsou vyrabény
s plastovym obalem, ktery vsak lze pro pouziti v UHV odstranit. Osazena DPS se vSemi
prvky je na fotografii obr. [6.9h.

DPS vnéjsi casti predzesilovace je umisténa v kovové krabicce, kterd je bajonetovym
konektorem pripojovana primo na elektrickou priichodku z UHV komory. Fotografie vnéjsi
Casti predzesilovade jsou na obr. [6.9b, c. Linedrni reguldtory napéjectho napéti v pred-
zesilovac¢i umoznuji pro napajeni pouzit libovolny symetricky zdroj s napétim v rozmezi
+12V az £35 V. Napajeni lze realizovat napiiklad i pomoci olovénych akumulatort, coz
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10 mm

b) c)

Obrazek 6.9: Fotografie prototypu vyvijeného predzesilovace. (a)
UHV ¢&ast pied vlozenim do téla mikroskopu. (b) ¢elni panel a osazena
a zapojena DPS vnéjsi ¢asti predzesilovacde v krabiccee (c).

eliminuje Sum vnaseny do systému sitovymi zdroji a mize pomoci pii redukeci zemnich
smycek.

6.2.4. Testovani vyvijeného UHV predzesilovace

Pted sestavenim a uvedenim predzesilovace do provozu byly jeho c¢éasti zkontrolovany
samostatné. Prototyp nového predzesilovace byl testovan a porovnavan s predzesilovacem
STM/AFM pro piezoelektrické sondy popsanym v podkapitole

Dosavadni testy prototypu predzesilovace byly provedeny v mdédu elektrického buzeni
kfemenného rezonéatoru. Na obr. je piimé srovnéani predzesilovace z podkapitoly
s nové postavenym predzesilovacem. Testovani bylo provedeno pomoci oscila¢ni jednotky
HF2LI popsané v podkapitole 4.4 Misto sondy byla pfipojena volnd kfemenné vidlicka
typu E158 na vzduchu. Vidlicka je buzena napétim s harmonickym pribéhem o amplitudé
5mV a frekvenci rovnou vlastni frekvenci vidlicky, tj. &~ 32,75 kHz. Buzeni QTF i vycitani
vystupniho signalu predzesilovacu zajistuje jednotka HF2LI.

Ze zaznamenanych pribéhd vystupnich signalt je patrné, Ze novy predzesilovac¢ do-
sahuje priblizné 6x vétsiho zesileni signalu ladici vidlicky oproti starsimu typu predzesi-
lovace (z podkapitoly , ktery byl zalozen na opera¢nim zesilova¢i AD823. Jednotka
HF2LI umoziuje méfit i celkové harmonické zkresleni signalu (Total Harmonic Distortion
— THD), které je u obou predzesilovaci priblizné stejné a dosahuje hodnoty ~ 8,3 %.

Byl zjistén pomérné velky vliv zvlnéni napajeciho napéti na kvalitu vystupniho signalu
nového predzesilovace. Ve vSech nasledujicich méfenich jsou pro napéajeni jednotky pred-
zesilovace pouzity olovéné akumulatory. Dalsi testy predzesilovace probihaji v ramci testt
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Obrazek 6.10: Prubéhy vystupnich napéti predzesilovaci — vlevo
predzesilovace z kapitoly [4.5] vpravo z nové vyrobeného. Signdl je
méfen na volné QTF typu E158, ktera je elektricky buzena napétim
s harmonickym pribéhem o amplitudé 5 mV a frekvenci shodnou
s vlastni frekvenci QTF.

vyrabénych sond qPlus a pii testovacich méfenich AFM. Finalni verze predzesilovace je
stale ve vyvoji a nedostatky zjisténé u prototypu budou pribézné odstranovany.

6.3. Sonda gqPlus

Nésledujici podkapitola je vénovana vyvoji a vyrobé sondy qPlus pro vyvijeny mikroskop.
Hlavnimi aspekty pfi jejim vyvoji jsou mechanicky design sondy, postup vyroby sondy a
priprava hrotu sondy.

Zamyslené pouziti vyvijeného mikroskopu v komore elektronového mikroskopu s moz-
nosti soucasného méreni obéma metodami do znacné miry ovliviiuje design sondy qPlus.
Sonda musi byt dostatecné malé, aby co nejméné zasahovala do zorného pole elektrono-
vého mikroskopu a umoznila ptijezd vzorku k jeho objektivu.

6.3.1. Konstrukce sondy qPlus

Hlavnimi soucastmi sondy jsou zakladni desticka, kfemenna vidlicka, hrot a pripadné
dratek pro nakontaktovani vodivého hrotu. Zakladni desticka tvori tuhou zakladnu sondy,
na kterou je lepena QTF a zajistuje elektrické spojeni vidlicky a hrotu s nosi¢em sondy.
Obr. je fotografie navrzeného a vyrobeného prototypu zékladni desticky senzoru.
Vyznaceny jsou elektrické kontakty (1) s elektrodami, které spojuji elektrické vyvody
vidlicky s nosi¢em sondy, montazni otvor (2), pfes ktery je sonda Sroubkem mechanicky
fixovana k nosi¢i sondy, elektricky kontakt pro pfipojeni hrotu (3) a pravouhlé vybrani
(4), které umoziiuje pfilepit zakladnu vidlicky a zanechat pfitom volné jedno raménko.
Fixace vidlicky i se zédkladnou eliminuje dalsi médy, na kterych by mohla vidlicka kmitat
a zlepsuje tuhost vazby mezi vidlickou a podkladem.

Prvni prototyp desticky je vyroben z materidlu FR4 pouzivaného v elektrotechnice
pro vyrobu DPS. Dtivodem pouziti je dostupnost litografickych technik pro vyrobu DPS
a moznost vyroby prototypu svépomoci. Kromé prvniho prototypu bylo pozdéji pripra-
veno i nékolik vzorki desticek vyrobenych z UHV kompatibilni aluminy firmou SEANT
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Obrazek 6.11: Fotografie vyrobeného protypu zakladni desticky na-
vrhované sondy qPlus. Blizsi popis se nachéazi v textu.

Technology s.r.o.. Keramické materiadly z aluminy jsou hiife opracovatelné, avsak maji
vyssi tvrdost a tuhost oproti FR4. Mechanické vlastnosti zakladni desticky mohou mit
vliv na mechanické vlastnosti celého senzoru qPlus (viz podkapitola .

Kfemenna ladici vidlicka pouzivana pro vyrobu senzori je ziskavana rozebranim krys-
talového rezonatoru DS26 firmy Micro Crystal AG tak, jak bylo popsano v podkapitole
2.2l QTF nese oznaceni E158 a je pouzivana v mnoha védeckych skupindch véetné sku-
piny F. J. Giessibla [14]. Jeji parametry jsou zndmé a jsou velice dobfe popsany v mnoha
védeckych publikacich.

Hroty pouzivané pro stavbu senzorti qPlus jsou pfedmétem vlastni vyroby. Pro prvni
testy mikroskopu jsou pouzivany hroty safirové a hroty z wolframu.

