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Abstrakt

Cilem této prace je implementace ohievu vzorku do mikroskopu atomdrnich sil. Ohfev je
provadén pomoci mikroelektromechanického cipu vybaveného topnou spiralou, ktery je
implementovan do mikroskopu LiteScope. Prace popisuje elektronicky a mechanicky navrh
celého zafizeni. Aby byla prokdzéna prakticnost feSeni, byly provedeny experimenty
demonstrujici jeho funkcnost. ZvySena pozornost byla vénovana urceni potencidlu vyuziti
zafizeni na poli materidlovych véd a mikroskopie magnetickych sil.

Klicova slova

Ohtev vzorku, mikroskopie atomarnich sil, mikroskopie magnetickych sil, LiteScope,
pHeater

Abstract

The aim of this bachelor thesis is an implementation of a sample heating device into an
atomic force microscope. The heating is performed by a Micro-Electro-Mechanical chip
equipped with a heating element, which is implemented into the LiteScope microscope. The
thesis describes electrical and mechanical design of the device. Proof-of-concept experiments
were also conducted in order to prove functionality of the solution. Increased attention was
devoted to determination of heater’s potential for use in the fields of material sciences and
magnetic force microscopy.
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Uvod

V dnes$ni dobé¢ je velkd pozornost vénovana fyzikdlnim procesim probihajicim za zvySené
teploty (napfiklad chemicka depozice z plynné faze, katalytické reakce, ...). Pro jejich
pozorovani je vsak zapotiebi specialni vybaveni. Zména teploty vzorku v mikroskopu s sebou
také pfindsi fadu technickych obtizi komplikujicich provoz aparatury. Napiiklad piezo
skenery pouzivané v rastrovaci sondové mikroskopii jsou velmi citlivé na zmény teploty,
které mohou zpisobit deformaci vysledného obrazu. Méfeni, kde je mozné se s timto efektem
setkat, je uvedeno v Ptiloze 2.

V této praci se zabyvam implementaci jednoho zieSeni ohifevu vzorku, kterym je
mikroelektromechanicky Cip s topnou spiralou, do mikroskopu atomarnich sil LiteScope,
ktery je urCeny pro integraci do elektronového mikroskopu. Tento ¢ip ma vyhodu
zanedbatelného vykonu, ktery neméni teplotu piezo skenerd v LiteScope.

V experimentalni ¢asti prace uvadim vysledky ziskané ptizplsobenim starSiho systému
zapojeni Cipu urceného pro elektronové mikroskopy. Tyto experimenty prokazuji moznosti
pouzité koncepce ohievu.

Zkusenosti ziskané v experimentalni ¢asti vyuzivam v praktické ¢asti, kde popisuji vytvoreni

nového zapojeni navrzeného piimo pro LiteScope, které mlze po proskoleni operativné
pouzivat i bézny uzivatel.
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1.1 Teoreticka cast: Mikroskopie atomarnich sil

1 Teoreticka ¢ast

1.1 Mikroskopie atomarnich sil

Mikroskopie atomdarnich sil (AFM) je zobrazovaci technika rastrovaci sondové mikroskopie
(SPM). Zaznamenava topografii vzorku pomoci ostrého hrotu, kterym rastruje po povrchu [1].

Dnesni AFM mikroskopy, vcetné LiteScope popsaného v kapitole 1.1.1, obvykle pracuji
Vv poklepovém rezimu (tzv. tapping mode) znazornéném na Obrazku 1, pfi kterém sonda kmita
V blizkosti povrchu. Ridici systém mikroskopu poté vertikalnim posuvem skeneru & sondy
udrzuje konstantni vzdalenost hrotu od povrchu pomoci zpétné vazby. Tento posuv poté
odpovida zmétené topografii. Sledovanou veli¢inou urcujici blizkost sondy a povrchu miize
byt posuv rezonancni frekvence sondy, fazovy posuv kmitani sondy vici budici sile, nebo
zména amplitudy [1].

Vzorek A

Obrazek 1: Princip poklepového rezimu, sonda se necha kmitat v blizkosti povrchu vzorku, pivodni
(Cervend) zavislost amplitudy vychylky sondy na frekvenci buzeni se zméni na novou (fialovou), ktera
ma maximum pfi jiné frekvenci fo posunuté o Afg [4].

1.1.1 LiteScope

LiteScope je AFM mikroskop uréeny k integraci do rastrovaciho elektronového mikroskopu
(SEM). Samotné zatizeni je ovladano pomoci prohlizeCového rozhrani NenoView v pocitaci,
Ktery je wi-fi siti ¢i kabelem s koncovkami RJ-25 ptipojen ke kontrolni jednotce NenoBox. Ta
je pomoci kabelt ptes prichodku ve sténé elektronového mikroskopu pfipojena k samotnému
LiteScope (viz Obrazek 2) [1].

LiteScope

Obrazek 2: Mikroskop LiteScope a jeho schéma zapojeni pii integraci v SEM [1, 3].
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1.1 Teoreticka ¢ast: Mikroskopie atomarnich sil

Je tak mozné mit velmi dobry piehled o poloze AFM sondy na vzorku diky elektronovému
mikroskopu a zaroven snimat pfesnou topografii pomoci LiteScope. Obvykle je pouzit
poklepovy rezim, jehoz princip je znazornén na Obrazku 1. Snimanou veli¢inou je rozdil
Vv rezonan¢ni frekvenci sondy (resp. jejiho nosniku) [4].

Vyhodou LiteScope je moznost pouziti technologie CPEM (korelativni AFM a SEM
mikroskopie). Stejnd cast vzorku je pfi ni zkoumana pomoci AFM sondy a elektronového
svazku. Sonda i svazek zistavaji fixni a pomoci piezomotori se pohybuje ulozeni vzorku.
Vysledna data je pak v prostiedi NenoView mozné slozit do jednoho snimku. Piiklad
korelovaného méteni se nachazi na Obréazku 3.
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Obrazek 3: Topografie métena pomoci AFM (vlevo), snimek z detektoru sekundarnich elektront
(vpravo) zarovnany technologii CPEM.

1.1.2 Mikroskopie magnetickych sil

LiteScope také umoziuje pouzit nékterou z ¢etnych ptidruzenych technik SPM. V této praci
je vyuzita mikroskopie magnetickych sil (MFM). Pfi ni se pouziva sonda, kterda ma na svém
hrotu piipevnény zmagnetizovany nanodrat. Fotografie této sondy se nachazi na Obrazku 4.

Obrazek 4: Hrot MFM sondy (vlevo), detail na nanodrat snimajici magnetickou silu pfipevnény ke
$picce hrotu (vpravo).
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1.2 Teoreticka ¢ast: Elektronova mikroskopie

Samotné méteni probihd tim zplisobem, ze sonda nejprve standardné zméti topografii fadku,
poté vyjede vyse nad vzorek a v konstantni vzdalenosti od povrchu provede druhé méfeni po
stejné trajektorii (tzv. second pass). Pfi ném se snima magneticka sila vyvolana pfitazlivou
nebo odpudivou interakci mezi nanodratem a povrchem [6]. Méfenou veli¢inou je zde zména
faze kmitani sondy. Ukazkové méteni se nachazi na Obrazku 5.
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Obrazek 5: Ukazkové méteni MFM na vzorku duplexni oceli, ktera je slozena ze dvou fazi s riznymi
magnetickymi vlastnostmi. Vlevo se nachazi AFM topografie, uprostfed snimek ze SEM potizeny
zpétné odrazenymi elektrony, vpravo signal MFM.

