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Abstrakt 
Tato baka lá ř ská práce je zaměřena na vývoj sondy pro měření lokální elektrické vodi­
vosti v poklepovém režimu mikroskopie a tomárn ích sil. Teoret ická část práce podává 
s t ručný přehled rastrovací sondové mikroskopie a jejích mnohých měřicích technik, pře­
devším pak vodivostní mikroskopie a tomárn ích sil . Tato část t aké popisuje měřicí režim, 
v němž navržená sonda pracuje. N a závěr je zde p ředs tavena k řemenná ladička tvořící 
základ sondy. P rak t i cká část sleduje p o s t u p n ý vývoj sondy jako takové a zahrnuje kapi­
tolu věnovanou výrobě velmi os t rých vodivých h r o t ů po t řebných pro elektr ická měření . 
Závěr prakt ické části je věnován výrobě testovacích vzorků, na k terých byla p rokázána 
funkčnost sondy, a s a m o t n é m u měření lokální elektrické vodivosti. 

Summary 
This bachelor thesis is concerned about the development of a probe for local electrical 
conductivity measurements in tapping mode Atomic Force Microscopy. The teoretical 
part gives a short overview of Scanning Probe Microscopy techniques, wi th the focus 
being on Conductivi ty Atomic Force Microscopy. Furthermore, the measuring regime in 
which the probe operates is described here, as well as the basic component of the probe, 
the quartz tuning fork. The experimental part follows the iterative development process, 
and contains a chapter dedicated to making of very sharp tips. The final chapters 
describe the preparation of test samples, which were used to prove the functionality of 
the probe and the measurement of local electrical conductivity itself. 
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Úvod 

Opt ický mikroskop, k te rý v 17. stolet í způsobil revoluci v mnoha oborech vědeckého 
bádán í , brzy přes ta l vědě dostačovat . Dokázal rozlišit pouze objekty o velikosti srovna­
telné s min imáln í vlnovou délkou vidi te lného světla, k t e rá leží v ř á d u stovek n a n o m e t r ů . 
A b y bylo možné posouvat hranice poznán í dál, bylo n u t n é hledat způsoby, jak toto ome­
zení obejít . 

V p r ů b ě h u let se zrodily dvě široce rozvětvené cesty, k te rými se mikroskopie vydala 
za l imity světla - Elekt ronová mikroskopie a Mikroskopie rastrující sondou. 

Mikroskopie rastruj ící sondou (Scanning Probe Microscopy - S P M ) je celá sku­
pina měřicích technik, umožňujících zkoumání v las tnos t í povrchu vzorku až se suba-
t o m á r n í m rozlišením [1]. Charak te r i s t i ckým znakem spojujícím větš inu těchto technik 
je využi t í sondy s velmi o s t rým hrotem, k te rý lokálně interaguje s povrchem vzorku. 
Mikroskop při měření pos tupně přejíždí (rastruje) hrotem po povrchu vzorku a vytvář í 
tak hustou dvojrozměrnou síť bodů , ve k terých je z a z n a m e n á n a informace o povrchu. 
Situaci si lze předs tav i t přibližně jako čtení Brail lova p í sma prstem. Měřen ím vzniká 
mapa zkoumané vlastnosti vzorku. O jakou vlastnost se j edná , je dáno typem měřené 
interakce. 

Kromě mikroskopie a tomárn ích sil (Atomic Force Microscopy - A F M ) , k t e rá bude 
podrobněj i p o p s á n a v teoretické části , existuje mnoho dalších odvětv í S P M . Náplní t é to 
práce je vývoj sondy s elektricky vodivým hrotem pro měření lokální elektrické vodivosti 
současně s m a p o v á n í m topografie (Conductivity Atomic Force Microscopy - C A F M ) . 
Sondy s elektricky vod ivým hrotem lze dále použí t např ík lad k měření lokálního roz­
ložení gradientu elektrického pole (Electro static Force Microscopy - E F M ) , rozložení 
elektrického potenc iá lu (Kelvin-Probe Force Microscopy - K P F M ) nebo koncentrace 
nosičů náboje v polovodičích (Scanning Capacitance microscopy - S C M ) . 
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1. Teoretická část 

1.1 Úvod do A F M 

Mikroskopie a tomárn ích sil je velmi rozšířenou odnoží rastrovací sondové mikroskopie. 
V ý s t u p e m A F M měření je topografická mapa povrchu vzorku. Ta vzniká, jak již z názvu 
vyplývá, měřen ím velikosti mez ia tomárn ích sil, k t e rými na sebe působí hrot a vzorek bě­
hem ras t rování . A F M využívá předevš ím van der Waalsovu při tažl ivou sílu, působící na 
větší vzdálenost i , a krá tkodosahové síly plynoucí z p řekry t í vlnových funkcí e lektronů 
(kdy se up l a tn í Pauliho vylučovací princip) a ze vzá jemného odpuzování a tomových 
jader [2]. N a hrot pohybující se v blízkosti povrchu mohou působi t i síly adhezní , va­
zebné, třecí , deformační a kapi lární . V zásadě však plat í , že pouze jedna zvolená síla 
poskytuje informace o povrchu a os t a tn í způsobují šum [3]. 