6.3.2. Vyroba sondy gqPlus

Postup vyroby sondy je zfejmy, avsak dulezitym krokem je lepeni vidlicky k zakladni
desticce. Tuhost této vazby ma zasadni vliv na mechanické vlastnosti sondy qPlus a
pfedevsim na hodnotu Q-faktoru |27, [33]. Dobrych vysledki bylo dosazeno pfi pouziti
dvouslozkového epoxidového lepidla J-B Weld [57]. Stejné lepidlo je pouzivano pro vy-
robu senzort na UFI. Tuzsi vazby je dosahovano p¥i pouziti minimalni vrstvy lepidla mezi
spojovanymi souc¢astmi. Tuhost zvysSuje maximalizace sty¢né plochy mezi lepenymi sou-
¢astmi, dilezita je proto ostra hrana zakladni desticky. Vidlicku je nutné kvili ponechani
dostatecné vile pro kmitani volného raménka lepit na samy okraj desticky. Ostra hrana
desticky zachova velkou sty¢nou plochu lepeného spoje s fixovanym raménkem. Pouzité
lepidlo musi byt nevodivé, aby nezkratovalo elektrody kiemenné vidlicky. Cely proces vy-
roby probihé pod stereomikroskopem za pouziti miniaturnich pinzet, pripravka a hrott
pro nanaseni lepidla apod.

Elektrické nakontaktovani vidlicky probiha v druhém kroku po vytvrzeni lepidla spo-
jujiciho vidlicku s podlozkou. Pro vytvofreni vodivych cest mezi elektrodami vidlicky a
elektrodami na zakladni desticce je pouzivano vodivé epoxidové lepidlo H20F firmy Epoxy
Technology, Inc. Pfed nanasenim vodivého lepidla je vhodné kolem kontaktnich mist na
vidli¢ce nanést vrstvu nevodivého lepidla, abychom zamezili nechténému zkratu elektrod
vidlicky. Vyrobena sonda qPlus pfipravena pro zékladni testovani je na obr. [6.12]

Dalsim krokem je lepeni hrotu a popfipadé miniaturniho dratku pro jeho elektrické
spojeni. Hrot je vhodné lepit na c¢elo volného raménka vidlicky, pfipadné na jeho spodni
hranu tak, aby mechanické zatizeni vidlicky bylo v ose symetrie. Prvni pouzité hroty jsou
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Obrazek 6.12: Fotografie sondy qPlus pfed nalepenim hrotu pfipra-
vené pro zakladni testy jejich mechanickych vlastnosti. (1) elektrické
spojeni elektrod QTF a zakladni desticky vytvorené vodivym epo-
xidovym lepidlem. (2) pfidavna kryci vrstva nevodivého lepidla, (3)
elektroda pfipravend pro elektrické kontaktovani hrotu a (4) fixované
raménko prilepené na okraji zakladni desticky.

vyrobeny ze safiru. Divodem pro jejich pouziti je jednoduchost jejich piipravy a trvan-
livost plynouci z vysoké tvrdosti safiru. Dale byly pouzity wolframové hroty pripravené
elektrochemickym leptanim. Pro kontaktovani hrotu je pouzit miniaturni zlaty dratek
o pruméru 25 pm.

6.3.3. Testy vyrobenych sond qPlus

V priibéhu vyroby i na hotovych sondach byly provedeny testy mechanickych vlastnosti
predevsim hodnoty rezonancni frekvence, (Q-faktoru a elektromechanické citlivosti sondy.
P1i testech byla sonda umisténa v mikroskopu v drzéku sondy. Signal sondy byl zesilen
pomoci vyvinutého predzesilovace v moédu elektrického buzeni sondy. Buzeni sondy a
vyc¢itani signali bylo provadéno pomoci oscila¢ni jednotky HF2LI.

V pribéhu vyroby senzoru qPlus jsou po nalepeni vidlicky k podkladu (a pred lepe-
nim hrotu) provddéna méfeni hodnoty Q-faktoru. Divodem téchto prubéznych méfeni
je vyrazeni vadnych ¢i Spatné prilepenych vidlicek. V praxi se osvédcilo vytadit senzory
s hodnotou Q-faktoru mensi nez 100. Pfi méfeni byl také patrny efekt tuhnuti lepidla, kdy
po nalepeni byl v fadu dnti pozorovan nartst hodnoty -faktoru. V ramci méfeni hodnot
Q-faktoru byl pozorovan velky rozdil hodnot v zavislosti na materialu zakladni desticky.
Zkouseny byly dva vzorky: materidl FR4 a keramicky materidl na bazi aluminy, jak jiz
bylo uvedeno v podkapitole Mezi hodnotami )-faktoru je u téchto materialt radovy
rozdil. Kromé rozdilné tuhosti zkousenych materialii se v tomto mutze uplatnit i rozdilna
ostrost hrany desticek. Na tuzsim keramickém materidlu je manudalni ptiprava kvalitni
ostré hrany o mnoho snazsi. Déale v této praci budou pouzivany pouze sondy qPlus se
zékladnimi destickami z keramického materialu. Sonda gPlus vyroben4 na UFI je na obr.
6.13

Meéfena byla i hodnota rezonanéni frekvence senzorii. Vlastni frekvence kfemenné vi-
dlicky v evakuovaném pouzdie je od vyroby naladéna na hodnotu 32 768 Hz, po otevieni
pouzdra byl pozorovan pomeérné konstantni pokles rezonané¢ni frekvence vidlicky pfiblizné
o 13Hz na hodnotu 32 755Hz. Prilepenim vidlicky na zékladni desticku v konfiguraci qPlus
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Obrazek 6.13: Fotografie kompletni finalni verze sondy qPlus vy-
robené na UFI, sonda je nalepena na keramické destic¢ce z aluminy a
na konci volného raménka ma prilepen safirovy hrot.

dojde k naristu hodnoty rezonanc¢ni frekvence na ~ 33 kHz. Nalepeni hrotu na konec vol-
ného raménka zptisobi pomérné velky pokles rezonanéni frekvence. Velikost poklesu zavisi
na hmotnosti nalepeného hrotu a mnozstvi lepidla, kterym je hrot prilepen. V ptipadé
hmotnéjsich hrot (napi. vétsich krystalkil safiru) mize rezonanéni frekvence klesnout
az ke 20 kHz ¢i jesté nize. Mirna zména hodnoty rezonanc¢ni frekvence byla pozorovana i
pfi umisténi sondy qPlus do vysokého vakua (pii testech mikroskopu v komote elektro-
nového mikroskopu), po vycerpani komory byl nartst hodnoty vlastni frekvence sondy
mensi nez 20 Hz.

Dalsi zjistovanou veli¢inou je elektromechanicka citlivost sondy qPlus, tedy zavislost
amplitudy vystupniho napéti predzesilovace na amplitudé mechanickych kmit volného
raménka sondy. Pro jeji zjisténi existuje nékolik metod [58, £9]. Pouzita bude metoda
vyuzivajici termalniho buzeni sondy. F. J. Giessibl [60] uvadi, Ze podle ekviparti¢niho
teorému lze vypocitat velikost amplitudy Ay, terméalnich kmitt oscilatoru, tedy i raménka

sondy qPlus:
[Tk
Ath - TB7 (61)

kde T je termodynamicka teplota, kg Boltzmannova konstanta a k je tuhost sondy. Pro
pokojovou teplotu 7' = 300K, a tuhost raménka & = 1900N/m vychdazi velikost amplitudy
kmita Ay, &~ 1,47 pm. Tato teoretickd hodnota je srovnavana s experimentalné zmérenou
amplitudou Ay, vystupniho signélu z predzesilovace.