Magnetizace vzorku musi byt takova, ze vektor magnetické indukce smétuje kolmo z nebo do
materialu (tzv. out-of-plane magnetizace). Pokud je magnetizace orientovana rovnobézné
s povrchem (in-plane), neni magneticka sila pocitovana hrotem schopna vyznamné ovlivnit
frekvenci kmitani sondy a mikroskop ji tim padem ma potize zachytit. Nicméné i v piipadé
in-plane magnetizace je mozné ziskat hodnotné vysledky, napiiklad pfi pozorovani materialu
slozeného ze zrn, ktera jsou zmagnetizovana rozdilnymi sméry. Pak budeme detekovan signal
na okrajich zrn, kde se vektory magnetizace pieklapi [6].

MFM bohuzel poskytuje pouze informaci o relativnim rozlozeni magnetizace na povrchu
vzorku. Prepocet detekovaného posuvu faze na absolutni velikost magnetické indukce je
matematicky i fyzikalné velmi komplikovany a tato technologie neni v mikroskopu LiteScope
zatim zcela zvladnuta. Detekce absolutni hodnoty magnetické indukce u povrchu vzorku je
tedy mimo rozsah této prace. Stale je vSak mozné ziskat informace o rozlozeni magnetickych
domén.

Dalsim problémem pii méfeni MFM je tzv. cross-talk mezi topografii a magnetickou silou.
Mezi blizkymi povrchy (hrotem a vzorkem) piisobi i dalsi sily, které nejsou magnetického
puvodu. Mikroskop je vSak neni schopen rozlisit, takze pokud neni vzdalenost mezi hrotem
a povrchem konstantni, objevi Se v MFM kanalu i kontury povrchu. Proto pokud se v kanalu
MFM nachézi data korelovana s topografii, muze jit o cross-talk, jestlize korelace neni
zpusobena napf. hranicemi mezi riznymi zrny ¢i slozenim, jak je tomu na Obrazku 5. Tento
problém je obzvlast Casty ptfi méfeni drsnych povrchil, nebot’ vyska hrotu nad vzorkem pfi
druhém piejezdu je urcovéna od topografie zméfené pii prvnim piejezdu, jez u drsnych
vzorkll nebyva piesna [7].

1.2 Elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie je zobrazovaci technika, ktera vyuziva k zobrazeni objektu svazek
primarnich elektroni dopadajicich na vzorek. Existuje vice typt elektrond (viz Tabulka 1
a Obrazek 6) vracejicich se ze vzorku, které mizeme detekovat pomoci detektort.
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1.2 Teoreticka ¢ast: Elektronova mikroskopie

Tabulka 1: Typy elektront obvykle pozorovanych v SEM [7].

Typ elektronli Vlastnosti a vyuziti

Sekundarni elektrony jsou elektrony vyrazené z orbitali atomti vzorku
nepruznymi srdzkami s primarnimi elektrony. Konvenéné se definuji
Sekundarni (SE) jako elektrony vylétavajici ze vzorku s energii mensi nez 50 eV,
ackoliv tato definice zahrnuje i malou ¢ast zpétn¢ odrazenych
elektronti. V SE dobte vynika struktura povrchu.

Zpétn¢€ odrazené elektrony jsou primarni elektrony, které byly

Zpétné odrazené rozptyleny na atomech vzorku zpét k detektoru. Odrazivost roste
(BSE) S protonovym ¢islem, a proto BSE poskytuji dobry materidlovy
kontrast.

Zpétné odrazené elektrony

Primarni
elektrony
Sekundarni
R //; elektrony \ \ P

Obrazek 6: ITlustrace Zivotniho cyklu primarniho elektronu, ktery po dopadu na vzorek absolvuje
mnozstvi pruznych a nepruznych srazek a opusti vzorek jako odrazeny elektron (BSE), pii nepruznych
srazkach se vytvari sekundarni elektrony (SE), z nichz nékteré také opusti vzorek [7].

Pozorovani nachazejici se v této praci, u kterych neni uvedeno jinak, jsou provedena pomoci
sekundarnich elektronti.
1.2.1 Fokusovany iontovy svazek

Do elektronového mikroskopu muze byt integrovana technologie fokusovaného iontového
svazku (FIB). Tvofi ji samostatny tubus uloZeny na strané¢ mikroskopu sklonény viici ose
elektronového tubusu (viz Obrazek 7).
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1.2 Teoreticka ¢ast: Elektronova mikroskopie

Elektronovy
FIB I I tubus

lontovy
tubus

Prekurzor

lonty gallia
o Elektrony

Obrazek 7: Schéma elektronového mikroskopu vybaveného technologiemi FIB a GIS [9].

FIB umoznuje precizné obrabét vzorek soustavnym proudem iontl gallia. Ionty se vytvareji
uvniti tubusu autoemisi, nasledné jsou urychleny vysokym napétim a fokusovany na
vybranou oblast vzorku, kde odprasuji atomy materialu. Tento proces lze pfirovnat
K ptesnému frézovani. Priklad struktury vyrobené iontovym svazkem se nachazi na
Obrazku 8 [9].

Alternativné je mozné extrahovat ionty z plazmu obsahujiciho napf. ionty argonu nebo
xenonu. Tato technologie se oznacuje jako plazmovy FIB (PFIB).

Dopadajici ionty ze vzorku také vyrazi elektrony, které je mozné pozorovat pomoci detektort
SE. Detekci téchto elektronti byl pofizen Obrazek 8. Paralelni nedestruktivni pozorovani
obrabéni je dale mozné elektronovym svazkem [9]. Mikroskop Versa 3D DualBeam pouzity
Vv této praci pracuje s ionty gallia a nabizi maximalni urychlovaci napéti 30 kV a maximalni
proud iontii 65 nA.

Obrazek 8: Piiklad vyuziti technologii GIS (nahote) a FIB (dole), napisy vzniklé depozici a
odprasovanim jsou vytvofené na 30 nm tlusté vrstvé zlata na kiemiku. Snimek byl potizen detekci
sekundarnich elektroni produkovanych dopadajicimi ionty.
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1.3 Teoreticka &ast: Ctyibodové méfeni odporu

1.2.2 Systém vstFikovani plyni

Dalsi Casto pouzivana technologie je systém vstiikovani plyna (GIS), ktery umoziuje do
vakua mikroskopu napustit malé mnozstvi takzvaného prekurzoru obsahujiciho prvek, ktery
chceme deponovat na vzorek (v mikroskopu Versa jde o platinu). Molekuly prekurzoru pak
adsorbuji na povrchu vzorku, kde jsou drZzeny van der Waalsovymi silami. Elektrony
0 vhodné energii (obvykle SE) jsou schopné rozbit molekuly prekurzoru a uvolnit atom
deponovaného prvku, ktery pak na povrchu postupné vytvaii nové deponované vrstvy [9].
Struktura vytvotena technologii GIS je na Obrazku 8.