Rozlišení výsledného obrazu je z velké části dáno ost rost í hrotu. Ta je p o p s á n a vr­
cholovým poloměrem, což je poloměr myšlené kulové plochy, kterou lze nahradit vrchol 
hrotu (obrázek 1.1). Velikosti zakončení hrotu přibližně odpov ídá velikost rozlišitelných 
s t ruk tu rn ích ú tva rů jako jsou s t rmé výběžky a p roh lubně . N a a t o m á r n ě rovných po­
vrších mohou být rozlišeny i detaily jemnější než zakončení hrotu, neboť na povrchu 
hrotu se může nacházet vhodný shluk a tomů, fungující jako „hrot na hrotu" [2]. 

1.2 Dělení A F M 

Mikroskopie a tomárn ích sil využívá mnoho technik a pos tupů , jak ze silového působení 
mezi hrotem a vzorkem urči t topografii vzorku. 

Metody měření silového působení vzorku na hrot lze rozdělit na stat ické a dyna-

Obrázek 1.1: a) Vrcholový poloměr hrotu, b) omezení rozlišení vlivem tvaru a velikosti 
hrotu (červená kř ivka znázorňuje změřený profil). 
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Obrázek 1.2: Trajektorie hrotu b ě h e m měření : a) měření s použ i t ím zpě tné vazby, k te rá 
udržuje velikost síly působící mezi hrotem a vzorkem kons tan tn í , b) měření bez zpě tné 
vazby, kdy se velikost síly mění dle vzdálenost i mezi hrotem a vzorkem. 

mické. U obou metod tvoř í sondu hrot na nosníku, k te rý slouží k detekci působících sil . 
Stat ické metody využívají jako měř í tko velikosti sil působících na hrot deformaci pruž­
ného nosníku. U dynamických metod nosník s hrotem k m i t á a působící síly ovlivňují 
amplitudu a frekvenci jeho k m i t ů [2]. 

Měření lze dělit t aké podle trajektorie hrotu (obrázek 1.2). Hrot lze např ík lad po­
mocí posuvu ve směru kolmém na povrch vzorku „př i t láče t" k povrchu tak, aby velikost 
síly působící na hrot zůs távala kons tan tn í . K tomu slouží okruh zpě tné vazby, k terý 
na základě změn působící síly upravuje „př í t lak" hrotu. Ekvivalentem k „př í t l aku" je 
u dynamických metod vzdálenost mezi kmita j íc ím hrotem a vzorkem. Př i t akovémto 
měření (se zpě tnou vazbou) hrot kopíruje topografii vzorku a obraz vzniká záznamem 
jeho ver t ikálního pohybu. Alternat ivou je měření bez zpě tné vazby, kdy hrot rastruje 
pouze vodorovně, nehledě na členitost povrchu. Obraz pak vzniká z á z n a m e m změn ve­
likosti síly působící mezi hrotem a vzorkem pomocí s ta t ických či dynamických metod. 

Tvar nosníku se mění podle metody, pro kterou je určen. Typický je nosník v p o d o b ě 
pružného křemíkového ramene (cantileveru), na jehož konci je hrot. Cantilevery se 
vyráběj í v mnoha podobách (obrázek 1.3) a lze je použí t pro s ta t ická i dynamická 
měření . Další typy senzorů budou zmíněny v následujících kapi tolách. 

Metody měření lze dále dělit podle polohy hrotu vzhledem k vzorku. Hrot může 
být v kontaktu s povrchem neus tá le (kontaktn í rež im), přerušovaně (poklepový režim) 
nebo nemusí být v kontaktu s povrchem vůbec (bezkontak tn í režim). Obrázek 1.4 po­
skytuje širší přehled rozdělení měřicích technik. K o n t a k t n í měření m á vyšší vert ikální 
rozlišení za cenu většího t ření , k teré může mí t za následek rychlé opo t řeben í hrotu 
i poškození vzorku [6]. Přes tože v k o n t a k t n í m režimu lze dosáhnou t zobrazení krysta-

Obrázek 1.3: a) A F M cantilever klasického tvaru ( i lustrační foto) [4] b) cantilever 
t ro júhelníkovi tého tvaru ( i lustrační foto) [5]. 
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Obrázek 1.4: Rozdělení měřicích technik dle použi tých m ó d ů a režimů. P řevza to a upra­
veno: [2]. 

lové mřížky, j ednoa tomové poruchy a j iné j e m n é detaily rozlišit nelze, neboť kon tak tn í 
plocha je vlivem deformace hrotu příliš velká [2]. Naproti tomu v dynamickém režimu 
lze dosáhnou t skutečného a tomárn ího rozlišení [2]. 

Dynamický režim se dále dělí podle charakteristiky kmi tů , k t e r á je pozorována 
(obrázek 1.5). Síla působící mezi hrotem a vzorkem může ovlivnit ampli tudu nebo 
rezonanční frekvenci k m i t ů hrotu. Měření rozdílu mezi rezonanční frekvencí volně kmi­
taj ícího hrotu a hrotu kmitaj íc ího v blízkosti vzorku (tj. frekvenční posun) je typické 
spíše pro bezkon tak tn í režim a používá se čas to ve vakuu, neboť kmity nosníků jsou 
zde méně tlumeny. Jejich rezonanční frekvence je tak ve frekvenčním spektru ostřeji 
definovaná, což usnadňuje pozorování jejího posunu. Naopak měření změn amplitudy je 
typické pro poklepový režim. Výhodou ampl i tudového režimu je možnost využi t í i při 

a) b) 

A 

ft Á f / i / 

Obrázek 1.5: a) frekvenční režim, f\ je rezonanční frekvence volných k m i t ů hrotu, / f je 
rezonanční frekvence k m i t ů hrotu v blízkosti vzorku b) ampl i tudový režim, A\ je am­
plituda volných kmi tů , Af je amplituda k m i t ů v blízkosti vzorku. 
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Obrázek 1.6: Pr incipy sn ímání deformace nosníku: a) měření tunelového proudu, b) de­
tekce změny úh lu odrazu laserového svazku, c) interferometrie, d) změny kapacitance, 
e) piezorezistivní jev, f) piezoelektrický jev. P řevza to a upraveno: [2]. 

měření v atmosférickém t laku a dokonce i v kapal inách [7], což je vhodné např ík lad 
pro biologické vzorky [8]. 