V grafu na obr. je vykresleno napétové spektrum vystupniho signalu predzesilo-
vace, kdy na vstupu je pripojena sonda qPlus, ale neni elektricky ani jinym zptisobem
buzena. Jedna se tedy o spektralni obraz teplotniho Sumu signalu vidlicky zesileny pred-
zesilovacem. Hodnota amplitudy Ay, vystupniho signalu predzesilovace na rezonanéni
frekvenci senzoru qPlus je =~ 35 uV. Hodnotu citlivosti Sy senzoru qPlus tedy mizeme
uréit jako Sy = Ay, /A, pro uvedené hodnoty je Sy =~ 23,8 uV /pm.

Elektromechanickou citlivost senzoru je potfeba urcovat zvlast pro kazdy vyrobeny kus
sondy qPlus. Divodem je pfedevsim rtznost rezonancnich frekvenci senzort. Do citlivosti
je totiz zapod¢iténo i zesileni predzesilovade a to neni s frekvenci konstantni (vétsina sen-
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zorll ma svoji rezonancni frekvenci za hranici $itky frekvencniho pasma predzesilovace).
Hodnota zjisténé citlivosti bude v budoucnu ovéfovana i jinymi metodami, napf. pomoci
tunelovaciho proudu méfeného pii kmitech v dostateéné blizkosti vzorku [58].

5 | | | |
1994 1996 19,98 20 2002 20,04
f [kHz]
Obrazek 6.14: Graf termalniho spektra signalu senzoru qPlus zesile-

ného predzesilovacem. Spektrum je ziskano pomoci oscilacni jednotky
HF2LI.

6.4. Testy mikroskopu UHV VT SPM se sondou qPlus

V ramci realizace systému UHV VT SPM na UFI byla provedena méfeni s qPlus sondou.
Jako vzorky byly pouzity vysoce orientovany pyrolyticky grafit (Highly Ordered Pyro-
lytic Graphite — HOPG) a vzorek vytvoreny v ramci dizertacni prace J. Neumana [61].
Vzorek byl vyroben nésledujicim postupem: na vrstvu oxidu kfemicitého byla nadepono-
vana 12 nm silna vrstva zlata a nasledné zihana pii teploté 1 000 °C po dobu 10 hodin za
atmosférickych podminek. Pfi tomto procesu se na povrchu vzorku vytvorily krystalky
zlata a modifikoval se povrch vzorku. Na povrchu oxidu kfemicitého vznikly objekty ve
tvaru kratert, které jsou po odstranéni zlatych krystalki dobie pozorovatelné. Kratero-
vité objekty maji primér od nékolika desitek po stovky nanometrii a jejich hloubka je
v fadu jednotek nanometri. Jejich rozméry (pfedevsim hloubka) je ¢ini dobrymi testova-
cimi vzorky pro mikroskopy AFM. Hroty pouzité pri testovacich métenich byly vyrobeny
z wolframu elektrochemickym leptanim a safiru, které byly pouzity ve vétsiné uvadénych
méieni.

Testy mikroskopu probéhly ve dvou prostiedich, nejprve v atmosférickych podminkach
v laboratofi na UFI FSI a poté v komoie s mikroskopem SEM Vega3 GM v podminkach
vysokého vakua pii tlaku < 1072 Pa ve spoluiesitelské firmé TESCAN Brno.

Veskeré testy probéhly v médu elektrického buzeni sondy qPlus. Méfeny byly metody
STM a FM-AFM v rezimech konstantniho proudu, respektive frekven¢niho posunu. Pfi
FM-AFM byla v samostatné zpétnovazebni smycce fizena amplituda kmitt sondy, veli-
kost aktualniho budiciho signalu byla zaznamenavana do samostatného vycitaciho kanalu,
ktery lze povazovat za zobrazeni disipace energie v interakci mezi hrotem a vzorkem.
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6.4.1. Testovaci méreni pri atmosférickych podminkach

Testy mikroskopu pfi atmosférick§ch okolnich podminkéach probihaly na UFI. Pro mikro-
skop byla zhotovena specidlni platforma (obr. . Platformu tvoii rozebiratelny kovovy
box zavéseny pomoci priblizné 1,5 m dlouhych gumovych lan na kovové konzole pfisrou-
bované do stény laboratore v prizemi budovy A2 Fakulty strojniho inzenyrstvi. Kovovy
uzaviratelny box slouzi jako elektromagnetické stinéni mikroskopu a také jako izolace
akustickych vibraci z tohoto divodu je navic vylozena vinénou plsti. Zavéseni boxu na
gumovéa lana funguje jako G¢inné pasivni tlumeni vibraci budovy. Na box lze pfipevnit
elektronické UHV prichodky, takze elektronické zapojeni mikroskopu zistava stejné po
celou dobu provozu mikroskopu.

™~

2)
3) /
\ y
-«
[ —
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Obrazek 6.15: Fotografie platformy pro méfeni SPM v atmosferic-
kych podminkach umisténa na UFIL. V otevieném (na obrazku) kovo-
vém boxu (1) je umistén druhy prototyp mikroskopu UHV VT SPM
(5). Box je zavéSen na gumovych lanech (2). Na boxu jsou pfipevnény
elektronické UHV priichodky (3) a pfipojen je vyvijeny predzesilovac

(4).

Prvni snimky méfené na druhém prototypu mikroskopu s novym UHV pfedzesilovacem
byly provedeny v médu STM. STM patii k technicky nejjednodussim moédim SPM, a
byva tak ¢asto pro prvotni zkousky SPM systémii voleno. Pro tyto testy byl zvolen vzorek
HOPG a hrot ze slitiny Ptlr pfipraveny stiithanim dratku. Vzorek i hrot byly voleny
vzhledem k jednoduchosti pfipravy. Povrch HOPG lze snadno pomoci lepici pasky stépit
po atoméarnich vrstvach a pripravit tak c¢isty povrch pred kazdym méfenim. Stiihanim
PtlIr dratku lze jednoduse pripravit hroty pro STM dostate¢né pro docileni atomarniho
rozliseni na vzorku HOPG.

Naméfeny snimek STM je na obr. [6.16, Na snimku jsou patrné atomérni terasy a z pro-
filu 1 lze urcit jejich vysku, ktera je podobna vysce jedné atomarni vrstvy grafitu 3,4 nm.
Ptesna kalibrace skeneru nebyla provedena, proto rozméry métenych struktur vzorku jsou
mirné odlisné od teoretickych rozmért. Zobrazeni atomarnich schodti je velice dobfe ro-
zeznatelné, avsak v obrazku je patrny také sum viditelny i v profilu 1. V pribéhu métreni
bylo zjisténo, Ze se jedna o elektricky sum pochazejici pravdépodobné od spatné kompen-
zovaného transimpedancniho zesilovace pro tunelovaci proud. Obvod predzesilovace bude

71



6.4. TESTY MIKROSKOPU UHV VT SPM SE SONDOU QPLUS

0 100 200 300 400 500 600
X [nm]

Obrazek 6.16: Testovaci méreni STM na mikroskopu UHV VT SPM
na vzduchu. Vzorek je HOPG a hrot stfihany Ptlr dratek. Nahote je
snimek topografie povrchu a dole profil oznaceny ¢islem 1 v obrazku
topografie. Parametry méfeni: predpéti na vzorku 90 mV a velikost
tunelovaciho proudu 3,1 nA.

podroben dalsim testtim a tpravam. Méfeni v médu STM vSak ukézalo spravnou funkci
celého systému.