Elektrony nutné k disociaci molekul prekurzoru je mozné ziskat dvéma zptsoby. Prvni
moznosti je vyuziti elektronového svazku a jim produkovanych sekundarnich elektronu,
druhou pak ozafovani vzorku ionty a disociace prekurzoru elektrony uvolnénymi pfi jejich
dopadu. Tyto metody jsou oznaCovany po fad¢é jako EBID a IBID (depozice indukovana
elektronovym/iontovym svazkem). EBID je vyznamné pomalejsi, ale pii jeho pouziti
nedochdzi k odpraSovani atoml vzorku. Proti tomu IBID umoziiuje velmi rychlou depozici,
ale pfi jeho nespravném nastaveni dochazi naopak k odebirani materialu misto jeho
pridavani [9].

GIS je prakticky realizovan jako pfidavny modul integrovany do elektronového mikroskopu
(viz Obrazek 7). Po jeho aktivaci se do komory vsune kapilara vedouci do zasobniku
s prekurzorem v pevném skupenstvi, ktery se ohfiva a vyparuje.

1.3 Ctyibodové méieni odporu

Ctyibodové méfeni odporu (anglicky Remote sensing) se pouziva pro zpiesnéni méfeni
hodnoty odporu vzdaleného odporového prvku. Pokud by takové méfeni bylo provedeno
méfenim napéti a proudu na zdroji, doslo by k vytvofeni chyby zptisobené piechodovymi
odpory mezi jednotlivymi prvky obvodu a odpory jednotlivych vodicu.

Pti ¢tyftbodovém meéfeni se zjistuje piesné (v ramci presnosti méficich pfistrojii) napéti na
méfeném odporu a proud jim prochazejici. Z Ohmova zakona je pak spoctena hodnota
méfeného odporu. Zapojeni se nachazi na Obrazku 9.
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1.4 Teoreticka ¢ast: pHeater

I | . 4
| I |
Odpory vodi¢a a pfechodové odpory

Méfeny odpor (V)

Odpory vodi€a a pfechodové odpory

L ¢
High Force  —
| I |
Odpory vodi¢u a pfechodové odpory
High Sense —
— ®
MéFeny odpor (V)
1
Low Sense — A)
Odpory vodic¢u a pfechodové odpory
1
Low Force —

Obrazek 9: Dvoubodové (nahoie) a étyfbodové (dole) méfeni odporu. Modie jsou uvedena obvykle
pouzivana oznaceni vodi¢u. Orientace proudu je libovolna, a tedy i vodi¢e Low a High jsou
zaménitelné.

1.4 pHeater

puHeater (zkracené z MicroHeater) je oznaeni pro mikroelektromechanicky (MEMS) ¢ip
pouzivany k rychlému ohievu vzorkél o malych rozmérech. Cip obsahuje malou plochu o
priaméru zhruba 100 um, kterou je mozné ohfat az na 1200 °C. Maximalni rychlost ohievu je
10* °C/s. Ohtivana plocha a jeji okoli jsou umistény na tenké membrané [11]. Fotografie
technologicky vyznamnych ¢asti ¢ipu se nachazi na Obrazku 10.

Typickymi vzorky jsou castice rliznych praskli, nanocastice, lamely pro transmisni
elektronové mikroskopy (TEM) a malé objemové vzorky. Prikladem objemového vzorku je
blok vytvofeny ze zkoumaného materidlu (pfipadné majici nami zkoumany povrch) 0
rozmérech az 50 x 50 x 50 um? vyrobeny pomoci FIB. uHeater ma také ve svém stiedu mala
okénka pruhledna pro elektrony urcena pro pozorovani v TEM [11].
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1.4 Teoreticka ¢ast: uHeater

© IR gy Sense O

Force

¢ 50 um 20 um
—

Obrazek 10: pHeater, (a) vkladani ¢ipu do modulu uré¢eného pro SEM nebo TEM, (b) — (d) detail na
oblast s topnou spiralou a vyznacenymi kontakty pro napajeni (Force) a méteni napéti (Sense),
(e) detail na okénka pro TEM [13].

Ke spojeni s fidicim obvodem slouzi osm vodivych c¢tvercovych plosek o rozmérech
0,45 x 0,45 mm? (viz Obrazek 11). Polovina z nich je vyuzita ke &tyibodovému zapojeni
ohfivaci soustavy a druha polovina pro pfipadné pfivedeni napé&ti na vzorky.

Obrazek 11: Vodiva ploska urcena pro nakontaktovani pHeateru k tidicimu obvodu.
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1.5 Teoreticka ¢ast: Chovani oceli C45 za zvysené teploty

Samotny ohfev je realizovan joulovym teplem. Ploska pro vzorek se nachazi uprostied malé
topné spiraly. Ta je piipojena ke zdroji elektrického proudu. Aby bylo mozné zjistit teplotu
sttedu spiraly a vzorku, je méfen odpor spirdly pomoci Ctyibodového méfeni (viz
kapitola 1.3). Zméiena hodnota odporu R je nasledné piepoctena na teplotu. K tomu je jesté
potfeba znat odpor spirdly Ro za referen¢ni teploty To = 25 °C ateplotni koeficient
rezistivity a. Tyto hodnoty poskytuje vyrobce ¢ipu. Vzorec pro piepocet je nasledujici [12]:

0

T(R) =

+ T.
aRy 0

V ¢lanku [12] bylo zjisténo, Ze rozloZeni teploty po stiedu spirdly je téméf homogenni.

Po oblasti, kde se vyskytuji okénka pro TEM, byl naméfen pii ohfevu na 1045 °C rozdil teplot
pouze 12 °C.

1.5 Chovani oceli C45 za zvySené teploty

Soucasti praktické casti této prace je méfeni MFM na malém bloku oceli. Chovani
nelegovanych (uhlikovych) oceli a bilych litin pii zméné teploty popisuje binarni diagram
metastabilni soustavy zelezo-cementit (Fe-FesC), ktery je uveden na Obrazku 12.
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Obrazek 12: Fe-FesC diagram, ¢ervena ¢ara oznacuje ocel C45 v teplotnim rozsahu relevantnim pro
tuto praci, oblast ¢istého feritu (F) a peritektickd pfeména d-feritu jsou na ose koncentrace pro
nazornost zobrazeny v jiném (nelinearnim) méfitku nez zbytek diagramu [14].
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1.5 Teoreticka ¢ast: Chovani oceli C45 za zvysené teploty

Ocel C45 obsahuje 0,40 az 0,50 % uhliku, 0,60 az 0,80 % manganu a zanedbatelné mnozstvi
dalsich prvkd. Chovani této oceli tedy dobife popisuje Fe-FesC diagram v oblasti
podeutektoidnich oceli [15].

Pti ohiivani vzorku oceli C45 dochazi k pozorovatelnym (pomoci technik pouzitych v této
praci) zménam ve struktufe Vv intervalu teplot (500 + 600) °C, od kterého probiha v oceli
zihani bez ptekrystalizace (neméni se miizka materialu, ale méni se velikost a tvar zrn). Od
727 °C se objevi vznikajici zrna austenitu v do t¢ doby dominantnim perlitu. Austenit je
narozdil od perlitu, ktery obsahuje feromagneticky a-ferit, paramagneticky. Pti dalSim ohievu
se na teploté 768 °C a-ferit staiva paramagnetickym a za¢ina se oznacovat jako B-ferit [15].
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2.1 Experimentalni ¢ast: Prototypové zapojeni

2 Experimentalni ¢ast

Nebot’ LiteScope a pHeater nikdy nebyly pouzity spole¢né, nejprve jsem provizorné sestavil
prototypové zapojeni popsané v kapitole 2.1, které mi umoznilo zjistit, jak dobie tyto
technologie funguji dohromady a jaké problémy z jejich kombinace mohou vzejit. Pomoci
tohoto zapojeni jsem také provedl nékolik méfeni S narGstajici slozitosti, ktera demonstruji
moznosti této kombinace. Vysledky téchto experimentti jsou popsany V Kapitolach 2.2, 2.3
az2a.