Samotné sn ímání ohybu, p ř ípadně změn k m i t ů nosníku, musí bý t dos ta tečně rychlé 
a citlivé k velmi m a l ý m výchylkám. P ů v o d n í A F M mikroskop (1986, Binnig , Quarte, 
Gerber) využíval k měření výchylky nosníku rastrovací tunelový mikroskop (Scanning 
Tunneling Microscope - S T M ) [9]. V takové konfiguraci (obrázek 1.6a) je zaznamená­
ván tunelový proud procházející mezi s tabi lně umís t ěným S T M hrotem a p r o h ý b a n ý m 
nosníkem A F M mikroskopu. Velikost tunelového proudu vykazuje exponenciá lní závis­
lost na vzdálenost i , přes kterou elektrony tunelují . V praxi to znamená , že při výchylce 
nosníku o desetiny nm se proud může měni t až o celé ř ády [10]. Exponenciá ln í závislost 
tunelového proudu umožňuje detekovat p růhyby nosníku o setiny nm [11]. 

Výchylku nosníku lze také měř i t pomocí odrazu laserového svazku od zadní strany 
nosníku, k t e rá je reflektivně pokovena [12]. Laserový svazek je možné odráže t např í ­
klad pod úh lem na detektor snímající polohu svazku (obrázek 1.6b), nebo kolmo do 
interferometru (obrázek 1.6c). V p r v n í m př ípadě se s p r ů h y b e m nosníku mění úhel 
odrazu laseru a p o t a ž m o mís to dopadu na detektor, ve d r u h é m př ípadě se mění poloha 
interferenčních min im a maxim [13]. Výhodou měření š ikmého odrazu na fotodetek-
tor je možnos t up la tněn í i při dynamických režimech a také možnost měř i t zkroucení 
nosníku vlivem laterálních sil, čehož využívá např ík lad mikroskopie třecí síly (Friction 
Force Microscopy - F F M ) [2]. 

Dalš ím způsobem detekce p r ů h y b u nosníku je jeho zapojení jako j edné z elektrod 
kondenzá toru (obrázek 1.6d). Takto lze současně nosník rozkmitat pro dynamická mě­
ření a sn ímat jeho ohnut í . Tato metoda vyniká vysokou rychlostí měření [14]. Podobně 
elegantní řešení je využi t í piezorezist ivního nosníku. Piezorezist ivní mate r iá l mění svůj 
měrný elektrický odpor při deformaci [15]. Změny odporu nosníku z piezorezist ivního 
mate r iá lu vypovídaj í o velikosti jeho deformace a lze je měři t např ík lad př ipojením 
nosníku k Wheatstoneovu m ů s t k u (obrázek 1.6e). Můs tek může být dokonce vestavěn 
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v čipu, z něhož nosník vybíhá . 
U dynamických režimů je poměrně časté využi t í nosníků s piezoelektr ickými vlast­

nostmi. Mater iá ly vykazující piezoelekrické vlastnosti lze deformovat při ložením vněj­
šího elektrického n a p ě t í (tzv. elektrostrikce) a naopak, mechan ickým n a m á h á n í m tako­
vých mate r i á lu v nich n a p ě t í vzniká (tzv. piezoelektrický jev) [16]. Toho lze využí t jak 
k buzení k m i t ů nosníku, tak k měření změn k m i t ů nosníku v důs ledku působení mezi 
hrotem a vzorkem (obrázek 1.6f) [17]. Sondy, k te ré dokáží měř i t ovlivnění svého nos­
níku bez použi t í ex tern ího zařízení, nesou čas to označení self-sensing („sebesnímaj íc í") . 
Přeh led způsobů sn ímání nosníku je na obrázku 1.6. 

1.3 Vodivostní A F M ( C A F M ) 

Tato práce je zaměřena na měření lokální elektrické vodivosti ve spojení s A F M . V prin­
cipu se j edná o současné měření topografie a elektrických vlas tnost í . V ý s t u p e m jsou 
dvě mapy stejné oblasti vzorku, kdy jedna zachycuje členitost povrchu a d r u h á rozdíly 
ve vodivosti. 

C A F M měření vyžaduje elektricky vodivý hrot na j iném elektrickém potenciá lu , 
než je vzorek. Během měření topografie prochází hrotem proud, jehož velikost vypo­
vídá o vodivosti (či odporu) vzorku v d a n é m mís tě [18]. 