Obrazek 6.17: FM-AFM snimek povrchu vzorku z oxidu kiemidi-
tého s utvary ve tvaru kratert. Pouzita byla sonda qPlus se safirovym
hrotem. Parametry méfeni/sondy jsou: fo = 19,99 kHz, ) ~ 1800,
Af = +12Hz, k = 1900 N/m.

Déle bylo pristoupeno k méfeni v médu FM-AFM pomoci sondy qPlus se safirovym
hrotem. Jako prvni byl méfen vzorek s utvary ve tvaru kraterti na oxidu kiemicitém,
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vysledek méreni je na obr. |6.17 Snimek byl zachycen pouze v pomérné malém rozliseni,
avsSak objekty na povrchu vzorku jsou dobie prokresleny a dosazené vertikalni rozliSeni
je mensi nez 1 nm. Lateralni rozliSeni je v fadu desitek nanometri, coz je zplisobeno
neostrym a pravdépodobné i nékolikanasobnym hrotem. Méfeni vsak ukazuje spravnou
funkci celého systému v FM-AFM mddu a ukazuje funkénost zvoleného konceptu sondy
qPlus.

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
X [nm]

Obrazek 6.18: Snimek povrchu HOPG v rezimu FM-AFM s qPlus
sondou se safirovym hrotem. Nahofe je zaznamenana topografie, dole
vyskovy profil po tsecce oznacené 1 v snimku topografie. Parame-
try méfeni/sondy: Af = +15 Hz, fy = 27,344 kHz, @ =~ 1500,
k = 1900 N/m.

Dalsi zhotovené snimky jsou na obr. a obr. [6.19) Oba snimky jsou opét méfeny
v rezimu FM-AFM se sondou gPlus se safirovym hrotem. Zkoumanym vzorkem byl
v tomto pripadé grafit HOPG. Snimky a byly méfeny stejnou sondou na stej-
ném misté na povrchu vzorku, rozdil mezi snimky je v pouziti riiznych parametri méreni.
Snimek [6.18| byl méfen s kladnym frekvenénim posunem o hodnoté +15Hz, tedy v rezimu
odpudivych sil. Oproti tomu snimek byl méfen v rezimu ptitazlivych sil s nastavenym
frekven¢nim posunem A f = —10Hz. Snimky zobrazuji dobte rozlisitelné atomarni terasy.
Pod obéma snimky jsou extrahované vyskové profily, které zobrazuji vysku atomarnich
schodii. V obou pripadech je vyska atomarniho schodu priblizné 320 pm, kvili nepfesné
kalibraci skeneru neodpovida hodnota teoretické velikosti 335 pm. Vertikalni rozliseni je
v obou pripadech obdobné a dosahuje hodnot v fadu setin nanometri. Rozdilné je vsak
rozliSeni lateralni, a¢ byl pouzit identicky hrot. Snimek méfeny v rezimu pritazlivych sil
ma ostieji vykresleny kontury jednotlivych schodii.

Na obr. je graf pribéhu hodnoty frekven¢niho posunu v zavislosti na vzajemné
vzdéalenosti hrotu a vzorku. Méfeni probéhlo se stejnou sondou, vzorkem i se stejnymi pa-
rametry jako pfi méfeni predchoziho snimku[6.19, Pribéh byl méfen pti vzdalovani hrotu
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Obrazek 6.19: Snimek povrchu HOPG v rezimu FM-AFM s qPlus
sondou se safirovym hrotem. Nahofe je zaznamenana topografie, dole
vyskovy profil po tsecce oznacené 1 na snimku topografie. Zobra-
zen je stejny vyfez jako na snimku Parametry méfeni/sondy:
Af =—10Hz, fo = 27,344 kHz, k = 1900 N/m a amplituda kmitt
hrotu A ~ 178 pm.
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Obrazek 6.20: Graf zavislosti frekvenéniho posunu A f na vertikalni
vzdélenosti hrotu a vzorku. Méfeno pfi stejnych parametrech jako

snimek .

od vzorku. Naméteny priibéh je velice podobny s daty uvedenymi v odborném clanku D.
Wastla [62], pojednévajicim o méfeni grafenovych povrchi se sondou qPlus se safirovym
hrotem, tedy s podobnym usporadanim experimentu. To potvrzuje funkénost navrzeného
konceptu méfeni se sondou qPlus. V grafu [6.20] je vidét pomérné velky sum ve frekvenc-
nim posunu, ktery ovliviiuje kvalitu méfenych snimkt. Méfeni v rezimu pritazlivych sil je
v diisledku tohoto sumu nestabilni. Ptivod Sumu ve frekvenénim posunu je pravdépodobné
v elektronice UHV predzesilovace, jeho zkoumani bude predmétem budoucich praci.
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Testy mikroskopu se sondou qPlus v rezimu AFM prokazaly funkcénost celého sys-
tému. Nameétena data dosahuji atomarniho rozliseni ve vertikalnim sméru v obou zkou-
senych médech STM i FM-AFM. Méteni FM-AFM bylo provedeno i v rezimu pfitazli-
vych sil. Zjistény byly nedostatky spojené predevsim s elektronikou vyvijeného predzesilo-
vace UHV. Lateralni rozliSeni mikroskopu bylo omezeno nedostatecnou ostrosti pouzitych
hrot.

6.4.2. Testovaci méreni se sondou qPlus ve vysokém vakuu

Pted rozebranim mikroskopu UHV VT SPM kvili planovanym tpravam a testim elektro-
niky bylo vyuzito moznosti testovani mikroskopu a méteni v podminkach vysokého vakua.
Testovani probihalo ve firmé TESCAN Brno, ktera je jednim z partneri spolupracujicich
na vyvoji celé UHV aparatury v ramci projektu AMISPEC.

Obrazek 6.21: Fotografie druhého prototypu mikroskopu UHV VT
SPM pri testech ve vysokovakuové komote elektronového mikroskopu
VEGAS.

Mikroskop byl pfipevnén na manipulator do komory rastrovaciho elektronového mik-
roskopu Vegad GM (na fotografii obr. [6.21)), kde kromé méfen{ samotného byly testovény
i mechanické parametry a funkce mikroskopu. Komora mikroskopu SEM byla umisténa
na stole s pneumatickym tlumenim mechanickych vibraci, avsak jeden z pneumatickych
valct tlumiciho systému nebyl toho ¢asu funkéni a vakuova komora (tedy i celd apara-
tura s mikroskopy) byla de facto v pfimém kontaktu s podlahou laboratote, nachazejici
se v prvnim patife budovy. Vliv mechanickych vibraci byl pozorovan u veskerych méreni
SPM. Dalsim nepfiznivym vlivem byla pomérné vysoka hodnota teplotniho driftu, v fadu
desitek az stovek angstromu za sekundu, ktera se postupné s ¢asem zmensovala. Teplotni
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drift je patrny i ve snimcich. Zpiisobuje deformaci a roztazeni tvart zkoumanych objektt
v jednom sméru.

2228 223 2232 2234 2236 2238 224
f [kHZz]

Obrazek 6.22: Rezonand¢ni kiivka sondy qPlus na vzduchu (modra)
a ve vysokém vakuu (Cervena).

Nejvétsi vliv vysokého vakua byl pozorovan na vlastnostech senzoru qPlus. Graf re-
zonanc¢ni kiivky senzoru na vzduchu a ve vysokém vakuu je na obr. [6.22, Po vycerpani
komory byl patrny mirny narist hodnoty rezonancni frekvence (v tomto pfipadé ptiblizné
o 8 Hz), nartst amplitudy kmitt (amplituda budicitho napéti byla ponechana konstantni)
priblizné 1,8x a nartst hodnoty Q-faktoru priblizné 1,9x.