Vsechny poznatky ziskané praci s prototypovou verzi zatizeni mi pomohly k navrzeni nového
systému popsaného v kapitole 3, ktery jsem pouzil k realizaci méfeni uvedené¢ho v kapitole
2.5.

2.1 Prototypové zapojeni

K testovani jsem pouzil feSeni diive pouzivané ve spolecnosti Thermo Fisher Scientific pro
praci v SEM, jehoz fotografie je na Obrazku 13 a schéma na Obrazku 14. K mechanickému
uchyceni ¢ipu v mikroskopu slouzi tzv. stub, do kterého byla vyfrézovéana kratka drazka
uréena pro vlozeni pHeateru. Z horni strany se ke stubu pomoci dvou Sroubt pfichycuje
hranol, ktery k pHeateru pfitiskne flexibilni kabel s osmi vyvody pouZivanymi pro spojeni
vodivych plosek na Cipu (na Obrazku 11) se zbytkem napajeciho obvodu. Spravna poloha
kabelu je zajisténa malym pinem zasazenym ve stubu, ktery se provléka otvorem v kabelu.

Obrazek 13: Prototypovy drzak s pHeaterem v LiteScope pfed najezdem sondy na vzorek.
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2.2 Experimentalni ¢ast: Méteni deformace membrany pHeateru za zvysené teploty

Hranol

w

Flexibilni kabel (osmicesta) \SMDX Heater

Ir

Stub Pin

Obrazek 14: Schéma prototypového drzaku puHeateru.

Samotny flexibilni kabel je na druhém konci vybaven malou kruhovou destickou s deviti
zditkami. Zditky rozmisténé po obvodu desti¢ky jsou spojeny s jednotlivymi drahami
vedoucimi k pHeateru, zditka uprostied desti¢ky je volna.

Pro testovaci Gcely jsem do zdiiek, se kterymi jsou spojeny kontakty force a sense MEMS
¢ipu, piimo napajel ¢tyfi vodi¢e. Ty jsem na druhém konci Spajel s prichodkou ve sténé
mikroskopu. Zvolenou prichodkou byla DBEE 102 Z059-139 od Fischer Connectors. Ta ma
Z hermetické strany vyvody do desky plosnych spoji (PCB), které jsou prakticky realizované
jako pozlacené piny. Na né jsem vodice ptimo pfipajel. Tato metoda je nestandardni, ale zde
poskytla vhodnou kombinaci pevnosti spoje a moznosti jej operativné upravovat. Na druhou
stranu bylo nutné sestavu vkladat do mikroskopu jako celek otvorem pro ptirubu.

Na vngjsi strané jsem K prichodce piipojil kabel se zastr¢kou S 102 Z059-140+ (opét
produkovanou firmou Fischer Connectors), ktery vodice force vyvedl ke stabilizovanému
zdroji KEITHLEY 2200-32-3 a vodi¢e sense do voltmetru. Vzhledem Kk nizkému rozliSeni
arelativni presnosti méfeni proudu pii jeho nizkych hodnotach je vypoctena teplota
daveéryhodna az okolo hodnoty 200 °C.

2.2 Méreni deformace membrany pHeateru za zvySené teploty

Prvni experiment provedeny S timto zapojenim bylo méfeni prihybu membrany Cipu za
ohfevu. Pfi zvySeni teploty dojde k deformaci membréany, kterou je mozné méfit pomoci
LiteScope. Cip, na kterém jsem méfeni provedl, byl jiz diive pouZity a pokryty tenkou
vrstvou zlata, coz lze vidét na Obrazku 15.

22



2.2 Experimentalni ¢ast: Métfeni deformace membrany pHeateru za zvysené teploty

Obrazek 15: Stied topné spiraly pouzitého pHeateru pted (vlevo) a po (vpravo) najezdu hrotu. Svétle
Seda Cast na snimcich je oblast pokryta zlatem. Na levém snimku se nachazeji neroztavené Castice
zlata oznacené Sipkami.

Po najezdu hrotu na vzorek jsem vybral bod, jehoz prithyb jsem chtél sledovat. Zde $lo o Cisté
misto v ¢asti membrany s okénky pro TEM. Polohu hrotu jsem sledoval elektronovym
mikroskopem. K jeho posuvu slouzily funkce X-offset a Y-offset v prostiedi NenoView, které
umoznuji pomoci piezomotor posunout vzorek takovym zplisobem, ze se hrot nachazi presné
ve vybrané oblasti.

Dale jsem v NenoView spustil funkci Z-spectroscopy, ktera zaznamenava polohu hrotu na ose
Z Vv zavislosti na ¢ase. Minutu poté jsem na zdroji nastavil potfebny proud topnou spirélou,
ktery zpusobil ohfati ¢ipu na pozadovanou teplotu, a tu jsem udrzoval konstantni nasledujici
pfiblizné tfi minuty. Nasledné jsem zdroj vypnul a sledoval, zda pti chladnuti pHeateru
nedoslo k ne¢ekané zméné polohy sondy.

Nezpracovana data z tohoto meéfeni obsahuje Piiloha 1. Vysledek métfeni po zarovnani
pocatenich hodnot do nulové hladiny se nachazi na Obrazku 16. Prudké zmény prihybu
v oblasti konstantni zvySené teploty (zietelné hlavné pro teplotu 888 °C) mohou byt
zpusobeny Sumem, ktery je pfi tomto typu meéteni velmi slozité potlacovat zpétnou vazbou.
Samovolnou pomalou zménu prihybu membrany v oblasti s konstantni teplotou pisobi tzv.
,drift“. Ten je disledkem pomalého pohybu vzorku zapti¢inéného nestabilitou piezomotort
ovladajicich posuv vzorku. U AFM jde o bé&zny jev.

Na Obrazku 16 je také uveden graf zavislosti prihybu na teploté. Velikost prithybu je ur¢ena
jako rozdil primérné polohy hrotu v ¢ase se zapnutym ohfevem a bez n¢j. Méfeni neni
o¢isténo 0 vliv driftu, nebot’ jeho korektni odecteni od naméfené zavislosti je velmi
komplikované a u vyssich teplot je jeho vliv na vysledek zanedbatelny. Nejistota méteni byla
stanovena podle pravidla dvou sigma, které odpovida 95% spolehlivosti.
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2.2 Experimentalni ¢ast: Méteni deformace membrany pHeateru za zvysSené teploty
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Obrazek 16: Casova zavislost polohy hrotu na ose z (nahote) pii méfeni prithybu membrany pHeateru
za riznych teplot. Vysledny prihyb membrany v zavislosti na teploté (dole) stanoveny
s 95% spolehlivosti.