P ro tože proud procházející hrotem je větš inou velmi ma lý (někdy až pa 10~ 1 2 A ) [19], 
bývá součást í měřicí aparatury zesilovač. O d volby zesilovače se odvíjí rozsah měři tel­
ného proudu a velikost šumu, k te rý je vnášen do signálu. Obvyklý l ineární zesilovač 
umožňuje měř i t v rozmezí 1 p A - 100 p A , pokročilejší sys témy využívající např ík lad 
logari tmický zesilovač maj í rozsah až 1 p A - 1 m A . [20]. 

Dalš ím důleži tým prvkem je samotný vodivý hrot. P ů v o d n í A F M mikroskop využí­
val jako hrot d i aman tový s t řep [9]. Podobně pros té řešení je hrot ve formě šikmo ustř i ­
ženého vodivého d rá tu . Takto vyrobené hroty používají některé S T M mikroskopy [21]. 
Velkou nevýhodou h r o t ů vyrobených t ěmi to postupy je však nízká spolehlivost výroby. 

Pro vodivostní měření je možné použí t klasický křemíkový hrot po tažený vrstvou 
kovu. Tato úprava m á za následek zvětšení vrcholového poloměru hrotu, což m á nega­
t ivní v l iv na rozlišení. Kovová vrstva je navíc b ě h e m měření vystavena vysoké hus to tě 
proudu (při ploše dotyku 100 n m 2 až 1 A / c m 2 ) a v p ř ípadě kon tak tn ího měření rovněž 
n a m á h á n a t řen ím, což m á za následek její poměrně k rá tkou životnost [6]. 

P ř ík l adem rela t ivně d rahého řešením problémů s opo t ř eben ím je křemíkový hrot 
s vrstvou b ó r e m dopovaného diamantu, k te rý je mnohem tvrdš í a tud íž odolnější [22]. 
Někteř í výrobci [23] nabízejí sondy s celokovovým hrotem, k te rý navíc dosahuje i vyš­
ších os t ros t í (vrcholový poloměr <10 nm) v porovnán í s hroty s vodivou vrstvou (vr­
cholový poloměr typicky 30 nm, v p ř ípadě d iamantové vrstvy poloměr až 100 nm) [24]. 
Kompromisem jsou pak hroty s vrstvou P t S i , k teré jsou srovnate lně vodivé a ost ré jako 
hroty s kovovým povrchem, př ičemž dosahují vyšší tvrdosti. Stále se však trvanlivost í 
nevyrovnaj í h r o t ů m p o k r y t ý m diamantem [24]. 

Zaj ímavou možnost í je využi t í monovrstvy grafenu jako ochranného pláš tě na kla­
sických křemíkových hrotech pokovených platinou a iridiem. Grafenová vrstva značně 
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zvýší odolnost vůči si lným p r o u d ů m i mechanickému opot řebení , aniž by p o d s t a t n ě 
zvětšila vrcholový poloměr hrotu. Životnost hrotu se touto úpravou může prodlouži t 
až s topadesá tk rá t [25]. Chemická netečnost grafenu navíc p o m á h á zabrán i t kontami­
naci hrotu cizím mater iá lem. 

N a životnost hrotu mají v l iv i j iné faktory, jako např ík lad výběr měřícího režimu. 

1.4 Poklepový režim 

V poklepovém režimu hrot k m i t á v blízkosti své rezonanční frekvence v takové výšce 
nad vzorkem, aby docházelo jen ke k rá tkému kontaktu s povrchem v okolí dolní ampli­
tudy kmitu . Kontakt s povrchem způsobuje změny vlas tnos t í kmi tavého pohybu hrotu. 
Tyto změny lze využí t k řízení zpě tné vazby a tedy nepř ímo i k vykreslení výsledného 
obrazu. 

N a hrot při každém kmi tu působí jak při tažlivé síly (van der Waalsova interakce, 
mimo vakuum též kapi lární síly, apod.), tak odpudivé síly (např íklad Coulombova síla 
nebo síla d a n á Pauliho vylučovacím principem). P r ů b ě h působících sil v závislosti na 
vzdálenost i hrotu od vzorku zachycuje obrázek 1.7. 

k o n t a k t n í rež im 
pok lepový rež im 
b e z k o n t a k t n í rež im 

Obrázek 1.7: Znázornění pracovních vzdálenost í měřicích režimů vzhledem k p r ů b ě h u 
sil působících na hrot v blízkosti povrchu vzorku. 

Zat ímco odpudivé síly působí prakticky jen v okamžiku dotyku (neboť dotyk lze defi­
novat právě jako okamžik jejich působení ) , při tažl ivé síly působí t éměř v celém rozsahu 
kmitu. Energie oscilací musí stačit na překonání př i tažl ivých sil, aby nedošlo k t rva lému 
přichycení hrotu ke vzorku. V důsledku toho bývá amplituda k m i t ů obvykle v rozmezí 
20 nm - 100 nm [26]. 

Poklepový režim nabízí rozlišení srovnatelné s k o n t a k t n í m režimem, b ě h e m krá t ­
kých do tyků hrotu však nepůsobí tak výrazné la terální síly jako v k o n t a k t n í m režimu, 
což vede k nižšímu opo t řeben í hrotu a menš ímu r iz iku poškození vzorku. [27]. Šetrnost 
poklepového režimu umožňuje např ík lad měř i t křehké biologické vzorky [7]. 

Nevýhodou poklepového režimu je složitý teoret ický popis pohybu hrotu. Pohyb 
často komplikují kapi lární jevy a konečná tvrdost vzorku, k t e rá může mí t za následek 
„zarývaní" hrotu do příliš měkkého vzorku, což znesnadňuje rozpoznávání skutečného 
povrchu [3]. 