Vysledné snimky jsou na obr. [6.23] méfen byl vzorek z oxidu kfemicitého. V obrazcich
je patrné ruseni od mechanickych vibraci v podobé diagonalnich pruhii. Zmény v jejich
struktufe a naklonu jsou zptisobeny zménami rychlosti rastrovani v priibéhu méreni. Sni-
mek (a) je méfen sondou se safirovym hrotem, vyznacen je profil 1, zobrazeny v (c).
Snimek (b) je méFen sondou s leptanym wolframovym hrotem, na snimku je patrna defor-
mace méfenych struktur zpiisobena teplotnim driftem. Rozdily v pouzitych hrotech jsou
patrné predevsim v laterdlnim rozliseni snimkt. Z obrazki je patrné ze spicka wolframo-
vého hrotu je ostiejsi — hrany objektt se jevi ostré, coz je dobfe vidét predevsim u nizsich
struktur. Kolem vyssich struktur se vSak objevuje halo, coz je pravdépodobné zptisobeno
malou vyskou ostrého zakonceni sSpicky.

Testovaci méfeni byla provedena i na vzorku HOPG se sondou gPlus s leptanjym
wolframovym hrotem. Na snimcich je velice patrné ruseni od mechanickych vibraci, proto
zde nejsou zarazeny. Rozlisitelné byly dvojité atomarni schody s vyskou 0,68 nm.

Celkové bylo dosazeno podobnych vysledki jako pfi méfeni na vzduchu. Vertikalni
rozliSeni dosahuje hodnot pod 1 nm. Navic byla sonda qPlus tispésné testovana i s elek-
trochemicky leptanym wolframovym hrotem. Obecné lze Fici, ze pfiprava hrotu leptanim
umoznuje vyrabét hroty s mensi hmotnosti oproti hrotiim ze stfept safiru. Sondy qPlus si
tak zachovavaji vyssi rezonancni frekvenci. Testy neprokazaly zadné problémy vychazejici
z pouziti mikroskopu v komote s mikroskopem SEM ani z pouziti mikroskopu ve vysokém
vakuu.
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Obrazek 6.23: Snimky povrchu vzorku z oxidu kifemic¢itého v rezimu
FM-AFM s qPlus sondou se safirovym hrotem (a) a s leptanym
wolframovym hrotem (b). Graf (c) je vyskovy profil oznacdeny ¢is-
lem jedna v (a). Méfeno ve vysokém vakuu (< 1073 Pa). Parame-
try méfeni v (a): Af =—5Hz, fo = 22,170 kHz, £ = 1900 N/m,
@ = 2300 a amplituda kmiti hrotu A &~ 150 pm. Parametry méteni
v (b): Af =—=5Hz, fy = 26,596 kHz, £ = 1900 N/m, @ = 2100 a
amplituda kmiti hrotu A ~ 150 pm.
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Dizertacni prace vznikala piedeviim na Ustavu fyzikdlniho inZenyrstvi Fakulty stroj-
niho inZenyrstvi VUT ve skupiné AFM pod vedenim prof. Tomése Sikoly a na univerzité
v Hamburku (Universidt Hamburg) v SPM skupiné Prof. Rolanda Wiesendangera, kde
autor stravil 7 mésici na studijni stazi v pribéhu doktorského studia. Prace se zabyva
mikroskopii s rastrujici sondou se zamérenim na techniky vyuzivajici senzory vyrobené
z kfemennych rezonatort, predevsim pak sondu qPlus.

Autor ve skupiné AFM na UFI pracoval na vivoji elektroniky univerzalniho fidiciho
systému SPM. Déle spolupracoval na vyvoji mikroskopu UHV VT SPM uréeného pro
praci v UHV komote simultanné s mikroskopem SEM, ktery je vyvijen v ramci projektu
AMISPEC. Do zminéného mikroskopu implementoval technologii sond qPlus a provedl
testovani navrzeného feseni. Autorova prace v.SPM skupiné na univerzité v Hamburku
probihala na projektu vyvoje nového SPM systému se sondou qPlus vhodného pro pouziti
v UHV pii teplotach kapalného helia a v silnych magnetickych polich. Autor provedl navrh
nového téla mikroskopu SPM, navrh designu sondy qPlus a navrh elektroniky pro méreni
se sondou qPlus. Novy mikroskop byl také realizovan a tispésné testovan v atmosferickych
podminkach v médu STM i AFM.

V prvni fazi byl vyvinut univerzalni fidici systém pro méreni metod SPM. Univerzalita
systému je minéna jednak ve smyslu moznosti vyuziti s riznymi typy SPM mikroskop1,
ale také ve smyslu rozmanitosti technik SPM, které je systém schopen mérit. Cely systém
byl navic navrhovan tak, aby byl otevieny a jednoduse upravitelny ¢i rozsititelny v pripadé
pouziti pro budouci projeky zahrnujici nové typy mikroskopi a technik SPM.

Ridici systém je slozen z nékolika elektronickych jednotek, pficemz komplexndjsi di-
gitalni/analogové jednotky komunikujici s fidicim pocitacem byly zakoupeny. Konkrétné
se jednalo o fidici jednotku SPM MK2-A810 (firmy SoftdB) spolupracujici s open-source
softwarem GXSM a o oscilaéni jednotku HF2LI (firmy Zurich Instruments). Ostatni jed-
notky (z vétsiny analogové) byly na UFI vyvinuty, zhotoveny a otestovény. Jedn4 se o:
jednotku univerzéalniho napétového zdroje (zahrnujiciho i vysoké napéti pro provoz piezo-
keramickych prvki), jednotku vysokonapétového zesilovace schopného ovladat piezoelek-
trické skenery (pfedevsim trubkové), kombinovany ptedzesilova¢ pro tunelovaci proud a
pro kontaktni AFM (s optickou detekci pomoci senzoru PSPD) a kombinovany piedzesi-
lova¢ pro tunelovaci proud a pro sondy SPM zalozené na kiemennych ladicich vidlickach.
V takovéto konfiguraci je systém schopen mérit vétsinu zakladnich technik SPM jako jsou:
STM a pribuzné, statické i dynamické techniky SFM a také spektroskopickd méfeni.

Ridici systém byl vyuzit pro praci s mikroskopy vyvijenymi na VUT. Prvnim byl mik-
roskop UHV SPM, v némz nahradil zastaralou méfici jednotku a stal se soucasti systému
mikroskopu. Dale byl fidici systém vyuzit pri testech na prvnim prototypu mikroskopu
UHV VT SPM urceného pro simultanni méfeni s mikroskopem SEM. Pro praci s dru-
hym prototypem mikroskopu byl fidici systém upraven a doplnén o nové prvky. Nové
jsou zakoupené fidici jednotky pro ovladani komerénich soucasti skeneru a makroposuvt.
Nové je vyvinuta a vyrobena jednotka pro offset a modulaci signald pro ovladani skeneru.
Takto upraveny systém bude vyuzit i s findlni verzi vyvijeného mikroskopu UHV VT
SPM. Zatim posledni vyuziti ptivodniho vyvinutého tidiciho systému je pro testovani a
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prvni méfeni s dalsim na UFI vyvijenym mikroskopem UHV VT STM. Mikroskop bude
s fidicim systémem provozovan i nadale po ukonceni vyvoje mikroskopu.