Z méteni vzeslo n€kolik hlavnich zjisténi. Zaprvé, prihyb membrany mize velmi prudce rist

S teplotou. Zadruhé¢, za zvySené teploty muze dojit ke zvySeni Sumu v signdlu, ktery je nutné
kompenzovat nastavenim zpétné vazby LiteScope.
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2.3 Experimentalni ¢ast: Méfeni topografie se skokovymi zménami teploty

2.3 Meéreni topografie se skokovymi zménami teploty

V ramci testi jsem také provedl méteni, pii kterém jsem nechal mikroskop rastrovat po ¢asti
¢ipu pokryté vrstvou zlata a pii tom jsem nékolikrat zvysil teplotu Cipu. Jeho vysledek se
nachazi na Obréazku 17.

Ouym 2 4 6 8
3.17 um 317 uym
3.00 Pokojova teplota 3.00
280 316 °C 280
260 438°C 200
2.40 2.40
220 577 °C 220

2.00

770°C

1.62

Obrazek 17: Méteni topografie Cipu pfi ohfevu za ménici se teploty pied (vlevo) a po (vpravo)
poéitacovém srovnani fadkt metodou Align rows using various methods > Median v programu
Gwyddion. Na snimcich se vpravo nahoie nachazi jedno z okének pro TEM. Kuli¢ky vyskytujici se ve
zbytku pole jsou ¢astice zlata. Svétlé vodorovné pruhy na levé Casti obrazku jsou zptisobeny
zvySujicim se prihybem membrany ¢ipu za rostoucich teplot. Po vzorku bylo rastrovano shora dola.

Pti méteni bylo nutné operativn¢ ménit zpétnou vazbu mikroskopu, aby byl sum pii méteni co
nejniz$i. I tak je ¢ast métfeni potfizend za teploty 577 °C velmi nekvalitni. Postupné potlaceni
Sumu zménou zpétné vazby je zietelné po zméné teploty z pokojové na 316 °C.

Pro dal$i vyuziti zafizeni jsem si tim potvrdil hypotézu vyslovenou v ¢asti 2.2, tedy Ze za
vyssi teploty vzroste mnozstvi Sumu v signalu. Toto méfeni také zfetelné¢ ukazuje prudkou
zménu prihybu membrany za ménici se teploty. Ta je zietelna na levém snimku na
Obrazku 17, kde vytvaii vodorovné pruhy, které jsou od shora dolii postupné svétlejsi, nebot’
pruhyb membrany posouva vzorek ¢im dal vys v soufadné soustavé mikroskopu.

2.4 Meéreni MFM na oceli C45 za zvySené teploty

Cilem dalsiho meéfeni bylo demonstrovat mozZnosti ohfivaciho modulu zaloZeného na
pHeateru v soucinnosti s mikroskopii magnetickych sil, jejiz princip je popsan v kapitole
1.1.2.

Nebot’ jde o demonstracni méfeni, zvolil jsem vzorek, ktery se pfi zvySovani teploty méni
nékolika riznymi zpusoby. Jde o maly objemovy vzorek (kvadr) vyrobeny z oceli C45, jejiz
chovani béhem ohfevu je popsané v ¢asti 1.5.

2.4.1 Vyroba vzorku

Jako zdroj oceli C45 jsem pouzil lehce dostupnou strojni soucast, konkrétné slo o pero tésné.
Pero jsem nejprve zmagnetizoval pfilozenim magnetu, poté jsem ho zalozil do mikroskopu
Versa.

Nasledoval vybér vhodného mista na povrchu pera, kde nebyla ocel ptili§ drsnd a kde se
nevyskytovaly vady povrchu (Skrabance, necistoty, ...). Zvolenou oblast jsem obrabél
iontovym svazkem (Vviz kapitola 1.2.1), dokud jsem nevytvoiil maly blok materialu spojeny se
zbytkem vzorku kratkym mustkem (na Obrazku 18a).
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2.4 Experimentélni ¢ast: Méfeni MFM na oceli C45 za zvysené teploty

V dalsim kroku jsem k bloku piipevnil manipulator integrovany v mikroskopu Versa
(tzv. EasyLift) pomoci EBID (viz kapitola 1.2.1). To dovolilo pferusit mistek spojujici jiz
témei hotovy vzorek se zbytkem pera a jeho vytazeni z materialu (na Obrazku 18b).

Obrazek 18: Proces vyroby malého objemového vzorku, a) vzorek po odpraseni oceli na stranach, b)
vzorek po pfipevnéni K manipulatoru a vytazeni ze zbytku materialu, c) ptijezd S manipulatorem
k uHeateru, d) vzorek po pfipevnéni k pHeateru pomoci depozice platiny technologii IBID.

Po vytazeni bloku z objemu pera jsem pomoci FIB zarovnal jeho spodni stranu a technologii
IBID (viz kapitola 1.2.1) jsem jej piipevnil k ohfivané plose na pHeateru (Obrazky 18c
a 18d).

2.4.2 Vysledky méreni

Cip jsem poté vlozil do prototypového drziku popsaného v kapitole 2.1 a umistil jej do
mikroskopu LiteScope ve Versa SEM. Nasledn¢ jsem provedl testovaci méfeni za pokojové
teploty (viz Obrazek 19). VSechna méfeni jsem provedl na stejné pozici na vzorku. Mirny
posuv polohy (méné nez 1 pum) mezi jednotlivymi méfenimi je zptisoben mirné odliSnym
nastavenim elektronového svazku a naslednym zarovnanim v CPEM.

Vsechna méfeni V této Casti byla rastrovdna od horni ¢asti snimku ke spodni (tzv. metoda top-
down). Pfi prvnim piejezdu byla méfena topografie z AFM, ve druhém (second-pass) se

vvvvvv

zpusobuji narazy sondy do vystupku na povrchu vzorku a jde o nezadouci artefakty.
U métfeni AFM topografie a MFM jsem vyrovnal fadky v programu Gwyddion a vyuzil

funkci Correct horizontal scars (interpolace nespravné zméfenych ¢asti fadkt). U kanalu
MFM jsem dale v histogramu zmény faze vybral interval, kde se nachdzela méfena
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2.4 Experimentalni ¢ast: Méteni MFM na oceli C45 za zvySené teploty

MFM data. Artefakty zptisobené narazy sondy do povrchu, které pisobi posuv faze o desitky
stupniti, jsem uméle snizil (zvysil) na horni (dolni) hranici tohoto intervalu. Nakonec jsem
u AFM topografie i v MFM kanalu posunul nejniz§i méfenou hodnotu do nulové hladiny.
U MFM je divod této operace ten, Ze jsem méfil (z divoda popsanych v kapitole 1.1.2) pouze
relativni zménu magnetizace na riznych mistech vzorku.

0Oum 2 4 0um 2
- 398nm 0 [ 0.320 deg
350
300 0.250
250 5 0.200
200 0.150
150 0.100
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Obrazek 19: Méfeni vzorku oceli za pokojové teploty, vlevo AFM topografie, uprostied snimek ze
SEM a vpravo snimek v kanalu MFM. V horni tfetiné se nachazi artefakt vyvolany narazem sondy do
vzorku.

Meéfeni za pokojové teploty ukazuje, Zze povrch oceli je relativné Clenity a obsahuje oblasti
S ruznou strukturou povrchu. Z tohoto ditvodu je mozné ocekavat za ohfevu zajimavé a
vyrazné zmeény.