F' 
o d p u d i v é síly 

" ^ ^ ^ ^ p ř př i taž l ivé síly 

10 



Obrázek 1.8: K ř e m e n n á ladička: a) ladička v p ů v o d n í m pouzdře , b) ladička vy jmutá 
z pouzdra. 

1.5 Sondy s rezonátory 

Kromě klasických cantileverů mohou sondy nabýva t i j iných podob. Mnoho t y p ů sond 
využívá jako základ k řemennou ladičku (obrázek 1.8). J e d n á se o drobnou elektronic­
kou součás tku (rezonátor) využívanou jako zdroj elektrického signálu o přesně defino­
vané frekvenci. Své asi nejslavnější up la tněn í nalezla k ř e m e n n á ladička v hodinářském 
průmyslu , kde slouží jako časomerný prvek. S t a n d a r d n ě mívají ladičky v hodinkách re­
zonanční frekvenci 32 768 Hz (tj. 2 1 5 Hz) [28]. Použ i t ím série děličů frekvence lze získat 
signál s frekvencí 1 Hz, k te rý řídí chod hodinového strojku. 

Hlavní v ý h o d a plynoucí z geometrie ladičky je velký rozdíl mezi její rezonanční 
frekvencí (32 768 Hz) a p rvn í harmonickou frekvencí (191kHz) [29], k t e rá je proto 
snadno „odfi l t rovatelná". Toho využívají i klasické akust ické ladičky, k te ré generují 
velmi „čistý" t ón pro ladění hudebních nás t ro jů . Křemen se pro výrobu ladiček používá 
pro jeho piezoelektrické vlastnosti, k te ré umožňuj í deformovat ramena ladičky p o u h ý m 
při ložením napě t í . Ladičku tak není n u t n é rozkmitávat mechanicky, stačí j i př ipoj i t ke 
zdroji s t ř ídavého napě t í . Křemen navíc z t rác í velmi málo mechanické energie p řeměnou 
na teplo, díky čemuž m á ladička vysoký koeficient jakosti (quality factor) [30]. 

Koeficient jakosti, vyjadřující mí ru t lumen í oscilátoru, lze definovat dvěma způsoby: 

Q 
i'' 

: i . D 

kde / r je rezonanční frekvence osci látoru a 7 je frekvenční pološířka oscilátoru, neboli 
šířka p íku frekvenčního spektra v polovině jeho výšky (obrázek 1.9). D r u h á definice 

zni: 

Q = 2TT 
E 

AĚ'' 
; i .2) 

kde E je celková energie kmi tavého pohybu a AE je energie, k t e rá se disipuje za jednu 
periodu [31]. Tyto definice nejsou zcela ekvivalentní , lze je zaměňovat jen u slabě t lu­
mených oscilátorů. Ze vztahu 1.1 je zřejmé, že čím vyšší je koeficient jakosti oscilátoru, 
t í m užší je jeho frekvenční pík a tud íž přesněji lokalizována jeho rezonanční frekvence. 
P ro tože ve frekvenčním režimu je zaznamenáván posun rezonanční frekvence, je zde 
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Obrázek 1.9: Frekvenční pološířka 7 je šířka rezonanční kř ivky v polovině její výšky 
h měřená symetricky kolem rezonanční frekvence fr 

žádoucí vysoký koeficient jakosti, neboť u ostřejšího p íku ve frekvenčním spektru lze 
pozorovat i d robné posuny. Ampl i tudový režim je naopak vhodný pro rezonátory s níz­
k ý m koeficientem jakosti, protože při vyšším t lumen í je odezva amplitudy na změnu 
povrchu rychlejší [2]. 

Vysoká hodnota koeficientu jakosti je žádoucí t aké z hlediska udržení oscilací při 
kontaktu s povrchem. Literatura [26] uvádí , že pro o d t r h n u t í hrotu od povrchu vzorku 
je po t ř eba , aby nosník dosahoval koeficientu jakosti a lespoň v rozmezí 100 - 1000. 

Existuj í různé konfigurace sond s ladičkami. Velmi p ř ímočaré je využi t í s t anda rdn í 
volně kmitaj ící ladičky s hrotem p ř ipevněným k jednomu rameni (obázek 1.10a). L a ­
dička v tomto př ípadě k m i t á symetricky a dosahuje poměrně vysokých hodnot koefi­
cientu jakosti (až 10 000 v atmosféře) . V blízkosti povrchu je však symetrie oscilací 
na rušena a prudce vzrůs tá t lumen í [18]. 

U qPlus senzoru [32] je celé jedno rameno ladičky fixováno k nosnému prvku, za t ímco 
d ruhé rameno může volně kmitat a je opa t ř eno hrotem (obrázek 1.10b). Velkou výhodou 
oproti volně kmitaj ící ladičce je, že qPlus senzor nez t rác í svůj koeficient jakosti ani při 
použi t í těžkého hrotu, nebo při velmi silných interakcích s povrchem [33]. S využi t ím 
senzoru qPlus bylo poprvé dosaženo a tomárn ího rozlišení povrchu křemíku (111) při 
měření ve frekvenčním bezkon tak tn ím režimu ve vakuu [32]. 