Prace, které probihaly ve skupiné SPM na univerzité v Hamburku, byly vedeny prof.
Alexanderem Khajtooriansem. Navrzen byl novy systém SPM s technologii qPlus do té
doby na UHH nepouzivanou. Vyvinut a vyroben byl novy mikroskop UHV LT SPM
zalozeny na konstrukci mikroskopu UHV LT STM vyvinutém a pouzivaném na UHH.
Jeho vyvoj zahrnoval navrh nového téla mikroskopu, navrh drzaku sondy qPlus, navrh
mechanické podpory skeneru pro in situ vymeénu sondy a navrh samotné sondy qPlus.
Kromé mikroskopu byly navrzeny a vyrobeny dvé varianty UHV piedzesilovace pro sondy
qPlus, pricemz jedna z verzi predzesilovace byla urcena pro praci v nizkych teplotach
pfimo v téle mikroskopu. Mimo jiné byly provedeny pripravné prace na kryostatu UHV
LT SPM systému.

Po vyrobeni vSech soucasti systému byla provedena testovaci méfeni na vzduchu. Apa-
ratura byla testovana v mdédech STM a AFM. STM byla méfena pomoci qPlus sondy
s leptanym hrotem se slitiny PtIr (sonda nebyla buzena ke kmittim). Na povrchu vzorku
HOPG bylo dosazeno atoméarniho rozliseni. Testovaci méreni v médu AFM bylo prove-
deno se stejnym hrotem i vzorkem. Dosazeno bylo zobrazeni atomarnich teras o vysce
jedné atomarni vrstvy, tedy 335 pm.

Na konci roku 2014 byl prof. Khajetoorians pfijat na misto vedouciho skupiny SPM
na univerzité v Nijmegenu (Nizozemi). Vyvijeny systém mikroskopu s qPlus sondou byl
prevezen tamtéz a jeho vyvoj zde probiha dale jiz bez tcasti autora dizertacni prace.
V novém misté byly hlavni prace soustiedény na dalsi testovani mikroskopu a ptede-
v§im UHV LT predzesilovace. Dalsi upravy probihaji na kryostatu a UHV komofte, které
jsou prizpusobovany pro provoz nového mikroskopu. Ve skupiné profesora Khajetoorianse
jsou pouzivany predevsim mikroskopy STM, nové vyvijeny systém tak rozsiii moznosti
o méfeni nevodivych vzorkd. Zamysleny jsou naptiklad testy méfeni techniky MExFM
(Magnetic Exchange Force Microscopy), pro které ma sonda qPlus vhodné parametry.

Tretim tématem praktické casti dizertacni prace je implementace technologie sond
zalozenych na kifemennych rezonatorech do systému UHV VT SPM schopného simultan-
niho méfeni s mikroskopem SEM. Mikroskop UHV VT SPM je vyvijen na UFI v ramci
projektu AMISPEC.

V ramci této ¢asti byl navrzen a vyroben prototyp UHV predzesilovace. Predzesilovac
je slozen ze dvou casti — UHV c¢ast je vlozena piimo do téla mikroskopu, ¢imz je mini-
malizovan vliv vnéjsiho ruseni na citlivé a slabé signaly experimentti SPM. Druha cast
predzesilovace urcena k dalsimu zpracovani signalt je pripojena k elektrické priichodce
z UHV komory. Predzesilova¢ je uzpisoben pro méfeni STM a dynamického médu AFM
s kfemennymi sondami buzenymi jak elektricky, tak i mechanicky.

Dale byly vyvinuty a vyrobeny sondy qPlus vhodné pro pouziti v mikroskopu UHV
VT SPM. Byla navrzena zakladni desticka senzoru a postup vyroby sondy. Sondy byly
otestovany a urceny jejich parametry dilezité pro vyhodnocovani provedenych méfeni.
Dosazend hodnota ()-faktoru sond na vzduchu byla piiblizné 1700. Byly zjistény a po-
rovnany parametry sondy na vzduchu a ve vysokém vakuu. Veskeré zkousky a méreni
se sondami qPlus probihaly v médu elektrického buzeni sondy kvili zachovani kompati-
bility s paralelné probihajicimi mérenimi se sondami vyrobenymi z volnych kiemennych
vidlicek.

80



ZAVER

Byla provedena testovaci méfeni v médech STM a FM-AFM s nové vyrobenymi son-
dami a UHV predzesilovacem. Méfeni byla provedena na vzduchu a také ve vysokém
vakuu v komote s mikroskopem SEM. Testovaci méfeni mikroskopu prokazala uspokojivé
vysledky, jak pfi STM na vzorku HOPG, tak pii FM-AFM na vzorku se strukturami
z oxidu kremicitého a také na HOPG. Ve vertikalnim sméru bylo dosazeno atomarniho
rozliSeni na vzorku HOPG. Pti testech byla také zjisténa pomeérné vysoka hladina elek-
trického Sumu pochazejici pravdépodobné z STM casti UHV predzesilovace.

Nadchazejici diléi tkoly autora na mikroskopu UHV VT SPM jsou predevsim zkou-
sky mikroskopu s qPlus sondou v mdédu mechanického buzeni s diferenénim vycitanim
signalu sondy, pro které je jiz vSe pripraveno. Nasledné testy a tpravy nedostatki UHV
predzesilovace. Déle testy simultanniho méfeni FM-AFM a STM a dalsich pokrocilych
technik SPM specifikovanych v zadani projektu AMISPEC. RovnéZ vyroba konecné verze
UHV predzesilovace, predevsim jeho UHV kompatibilni ¢asti s DPS vyrobenou z desticky
aluminové keramiky. V posledni fazi projektu budou zkouseny dalsi typy sond zalozené
na kfemenném rezonatoru. Ukonceni vyvoje mikroskopu UHV VT SPM v ramci projektu
AMISPEC je planovano na konec roku 2016.

81






LITERATURA

Literatura

1]

[10]

[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

F. J. Giessibl, S. Hembacher, H. Bielefeldt, and J. Mannhart. Subatomic features
on the silicon (111)-(7x7) surface observed by atomic force microscopy. Science,
289(5478):422-425, 2000.

G. Binnig and H. Rohrer. Scanning tunneling microscopy. Helvetica Physica Acta,
55:726-735, 1982.

G. Binnig, H. Rohrer, Ch. Gerber, and E. Weibel. 7x7 Reconstruction on Si(111)
Resolved in Real Space. Physical Review Letters, 50(2):120-123, 1983.

F. J. Giessibl. Atomic resolution of the silicon (111)-(7x7) surface by atomic force
microscopy. Science, 267(5194):68-71, 1995.

Shirley Ch. Imaging atoms and molecules on surfaces by scanning tunnelling
microscopy. Journal of Physics D: Applied Physics, 44(46):464001, 2011.

D. M. Eigler and E. K. Schweizer. Positioning single atoms with a scanning tunnelling
microscope. Nature, 344(6266):524-526, 1990.

E. Meyer, H. J. Hug, and R. Bennewitz. Scanning Probe Microscopy: The Lab on a
Tip. Advanced Texts in Physics. Springer, 2004.

G. Binnig, H. Rohrer, Ch. Gerber, and E. Weibel. Surface studies by scanning
tunneling microscopy. Phys. Rev. Lett., 49(1):57-61, 1982.

G. Binnig, C. F. Quate, and Ch. Gerber. Atomic force microscope. Phys. Rev. Lett.,
56:930-933, Mar 1986.

K. Mglhave. Obrazek cantileveru pro afm. online, 2006. [cit. 2015-08-19].
http://commons.wikimedia.org/wiki/File: Typical AFM cantilever.jpg.