V MFM kandlu jsou vidét naznaky riznych magnetickych domén, jinak je vSak signal
pomérné uniformni. Jak Ize vidét na Obrazku 20, stejny vzor se objevil i pfi skenovani
opaénym smérem (anglicky retrace), z ¢ehoz Ize usoudit, Ze neSlo o nahodnou strukturu v
Sumu.
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Obrazek 20: MFM méfteni v dopfedném (vlevo) a zpétném (vpravo) sméru. Zobrazené struktury se
shoduji, pouze snimek v dopiedném sméru je oproti zpétnému mirn€ posunuty doprava, cozZ je bézny
artefakt AFM mikroskopt zplisobeny hysterezi piezomotord. Zobrazena plocha neni zcela totozna
s Obrazkem 19, nebot’ data nebyla zpracovana procedurou CPEM (popsanou Vv kapitole 1.1.1), ktera
snimky zarovnava vzajemnym ofezem. Obrazek 19 byl tedy ziskan vyfiznutim ze zde
uvedeného méteni v dopfedném sméru (vlevo).

Po méfeni za pokojové teploty jsem zapnul zdroj a ohfal vzorek na 405 °C. Ziskana data na
Obrazku 21 se podle ocekavani piili§ neliSila od pfedchoziho méfteni.

27



2.4 Experimentalni ¢ast: Méfeni MFM na oceli C45 za zvysené teploty
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Obrazek 21: M¢éfeni za teploty 405 °C, vlevo AFM topografie, uprostied snimek ze SEM, vpravo
MFM kanal.

Pfi dal$im ohfevu na teplotu 660 °C (viz Obrazek 22) byl jiz vysledek zajimavéjsi. Dosahl
jsem totiz teploty zihani bez piekrystalizace (viz kapitola 1.5), kdy sice jesté nedochazi ke
zmén¢ krystalové miizky oceli, nicméné jiz dochazi k zméné velikosti krystalti (resp. jejich
rustu diky difuzi atomt mezi nimi).

Topografie povrchu se pfilis nezménila, morfologie povrchu viditelna v SE je vsak velmi
rozdilna oproti pfedchozimu méfeni. I kanal MFM ukazuje vétsi magnetické domény, ale
méfeni vykazuje korelaci mezi topografii a MFM, takze u méfeni mozna doslo ke cross-talk
(viz kapitola 1.1.2).
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Obrazek 22: Méteni za teploty 660 °C, vlevo AFM topografie, uprostied snimek ze SEM, vpravo
MFM kanal. V MFM je zietelné zvétSeni magnetickych domén oproti Obrazku 21. Napadna shoda
mezi topografii a MFM kanalem ukazuje na moznost cross-talk.

Nasledujici méfeni (na Obrazku 23) jsem provedl tésné pod bodem vzniku B-feritu, pii teploté
755 °C. Pii této teploté byla jiz ¢ast vzorku tvofena paramagnetickym austenitem. Necistoty
na povrchu mohou byt tvofeny galliem, které bylo implantovano do oceli pti obrabéni pomoci
FIB. Gallium pak pti ohievu opousti ocel a hromadi se na povrchu.
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Obrazek 23: Méfteni za teploty 755 °C, vlevo AFM topografie, uprostied snimek ze SEM, vpravo
MFM kanal. Magnetické domény se od predchoziho méfeni opét zvétsily.
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2.5 Experimentalni ¢ast: Méteni MFM na vzorku Zeleza

Posledni méfeni (na Obrazku 24) jsem provedl na teplot¢ 880 °C, kdy byl vzorek jiz
kompletné sloZen z austenitu.
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Obrazek 24: Méteni za teploty 880 °C, vlevo AFM topografie, uprostied snimek ze SEM, vpravo
MFM kanal. Povrch oceli se po ptekrystalizaci na austenit vyznamné zmeénil. Méfeni opét vykazuje
korelaci mezi topografii a MFM (cross-talk).

V kanalech topografie a SEM lze vidét, ze struktura povrchu byla uz zcela odlisna od
predchozich méfeni. V MFM kanalu je stale vidét signal, ktery je vSak silné korelovany
s topografii (vice nez na Obrazku 22). Je tedy pravdépodobné, Ze nejde o magneticky signal,
ale o cross-talk.

Experiment ukazal, Ze méfeni ohfivaného vzorku mize piinést zajimavé vysledky. Obzvlast
Vv topografickych datech je viditelna zajimava zmeéna pfi prekrystalizaci. Vyhodnoceni MFM

vvvvvv

fenoménu cross-talk.

2.5 Méreni MFM na vzorku Zeleza

Posledni méfeni jsem jiz provedl za pouziti nové vyvinutého drzaku popsaného v kapitole 3
za ucelem prokdzani jeho funkcnosti. Méfeni jsem provedl na vzorku Zeleza vyrobeném
Bc. Vojtéchem Mahelem, ktery mél oproti oceli vyuzité v kapitole 2.4 vyznamné hladsi
povrch. Blok byl také vyfiznut pomoci PFIB, takze nebyl zne¢istén galliem.

Obrazek 25: Blok zeleza pouzity k méteni za ohfevu.
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2.5 Experimentalni ¢ast: Méteni MFM na vzorku Zeleza

Ziskana data byla zpracovana stejnym postupem jako méteni v kapitole 2.4.

Nejprve jsem opét provedl méfeni za pokojové teploty.
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Obrazek 26: Méfeni bloku Zeleza za pokojové teploty, vlevo AFM topografie, uprostfed snimek ze
SEM a vpravo snimek v kanalu MFM.

Nasledujici dvé méfeni (na Obrazcich 27 a 28) jsem provedl za teplot 500 °C a 700 °C, kdy
podle diagramu na Obrazku 12 lze oc¢ekavat, Ze zelezo ma stale feromagnetické vlastnosti a
nem¢lo by dojit k vyznamnym zménam.
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Obrazek 27: M¢éfteni za teploty 500 °C, vlevo AFM topografie, uprostied snimek ze SEM a vpravo
snimek v kanalu MFM.
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Obrazek 28: Méteni za teploty 700 °C, vlevo AFM topografie, uprostied snimek ze SEM a vpravo
snimek v kanalu MFM.

Po ohfevu na teplotu 925 °C (viz Obrazek 29) doslo rekrystalizaci a zhrubnuti povrchu (viz
rozsah $kaly na Obrazku 29 vlevo). Zelezo také mélo ztratit své feromagnetické vlastnosti.
Povrch v8ak zacal byt v tuto chvili tak ¢lenity, Ze se vyrazné projevil cross-talk a v kanalu
MFM jsou rozeznatelné kontury povrchu.
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2.5 Experimentalni ¢ast: Méteni MFM na vzorku Zeleza
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Obrazek 29: Méfeni za teploty 925 °C, vlevo AFM topografie, uprostied snimek ze SEM a vpravo
snimek v kanalu MFM.

Mg¢feni prokazalo funkénost nové navrzeného drzaku. Opét se také ukazalo, ze pro méteni

MEFM je potieba hladky povrch, jinak mize dojit ke cross-talk a vyhodnoceni méfeni je pak
komplikované i u jednodussiho systému, nez je ocel.
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3.1 Prakticka cast: Elektrické zapojeni

3 Prakticka Cast

Provedenim méfeni popsanych v kapitolach 2.2, 2.3 a 2.4 jsem ziskal zkuSenosti
S pouzivanim pHeateru potfebné k navrzeni zapojeni vhodného pro pouziti v LiteScope. Zde
popsané feseni je navrzeno s ohledem na moznost rychlého zapojeni, jednoduchost provedeni
a nizké vyrobni naklady.