Křemenných ladiček využívají i některé komerčně dos tupné sondy, např ík lad sondy 
Akiyama (obrázek 1.10c). U sond Akiyama slouží ladičky pouze k rozkmi tán í a snímání 
kmi tů klasického cantileveru, k t e rý je p ř ipevněn ke špičkám obou ramen ladičky. P ř i 

Obrázek 1.10: Znázornění typických konfigurací sond založených na k řemenné ladičce: 
a) volně kmitaj ící ladička, b) qPlus senzor, c) sonda Akiyama. 

a) 
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Obrázek 1.11: a),b) Pohyb nosníku sondy Akiyama b ě h e m kmi tů , c) prodlužovací re-
zonátor . 

oscilacích ladičky se ramena pohybuj í „od sebe" a „k sobě" , což cantilever převádí na 
pohyb hrotu „nahoru a dolů" . Výhodou tohoto řešení je možnost op t imáln ího nas tavení 
p a r a m e t r ů , neboť frekvence a amplituda kmi tů je d á n a ladičkou, za t ímco tuhost sys­
t é m u určuje cantilever. Sondy Akiyama dosahují běžně v poklepovém režimu rozlišení 
pod jeden nanometr [34]. 

Kromě křemenných ladiček je možné využí t i j iné piezoelektrické rezonátory, např í ­
klad prodlužovací rezoná tory (length-extension resonators, obrázek 1.11c), k teré pra­
cují na principu prodlužování t enkého k řemenného krystalu. V porovnán í se senzory 
qPlus [33] dosahují prodlužovací rezonátory vyšších rezonančních frekvencí (až 1 M H z 
oproti 32 768 Hz) , díky k t e r ý m je možné j im i skenovat rychleji. 
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2. Experimentální část 

Tato část popisuje výrobu sondy pro vodivostní A F M . Dále je zde zmíněna výroba 
testovacích vzorků pro měření lokální elektrické vodivosti a na závěr i měření samotné 
a jeho výsledky. 

2.1 Vývoj a výroba sondy 
Záměrem bylo vytvoř i t sondy kompat ib i ln í s již existujícím mikroskopem LiteScope 
od firmy NenoVision. Tento mikroskop je navržen tak, aby mohl být umís těn v ko­
moře ras t rovacího elektronového mikroskopu (Scanning Electron Microscope - S E M ) 
a pracovat v režimu korelat ivní mikroskopie, kdy elektronový svazek d o p a d á na vzorek 
v těsné blízkosti hrotu. P ro tože externí zařízení pro měření vychýlení nosníku by mohla 
elektronovému svazku překážet , využívá mikroskop předevš ím self-sensing sondy. Z to­
hoto důvodu byla pro konstrukci sondy zvolena k řemenná ladička, p o p s a n á v teoretické 
části . 

Vývoj sondy probíha l v krocích, jejichž výsledky byly jednot l ivé modely sondy. Zá­
k ladn ím prvkem všech sond byla k ř e m e n n á ladička od firmy I Q D Freqency Products 
(dále jen ladička) o rezonanční frekvenci 32 768 Hz. Ladička (obrázek 1.8) je dodávána 
uzavřená ve válcovém kovovém pouzdře o rozměrech 03 x 8 mm. Jednot l ivé části la­
dičky jsou pojmenovány na obrázku 2.1. 

Obrázek 2.1: Část i ladičky: 1 - napájecí dráty, 2 - válcový základ, 3 - skleněná výplň, 
4 - ladička, 5 - elektrody, 6 - ramena ladičky. 
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Všechny modely sondy vyžadovaly různé úp ravy ladiček. V mnoha př ípadech bylo 
nu tné ladičku kromě jejího pouzdra zbavit i válcového základu, aniž by se odděli ly její 
napájecí dráty. K tomu bylo n u t n é základ ladičky velmi opa t rně sevřít do kleští nebo do 
čelistí svěráku a j e m n ý m tlakem rozdrtit skleněnou výplň držící d r á t k y ladičky v jejím 
válcovém základu. P o t é bylo možné ladičku vyjmout z pouzdra skrze její rozbi tý základ. 

U j iných mode lů bylo naopak po t ř ebné válcový základ zachovat, neboť by l využi t 
jako pomocný elektrický kontakt pro př ipojení k mikroskopu. Ladička tedy musela 
vypadat přesně jako na obrázku 2.1. Pouzdro bylo v takovém př ípadě ods t r aněno vy­
v inu t ím př iměřeného t laku na spoj mezi válcovým zák ladem ladičky a jej ím pouzdrem 
b ě h e m odvalování ladičky po podložce. 

P ů v o d n í m n á v r h e m byla sonda v konfiguraci qPlus s elektricky vodivým hrotem, k te rá 
byla zároveň kompat ib i ln í se stávajícím držákem na sondy (obrázek 2.2a). Jako nosný 
prvek proto posloužila deska o rozměrech 8,5 m m x 5,1 m m x 0,6 m m se t ř emi elek­
t r ickými kontakty na horn í ploše. K t é to desce byla př i lepena ladička bez válcového 
základu za jedno rameno. P ř e d s t a v u o tvaru sondy a jej ím umís těn í v d ržáku mikro­
skopu poskytuje obrázek 2.2 b). 

Desky použi té pro model č. 1 byly vyrobeny z Cuprextitu (obchodní označení ma­
ter iá lu na výrobu t iš těných spojů) . Použi tý Cuprextit tvořil l aminá t o tloušťce 0,6mm 
pokry tý 35 [xm tlustou vrstvou mědi . 