D. Rugar and P. Hansma. Atomic force microscopy. Print edition, 43(10):23-30,
1990.

S. Alexander, L. Hellemans, O. Marti, J. Schneir, V. Elings, P. K. Hansma, Matt
Longmire, and John Gurley. An atomic-resolution atomic-force microscope imple-
mented using an optical lever. Journal of Applied Physics, 65(1):164-167, 1989.

F. H. Stillinger and T. A. Weber. Computer simulation of local order in condensed
phases of silicon. Phys. Rev. B, 31:5262-5271, Apr 1985.

F. J. Giessibl. Principles and applications of the gplus sensor. In S. Morita, F. J.
Giessibl, and R. Wiesendanger, editors, Noncontact Atomic Force Microscopy, Na-
noScience and Technology, pages 121-142. Springer Berlin Heidelberg, 2009.

NT-MDT. Contact probes — nt-mdt tips. online, 1998 — 2015. [cit. 2015-08-24].
http://www.ntmdt-tips.com/products/group /contact.

83


http://commons.wikimedia.org/wiki/File:Typical_AFM_cantilever.jpg
http://www.ntmdt-tips.com/products/group/contact

LITERATURA

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

23]

[24]

[25]

28]

[29]

84

W. A. Hofer, A. J. Fisher, R. A. Wolkow, and P. Griitter. Surface relaxations,
current enhancements, and absolute distances in high resolution scanning tunneling
microscopy. Phys. Rev. Lett., 87:236104, Nov 2001.

F. J. Giessibl and G. Binnig. Investigation of the (001) cleavage plane of potassium
bromide with an atomic force microscope at 4.2 k in ultra-high vacuum. Ultra-
microscopy, 42—44, Part 1(0):281 — 289, 1992.

L. Howald, R. Liithi, E. Meyer, P. Giithner, and H.-J. Giintherodt. Scanning force
microscopy on the si (111) 7 x 7 surface reconstruction. Zeitschrift fir Physik B
Condensed Matter, 93, Issue 3:267 — 268, 1994.

F. J. Giessibl. Advances in atomic force microscopy. Rev. Mod. Phys., 75:949-983,
Jul 2003.

F. J. Giessibl. Atomic resolution of the silicon (111)-(7x7) surface by atomic force
microscopy. Science, 267(5194):68-71, 1995.

Lock-in amplifier. online. [cit. 2015-08-22]. http://en.wikipedia.org/wiki/Lock-
in_amplifier.

F. J. Giessibl. Principle of nc-afm. In S. Morita, R. Wiesendanger, and E. Meyer,
editors, Noncontact Atomic Force Microscopy, NanoScience and Technology, pages
11-46. Springer Berlin Heidelberg, 2002.

F.J. Giessibl, F. Pielmeier, T. Eguchi, T. An, and Y. Hasegawa. Comparison of
force sensors for atomic force microscopy based on quartz tuning forks and length-
-extensional resonators. Physical Review B, 84(12):125409, September 2011.

SPECS  GmbH. Kolibrisensor. online. [cit.  2015-09-02].
http://www.specs.de/cms/front_content.php?idcat=246.

J. C. Acosta, J. Polesel-Maris, and F. Thoyer. Gentle and fast atomic force microscopy
with a piezoelectric scanning probe for nanorobotics applications. Nanotechnology,
24(6):065502, February 2013.

Crystal oscillator. online. [cit. 2015-08-22].
http://en.wikipedia.org/wiki/Crystal_oscillator.

F. J. Giessibl, S. Hembacher, M. Herz, Ch. Schiller, and J. Mannhart. Stability
considerations and implementation of cantilevers allowing dynamic force microscopy
with optimal resolution: the qPlus sensor. Nanotechnology, 15(2):S79-S86, 2004.

P. M. Morse. Diatomic Molecules According To the Wave. Mechanics. Ii. Vibrational
Levels, 1929.

F. J. Giessibl, H. Bielefeldt, S. Hembacher, and J. Mannhart. Calculation of the opti-
mal imaging parameters for frequency modulation atomic force microscopy. Applied
Surface Science, 140(3-4):352-357, 1999.


http://en.wikipedia.org/wiki/Lock-in_amplifier
http://en.wikipedia.org/wiki/Lock-in_amplifier
http://www.specs.de/cms/front_content.php?idcat=246
http://en.wikipedia.org/wiki/Crystal_oscillator

[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

[35]

[36]

[37]

[38]

[39]

[40]

[41]

[42]

LITERATURA

J. Rychen. Combined Low-Temperature Scanning Probe Microscopy and Magneto-
-Transport Fxperiments for the Local Investigation of Mesoscopic Systems. Dizerta-
¢ni prace, ETH Ziirich, 1971.

F. J. Giessibl. High-speed force sensor for force microscopy and profilometry utilizing
a quartz tuning fork. Applied Physics Letters, 73(26):3956-3958, 1998.

Omicron NanoTechnology GmbH. Low temperature spm. online. [cit. 2014-10-22].
http://www.omicron.de/en/products/low-temperature-spm /instrument-concept.

J. Falter, M. Stiefermann, G. Langewisch, P. Schurig, H. Holscher, H. Fuchs, and
A. Schirmeisen. Calibration of quartz tuning fork spring constants for non-contact
atomic force microscopy: direct mechanical measurements and simulations. Beilstein
Journal of Nanotechnology, 5:507-516, 2014.

[. Ekvall, E. Wahlstrom, D. Claesson, H. Olin, and E. Olsson. Preparation and
characterization of electrochemically etched W tips for STM. Doktorsavhandlingar
vid Chalmers Tekniska Hogskola, 10(1638):11-18, 2000.

M. Iwami, Y. Uehara, and S. Ushioda. Preparation of silver tips for scanning tun-
neling microscopy imaging. Review of Scientific Instruments, 69(11):4010 — 4011,
1998.

M. Herz, Ch. Schiller, F. J. Giessibl, and J. Mannhart. Simultaneous current-, force-,
and work-function measurement with atomic resolution. Applied Physics Letters,
86(15):153101, 2005.

Z. Majzik, M. Setvin, A. Bettac, A. Feltz, V. Chab, and P. Jelinek. Simultaneous
current, force and dissipation measurements on the si(111) 7 x 7 surface with an
optimized qplus afm/stm technique. Beilstein Journal of Nanotechnology, 3:249—
259, 2012.

T. Akiyama, U. Staufer, and N. F. De Rooij. Self-sensing and self-actuating probe
based on quartz tuning fork combined with microfabricated cantilever for dynamic
mode atomic force microscopy. Applied Surface Science, 210(1-2 SPEC.):18-21, 2003.

Nanosensors akiyama-probe. online. [cit. 2015-08-31].
http://www.akiyamaprobe.com /features/working-principle /.

D. W. Pohl. Some design criteria in scanning tunneling microscopy. IBM Journal of
Research and Development, 30(4):417-427, July 1986.

A. I Oliva, A. Romero G., J. L. Pena, E. Anguiano, and M. Aguilar. Electrochemical
preparation of tungsten tips for a scanning tunneling microscope. Review of Scientific
Instruments, 67(5):1917, 1996.

P. Zahl, T. Wagner, R. Moller, and A. Klust. Open source scanning probe microscopy
control software package gxsm. Journal of Vacuum Science € Technology B,
28(3):C4E39-C4EA47, 2010.