Funk¢nost zapojeni dokazuje realizace méfeni popsaného v Kapitole 2.5.

3.1 Elektrické zapojeni

V prototypovém zapojeni byl kontakt mezi ¢ipem a zbytkem obvodu realizovan pomoci
flexibilniho kabelu (viz kapitola 2.1). Toto feseni se ukazalo jako nevhodné, protoze kontaktni
plosky ¢ipu (na Obrazku 11) maji velmi malé rozméry a kontakty kabelu na n& obcas
nedosedly spravné. To zpisobilo nefunkénost zapojeni a nutnost vlozit cely pHeater do
drzaku znovu.

Kabel byl na prototypovém zapojeni uvadén do piesné polohy pomoci pinu ve stubu, ktery
byl protahovan dirou v kabelu. Nechténa rotace okolo tohoto pinu vSak mohla zptsobit
nespravné nakontaktovani ¢ipu. Toto feSeni jsem vyhodnotil jako nevyhovujici.

Pii konstrukci nového provedeni spoje jsem v programu Eagle navrhnul desku plo$nych spoji
(PCB) vyobrazenou na Obrazku 30, ktera je vybavena Ctyfmi pozlacenymi vodivymi
ploskami (tzv. pady) pro spojeni s kontakty pHeateru ur¢enymi pro napajeni (force) a méteni
napéti (sense). Pady na PCB se na kontaktni plosky Cipu pfitisknou z horni strany a tim
vytvoii vodivy spoj. Aby se kontakt spolehlivé vytvofil, nanesl jsem pies Sablonu na PBC
tenkou vrstvu pajeci pasty, kterou jsem nasledné roztavil horkovzdusnou pistoli. Cin v pasté
poté na padech vytvotil malé vystupky zabezpecujici vodivy kontakt soucastek.

Na dalsi casti PCB se nachazi oboustranné otvory pro osazeni Ctyipolové svorkovnice, jejiz
jednotlivé poly jsou cestami na PCB spojeny s kontakty pHeateru. Svorkovnice zajist'uje
pohodlné spojeni se zbytkem fidiciho obvodu.

110~ 20 [30 40 |

212 21@

Obrazek 30: Navrh PCB v programu Eagle (vlevo) a vyrobené PCB (vpravo). Na horni ¢asti obrazku
se nachazi pocinované pady slouzici ke spojeni PCB s kontakty pHeateru, na spodni ¢asti jsou
vyvrtany otvory pro osazeni svorkovnice slouzici ke spojeni se zbytkem obvodu. Otvory v horni ¢asti
PCB jsou vyuzity k pfiSroubovani k drzaku.
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3.2 Prakticka ¢ast: Konstrukce drzaku

Ze svorkovnice je vyveden kabel zakonleny zastrckou S 102 AO059-130+ od Fischer
Connectors. Ta se zapojuje do priichodky WDE 102 ZA059-130 (opét od Fischer Connectors)
ve sténé elektronového mikroskopu Versa. Z vngjsi Casti se do prichodky zapojuje kabel se
zastrckou S 102 Z059-140+, jenz byl jiz pouzit v prototypovém zapojeni popsaném
v ¢asti 2.1. | zde kabel slouzi ke spojeni prichodky se zdrojem a voltmetrem.

3.2 Konstrukce drzaku

Ani drzak popsany v kapitole 2.1 neni pro pouziti v LiteScope zcela vhodny. Proto jsem
navrhl novy drzak (Obrazky 31, 33, 34 a 35 a Priloha 3), ktery je stejn¢ jako prototypova
verze zaloZeny na upraveném stubu (Obrazek 32) a malém hranolu drzicim pHeater na misté.

Jak bylo zduraznéno v kapitole 3.1, funkce nového zapojeni spoléhd na pritisknuti
pocinovanych padi na kontaktni plosky pHeateru. Proto musi byt PCB seshora k ¢ipu
ptitlaéeno. Tuto funkci v novém drzaku vykonava maly hranol, ktery je pfiSroubovan k noveé
upravenému stubu. Mezi hranolem a stubem se nachézi pravé kontaktni plochy.

Obrazek 31: Model sestaveného vylepSeného drzaku. Celkova délka zafizeni (viz Ptiloha 3) je 33 mm.

Z divodu malych rozmért kontaktnich ploch ¢ipu (¢tverce o strané 0,45 mm) je nutné cely
drzak vyrabét s velmi pfisnymi tolerancemi. Dusledkem téchto vysokych pozadavkil na
pfesnost je pak snadné zprovoznéni zatizeni. Uzivateli pouze staci vlozit pHeater a PCB do
drazek pro né vyfrézovanych bez nutnosti nékolikanasobného opakovani procesu do
vytvoteni vodivého spoje.

Konstrukéni zmény jsem ucinil i na stubu. Nebot’ nové navrhovany drzak nebude pouzivan
v mikroskopu s detektorem rastrovaci tunelovaci mikroskopie (STEM), nemusi byt pod
ohfivanou plochou ¢ipu volné misto a cely Cip miize byt vloZzen v drazce vyfrézované ve
stubu. To znacné zvySuje uzivatelsky komfort pfi instalaci, nebot’ je mozné stub nejprve vlozit
do mikroskopu a poté na n&j volné polozit uHeater bez nutnosti jej v drazce piidrzovat
pinzetou. Také nehrozi nebezpec¢i vypadnuti pHeateru z drazky pfi Sroubovani hranolu ke
stubu, nebot’ Cip je v drazce stabilni i bez ptiSroubovaného hranolu.
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3.2 Praktickd ¢ast: Konstrukce drzaku

Dalsim krokem je umisténi PCB do drazky pro n¢ ur¢ené a piiSroubovani hranolu. Mozné je

i ptiSroubovani PCB dvéma Srouby, tento krok vSak neni nutny, upevnéni pomoci hranolu je
dostatecné.

Otvor pro pinzetu umoZiujici
snazsi manipulaci s pHeaterem

Prostor pro vilozeni PCB

Drazka pro pHeater

Drazka pro hranol

Diry pro pfiSroubovani hranolu

Obrazek 32: Model stubu pro novy drzak.

Obrazek 33: Rozstiel sestavy nového drzaku.
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3.2 Prakticka ¢ast: Konstrukce drzaku

Obrazek 35: Novy drzak nainstalovany v LiteScope umisténém ve Versa SEM. Nejsou pouzity Srouby
pro ptisroubovani PCB ke stubu.
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3.3 Prakticka ¢ast: Kalibrace

3.3 Kalibrace

Abych ovéfil spravnost odecitané teploty, ohfival jsem dvé latky na teploty, pifi kterych
vykazuji zménu pozorovatelnou v SEM. Slo o kalibraéni pastu sloZenou z &astic S ostrymi
okraji, u kterych pii prekroceni teploty 621 °C dojde k zaobleni hran a o Castice zlata, které
taji pii teploté 1061 °C.