Všechny výrobní kroky shrnuje obrázek 2.3. Ladička byla nejprve zbavena pouzdra 
a válcového základu a její d r á ty byly ohnuty dopředu, aby nepřekážely držáku. Po 
při lepení ladičky k desce byly její d r á ty př ipájeny ke kra jn ím k o n t a k t n í m p lochám 
desky. 

Pro model č. 1 byly použi ty hroty získané roz t ř í š těn ím fosforem dotovaného křemí­
kového waferu na d robné střepy. V h o d n ě tvarovaný s t řep byl př i lepen na konec volného 
ramene ladičky tak, aby os t rý vrcholek mířil směrem od desky. Hrot bylo dále n u t n é vo­
divě spojit s t ř e t í (prostřední) kon tak tn í plochou desky. Volné rameno bylo tedy pokryto 
vrstvou nevodivého epoxidu a po jeho zaschnut í následovala d r u h á vrstva, t en tok rá t 

2.1.1 Mode l c. 1 

a) b) 
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Obrázek 2.3: Schéma výrobního postupu modelu č. 1. S t a n d a r d n í ladička (1) byla vy­
jmuta z pouzdra (2) a její kon tak tn í d r á ty byly ohnuty dopředu (3 až 4). Ladička byla 
p ř ipevněna k desce nevodivým epoxidem (5, nevodivá spojení značena červeně) a při-
pá jena za své d r á t k y (6, vodivá spojení značena zeleně). Následovala tvorba nevodivé 
d ráhy (7) pro vodivé př ipojení (8) hrotu, k te rý byl př i lepen na konec volného ramene 
(9 a 10). 

elektricky vodivého epoxidu Epo-Tek H20E (dále jen H20E) . Takto bylo možné spojit 
hrot s deskou, aniž by budicí signál z elektrody ladičky naruši l měření . Výsledná sonda 
je vidět na obrázku 2.4 a). 

P r v n í m krokem po vložení sondy do mikroskopu bylo vždy vykreslení rezonanční 
kř ivky ladičky. Během t é t o procedury budila řídicí jednotka mikroskopu ladičku si­
nusovým n a p ě t í m o pos tupně se zvyšující frekvenci a snímala amplitudu proudového 
výs tupn ího signálu generovaného k m i t á n í m ladičky. Tento signál byl zesílen a převeden 
na napě t í . V ý s t u p e m jsou grafy zobrazující závislost amplitudy výs tupn ího napěťového 
signálu na budicí frekvenci a posun fáze výs tupn ího signálu vůči fázi budic ího signálu 
rovněž v závislosti na budicí frekvenci. P ř ík lady obou grafů lze spa t ř i t na obrázku 2.5. 

Celkem byly vyrobeny t ř i sondy, z nichž ani jedna nebyla použi te lná pro měření , 
neboť ani u j edné nebyla nalezena rezonanční kř ivka s dos ta tečně jasně definovaným 
pikem rezonanční frekvence. Př íč inou mohla bý t jak konfigurace sondy, tak nevhodný 
mater iá l desky nebo příliš velká hmotnost h r o tů a jejich vodivého spojení s deskou. 
Dalš ím p rob lémem modelu č. 1 byl vysoký odpor vodivého epoxidu, zapříčiněný prav­
děpodobně š p a t n ý m smícháním obou složek nebo nesprávně provedeným procesem vy­
tvrzování . To znamenalo, že i kdyby sondy kmitaly správně, nebylo by možné je použí t 
pro vodivostní měření . 

P rob lémy modelu č. 1 vedly k výrobě série sond, zaměřené hlavně na odhalení 
příčiny nízké kvality kmi tů . Sondy z t é t o pokusné série byly nazvány modelem č. 2. 
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Obrázek 2.4: Ukázka sond typu qPlus: a) model č. 1 s deskou z Cuprextitu, b) model č. 2 
s keramickou deskou. 

U (V) b) 
8 

32752 32756 32760 32764 

32752 32756 32760 32764 / (Hz) 31000 32000 33000 34000 / (Hz) 

Obrázek 2.5: Př ík lad výsledku hledání rezonanční kř ivky sondy modelu č. 1: a) výrazná 
rezonanční kř ivka neupravené ladičky, b) rezonanční kř ivka sondy modelu č. 1. V obou 
př ípadech znázorňuje horn í graf ampli tudu výs tupn ího signálu a spodní graf posun 
fáze, př ičemž obojí je vyneseno vzhledem k frekvenci buzení . 

2.1.2 Mode l č. 2 

Model č. 2 byl značně jednodušš í . Kvůli zaměření se na mechanické vlastnosti nebyly 
sondy opa t řeny hroty, tvoři ly je pouze ladičky př i lepené na deskách. Postup výroby byl 
tedy obdobný jako u modelu č. 1 (obrázek 2.3), končil však krokem 6, tj. př ipájením 
kontak tn ích d r á t ů k desce. Kromě Cuprextitových desek byly použi ty i desky stejných 
rozměrů vyrobené z keramiky s kon tak tn ími plochami ze s t ř íbrného laku. K lepení 
ladiček byly použi ty dva různé epoxidy, původn í Loctite 1-C Hysol (dále jen Hysol) 
a Loctite 9492 (dále jen 9492). Výsledná sonda modelu č. 2 je zachycena na obrázku 
2.4b. 