85


http://www.omicron.de/en/products/low-temperature-spm/instrument-concept
http://www.akiyamaprobe.com/features/working-principle/

LITERATURA

[43]

[44]

[45]

[46]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

[53]

[54]

[55]

86

Y. Martin, C. C. Williams, and H. K. Wickramasinghe. Atomic force microscope-force
mapping and profiling on a sub 100-Ascale. Journal of Applied Physics, 61(10):4723~
4729, 1987.

T. R. Albrecht, P. Griitter, D. Horne, and D. Rugar. Frequency modulation detection
using high-Q cantilevers for enhanced force microscope sensitivity. Journal of Applied
Physics, 69(2):668, 1991.

F. Lopour. Development and application of an UHV SPM microscope. Dizerta¢ni
prace, Vysoké uceni technické v Brné, Fakulta strojniho inzenyrstvi, 2005.

Open source spm controller. online. [cit. 2015-08-20]. http://www.softdb.com /dsp-
products-MK2-A810.php.

A. Wachowiak. Aufbau einer 300mK-Ultrahochvakuum-Rastertunnelmikroskopie- An-
lage mit 14 Tesla Magnet und spinpolarisierte Rastertunnelspektroskopie an ferro-

magnetischen Fe-Inseln. Dizertacni prace, Universitit Hamburg, Institut fiir An-
gewandte Physik, 2003.

J. B. R. Wiebe. Aufbau einer 300mK-Ultrahochvakuum- Rastertunnelmikroskopie-
-Anlage mit 14T-Magnet und Untersuchung eines stark ungeordneten zweidimensi-
onalen FElektronensystems. Dizertacni prace, Universitdt Hamburg, Institut fiir An-
gewandte Physik, 2003.

A. Schwarz, U. Kaiser, R. Schmidt, and R. Wiesendanger. Magnetic exchange force
microscopy. In S. Morita, F. J. Giessibl, and R. Wiesendanger, editors, Noncontact
Atomic Force Microscopy, NanoScience and Technology, pages 275-286. Springer
Berlin Heidelberg, 2009.

S. H. Pan, E. W. Hudson, and J. C. Davis. 3he refrigerator based very low tempe-
rature scanning tunneling microscope. Review of Scientific Instruments, 70(2):1459—
1463, 1999.

M. Liebmann, A. Schwarz, S. M. Langkat, and R. Wiesendanger. A low-temperature
ultrahigh vacuum scanning force microscope with a split-coil magnet. Review of
Scientific Instruments, 73(10):3508-3514, 2002.

Nanonis. Nanonis products - nanonis spm controller. online, 2014. [cit. 2014-03-29).
http://www.specs-zurich.com /en /SPM-Control-System-Base-Package.html.

C. H. Yang, T. H. Chang, M. J. Yang, and W. J. Moore. A low noise transimpedance
amplifier for cryogenically cooled quartz tuning fork force sensors. Review of Scientific
Instruments, 73(7):2713-2716, 2002.

J. B. Johnson. Thermal agitation of electricity in conductors. Phys. Rev., 32:97-109,
Jul 1928.

D. E. Sands. Introduction to Crystallography. Dover Books on Chemistry. Dover
Publications, 2012.


http://www.softdb.com/dsp-products-MK2-A810.php
http://www.softdb.com/dsp-products-MK2-A810.php
http://www.specs-zurich.com/en/SPM-Control-System-Base-Package.html

[56]

[58]

[59]

[60]

[61]

[62]

LITERATURA

D. Sigg. Printed circuit boards for ultra high va-
cuum. online,  2006. [cit.  2015-08-13].  http://www.ligo-
wa.caltech.edu/~daniel.sigg /protel /MiniMirror /LEMOAdapter /doc/T060280-
00.pdf.

G. M. King, J. S. Lamb, and G. Nunes. Quartz tuning forks as sensors for at-
tractive-mode force microscopy under ambient conditions. Applied Physics Letters,
79(11):1712, 2001.

G. H. Simon, M. Heyde, and H. P. Rust. Recipes for cantilever parameter determi-
nation in dynamic force spectroscopy: spring constant and amplitude. Nanotechno-
logy, 18(25):255503, June 2007.

F. J. Giessibl. Atomic resolution on Si(111)-(7x7) by noncontact atomic force
microscopy with a force sensor based on a quartz tuning fork. Applied Physics Letters,
76(11):1470, 2000.

J. Welker, F. de Faria Elsner, and F. J. Giessibl. Application of the equipartition
theorem to the thermal excitation of quartz tuning forks. Applied Physics Letters,
99(8):—, 2011.

J. Neuman. Aplikace rastrovaci sondové mikroskopie pro vyzkum ultratenkych vrstev
a nanostruktur. Dizertac¢ni prace, Vysoké uceni technické v Brné, Fakulta strojniho
inzenyrstvi, 2014.

D. S. Wastl, A. J. Weymouth, and F. J. Giessibl. Atomically resolved graphitic
surfaces in air by atomic force microscopy. ACS Nano, 8(5):5233-5239, 2014.

87


http://www.ligo-wa.caltech.edu/~daniel.sigg/protel/MiniMirror/LEMOAdapter/doc/T060280-00.pdf
http://www.ligo-wa.caltech.edu/~daniel.sigg/protel/MiniMirror/LEMOAdapter/doc/T060280-00.pdf
http://www.ligo-wa.caltech.edu/~daniel.sigg/protel/MiniMirror/LEMOAdapter/doc/T060280-00.pdf




Seznam pouzitych zkratek a symbolt

AFM
AM-AFM

AMISPEC

DPS
EFM
FM-AFM
FMM
GIS
GXSM
HEMT
HOPG
KPFM
LED
LFM
MEMS
MExFM
MFM
PC
PID
PLL
PSPD
PTFE
QTF
SCM
SEM
SFM

Atomic Force Microscopy
Amplitude Modulation Atomic Force Microscopy

Advanced MIcroscopy and SPECtroscopy Platform for Research and
Development in Nano and Microtechnologies

deska plosnych spoju

Electrostatic Force Microscopy
Frequency Modulation Atomic Force Microscopy
Force Modulation Microscopy

Gas Injection System

Gnome X Scanning Microscopy
High-electron-mobility transistor
Highly Ordered Pyrolytic Graphite
Kelvin Probe Force Microscopy
Light-Emitting Diode

Lateral Force Microscopy
Micro-electro-mechanical systems
Magnetic Exchange Force Microscopy
Magnetic Force Microscopy
Personal Computer
proporcionalné-integra¢né-derivacni
Phase Locked Loop

Position Sensitive Photo Detector
polytetrafluorethylen

Quartz Tuning Fork

Scanning Capacitance Microscopy
Scanning Electron Microscope

Scanning Force Microscopy
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SMD
SNM
SNOM
SPM
SP-STM
SThM
STM

THD

VUT

90

Surface Mount Device

Scanning Noise Microscopy

Scanning Near-Field Optical Microscopy
Scanning Probe Microscopy

Spin-Polarized Scanning Tunneling Microscopy
Scanning Thermal Microscopy

Scanning Tunneling Microscopy

Total Harmonic Distortion

Universitdt Hamburg

Ultra High Vacum

Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi na Fakulté strojniho inZengrstvi, VUT
v Brné

Ustav piistrojové techniky Akademie véd Ceské republiky
vysoké napéti (vysokonapétovy)
Variable Temperature

Vysoké uceni technické v Brné
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