Pfi prvnim méteni s pastou doslo k morfologické pfeméné (viz Obrazek 36) nékterych ¢astic
pii zvySeni teploty z 586 °C na 618 °C (jde o nejmensi mozny teplotni krok dany rozliSenim
zdroje proudu 0,1 mA). Pieménou vsak prosly castice pouze na jedné Casti pHeateru. To
odpovida tvrzeni z ¢lanku [12] uvedenému v ¢asti 1.4, podle kterého teplota neni stejnd na
celé ohfivané plose, ale existuje na ni teplotni gradient n€kolika stupiiit Celsia. Pii druhém
méfeni se vSechny Castice zaoblily pii zméné teploty z 588 °C na 623 °C. M¢tena teplota tedy
neni pii teploté okolo 600 °C vyznamné nizsi nez skutecna.

Obrézek 36: Kalibra¢ni pasta za teploty 618 °C podle étyibodového méteni. Céstice uprostied spiraly
(Cervena Sipka) prosly morfologickou pfeménou, ¢astice na okraji (modra Sipka) nikoliv.

Pti méteni se zlatem dosSlo k roztaveni sledovaného shluku ¢astic pti ohfevu z 1061 °C na
1130 °C. M¢étena teplota tedy okolo 1100 °C neni vyznamné vyssi nez skutecnd. Proces tani
zlata je ukazan na Obrazku 37.

Obrazek 37: Zlato za nizké teploty (vlevo) a za teplot 1061 °C (uprostied) a 1130 °C (vpravo) podle
¢tyftbodového méteni.
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Zavér

Predlozena prace se zabyva implementaci ohfevu vzorka pomoci mikroelektromechanického
¢ipu uHeater do mikroskopu atomarnich sil LiteScope. Prvnim cilem prace bylo zprovoznéni
prototypového zapojeni pHeateru. Stimto zapojenim jsem provedl nékolik pokust
demonstrujicich moznosti cel¢ koncepce. Kromé¢ jednoduchych experimentl, jako bylo
mikroskopie magnetickych sil na bloku oceli. M¢feni topografie ohifivaného vzorku
prokazalo, ze je mozné dojit touto metodou k pouzitelnym vysledkim a pozorovat zajimavé
jevy jako pfemény oceli. Zafizeni tedy muze mit vyuziti v materidlovych védach. Méieni
hladkych povrsich. U drsnych povrchi dochazelo k fenoménu cross-talk, pii kterém zména
vzdalenosti sondy od povrchu zpusobila vliv jinych nez magnetickych sil na vysledek
experimentu.

V ramci prace jsem také navrhl nové zapojeni urcené ptimo pro LiteScope vyuzivajici desku
plosnych spojii a upraveny stub (drzadk vzorki). Celé zatizeni je kompatibilni s elektronovym
mikroskopem. Jeho funk¢nost jsem demonstroval praktickou realizaci méteni mikroskopie
magnetickych sil na bloku Zeleza.

Zkonstruované zatizeni ma potencial dalsiho vyuziti naptiklad na poli pokrocilych technik
rastrovaci sondové mikroskopie. Na Cipu je mozné chemickou depozici z plynné faze vytvaret
vrstvy zajimavych materidlti (napf. grafenu) a okamzité méfit jejich vlastnosti mikroskopem
LiteScope. Neni tedy nutné pfenaset vzorky mezi zafizenimi a vystavovat je atmosfére. Diky
existenci LiteScope vybaveného oto¢nym drzakem vzorkd je také mozné vzorek v jednom
elektronovém mikroskopu vyrobit fokusovanym iontovym svazkem a okamzit¢ ho zacit
zkoumat v LiteScope za zvysené teploty.
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Seznam pouzitych zkratek

AFM

BSE

CPEM

EBID

FIB

GIS

IBID

MEMS

MFM

PCB

PFIB

SE

SEM

SPM

STEM

TEM

40

Atomic Force Microscopy

Mikroskopie atomarnich sil

Backscattered Electrons

Zpétn€ odrazené elektrony

Correlative Probe and Electron Microscopy
Korelativni sondova a elektronova mikroskopie
Electron Beam Induced Deposition
Depozice indukovana elektronovym paprskem
Focused lon Beam

Fokusovany iontovy svazek

Gas Injection System

Systém vstiikovani plyna

lon Beam Induced Deposition

Depozice indukovana iontovym paprskem
Micro-Electro-Mechanical System
Mikroelektromechanicky systém

Magnetic Force Microscopy

Mikroskopie magnetickych sil

Printed Circuit Board

Deska plosnych spoju

Plasma FIB

Plasmovy FIB

Secondary electrons

Sekundarni elektrony

Scanning Electron Microscope

Rastrovaci elektronova mikroskopie
Scanning Probe Microscopy

Rastrovaci sondova mikroskopie

Scanning Tunneling Electron Microscope
Rastrovaci tunelovaci elektronova mikroskopie
Transmission electron microscopy
Transmisni elektronovéa mikroskopie



Seznam pouzitého software

NenoView
Gwyddion

ImageJ
circuit-diagram.org

Autodesk Inventor 2021 (byla pouZita upravena Sablona vykresu Ustavu konstruovani FSI
VUT)

Autodesk Eagle 9.6.2

Autodesk AutoCAD 2021
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Priloha 1: Data z méreni pruhybu membrany

Nasledujici grafy ukazuji nezpracovana data z méfeni polohy hrotu na membrané pii ohievu
podle experimentu popsaného v ¢asti 2.2. V zahlavi graft jsou uvedeny teploty ohfevu.
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Priloha 2: Porovnani s objemovym ohrevem vzorku

Pro ohfev vzorku existuje i alternativni pfistup, kterym je ohiev celé plochy urcené pro jeho
umisténi. Vyhodou je snadna pfiprava vzorku, nebot’ ohfivana plocha ma pro ucely SPM
témer neomezenou plochu. Proti tomu stied topné spirdly pHeateru ma primér pouze 100 um.
Pfi pouziti objemového ohfevu je také snazsi implementovat do jednoho zafizeni i moZnost
chlazeni.

Velkou nevyhodou je vSak ovlivnéni teploty téla samotného mikroskopu. pHeater zahfiva své
okoli tepelnym vykonem nékolika desitek mW, ktery je zanedbatelny proti jiné elektronice,
kterou je mikroskop vybaven. Naproti tomu moduly objemového ohfevu velmi vyznamné
ovliviuji teplotu celého zatizeni.

Zména teploty piezo skeneru pohybujiciho vzorkem je u AFM mikroskopl zavaznym
problémem. Zpusobuje totiz jeho teplotni deformaci, ktera vede k pohybu vzorku, jenz neni
zpisoben pfivedenim napéti na piezo (ovladaci systém mikroskopu jej tedy neni schopen
urcit) a zkresluje méteni (viz Obrazek 38).

0Opm 5

166 nm

140
120
100

Obrazek 38: Méfeni referencniho vzorku se ¢tvercovymi vystupky za ménici se teploty piezo skeneru.
Teplota vzorku pii méteni rostla od -50 °C do 0 °C. Teplota skeneru byla manualné udrzovana
v rozmezi 4 °C az 20 °C (takto velky interval byl zvolen pro demonstra¢ni ucely, jemné&jsi regulaci je
mozné jej zmensit) vykonovym rezistorem. Jeho tepelna deformace zavazné zkreslila vysledek.
Snimek byl rastrovan shora dolt.
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Priloha 3: Vykresy
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