Celkem bylo vyrobeno šest sond navzájem kombinujících epoxidy a desky z různých 
mater iá lů , aby bylo možno rozhodnout, k t e r á kombinace poskytuje nejlepší výsledky. 
Všechny sondy prošly měřen ím rezonanční křivky. Z té byla stanovena hodnota koefi­
cientu jakosti a rezonanční frekvence každé sondy. Tyto hodnoty shrnuje tabulka 2.1. 
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Tabulka 2.1: Změřené koeficienty jakosti pro různé kombinace mater iá lů . 

dest ička epoxid koef. jakosti fr (Hz) 

Cuprextit Hysol 0,2 29 367 
Cuprextit 9492 27,2 31722 
Cuprextit 9492 10,6 29 959 
keramika Hysol 354,4 32 515 
keramika 9492 372,9 33 339 
keramika 9492 130,4 36 551 

Výsledky odhalily, že koeficient jakosti sond s Cuprextitovou deskou byl ve všech 
př ípadech o ř ád nižší než u keramických sond. Př íč inou toho mohla být poměrně nízká 
tuhost l aminá tu , k te rý mís to toho, aby ladičku fixoval, spíše jen pohlcoval její kmity. 
Naopak volba epoxidu, k t e r ý m byla ladička k desce př i lepena, měla zanedba te lný vl iv . 
Překvapivý byl i fakt, že u keramických sond se rezonanční frekvence bud t éměř neposu­
nula, nebo zvýšila oproti své původn í hodno tě . To je v rozporu s očekávaným poklesem 
rezonanční frekvence, k te rý mělo zapříčinit zvýšení hmotnosti jednoho z ramen přile­
pen ím k těžké desce. 

A n i model č. 2 nepřinesl očekávané výsledky. Koeficient jakosti se v nejlepších 
př ípadech pohyboval kolem 350. Literatura [35] uvádí , že po fixaci ramene ladičky 
dosahují sondy typu qPlus koeficientu jakosti nejméně 1000 [35], popř . 2900 [33]. 

P ro tože ani jeden z modelů využívajících konfigurace qPlus nedosáhl požadovaných 
výsledků, bylo od t é to koncepce upuš t ěno ve prospěch volně kmitaj ící ladičky, jejíž 
základní symetr ický kmi tový m ó d poskytuje vyšší koeficient jakosti [36]. 

2.1.3 Mode l č. 3 

Model č. 3 tvoři la ladička p ř ipevněná na desku t akovým způsobem, aby mohla volně 
kmitat obě její ramena. Deska byla použ i t a kvůli snaze o kompatibil i tu se stávajícím 
držákem sond. 

Výroba tohoto modelu se v mnoha bodech lišila od předchozího postupu. Proces 
je znázorněn na obrázku 2.6. Ladičce byl ponechán válcový základ a její kon tak tn í 
d r á ty nebyly zahnuty dopředu, nýbrž jen lehce roz taženy do stran. Takto ohnu té d rá ty 
byly př ipájeny k bočn ím k o n t a k t ů m keramické destičky, čímž byla sonda zároveň pevně 
přichycena. Pro vyztužení vazby byla p ř i dána kapka epoxidu (9492), k t e rá zároveň vy­
tvoři la d ráhu pro vodivé spojení hrotu a t ř e t ího (prostředního) kontaktu. 

P ro tože v tomto s tád iu nebyla s a m o t n á ladička k romě upevněn í nijak upravena, 
fungoval model č. 3 z mechanického hlediska spolehlivě. Testy byly proto zaměřeny 
na nalezení op t imáln ího způsobu vodivého spojení hrotu a t ř e t ího kontaktu. Tato spo­
jení lze rozdělit na dvě kategorie: spojení vrstvami vodivých a nevodivých mate r i á lů 
(obdobně jako u modelu č. 1) a spojení pomocí d r á tů . Rozdíly obou variant jsou zná­
zorněny na obrázku 2.7. 

Realizace spojení hrotu se zák ladem pomocí d r á t u bude p o d r o b n ě p o p s á n a až u mo­
delu č. 4. Důleži té je, že d rá t spojuje hrot a válcový základ ladičky, aniž by se dotýkal 
elektrod zajišťujících buzení . Spojení d r á t e m je v porovnán í se spojem tvořeným vrst-
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1 2 3 

M 

Obrázek 2.6: Schéma výrobního postupu modelu č. 3: s t a n d a r d n í ladička (1) byla vy­
jmuta z pouzdra (2). K o n t a k t n í d r á ty byly roz taženy do stran (3) a př ipájeny k destičce 
(4, značeno zeleně). Pro vyztužení byl p ř idán epoxid (4, značen červeně). 

4 

vami mate r i á lů lehčí, a proto tolik nenarušuje symetrii oscilací, což umožňuje sondám 
dosáhnou t vyššího koeficientu jakosti. 

Výhodou spojení vrstvami je, že tvoř í p ř ímo součást ladičky, čímž se snižuje riziko 
poškození spoje, k teré je u volně visícího d r á t u poměrně vysoké. Samotné spojení vrst­
vami bylo realizováno pomocí několika různých kombinací mate r iá lů . Jako nevodivá 
vrstva by l použi t epoxid 9492, kap tonová páska a t aké elektricky izolující lak. Izolu­
jící lak bylo však obt ížné nanáše t v tenkých vrs tvách a vlivem větší hmotnosti t lus té 
vrstvy silně narušoval oscilace ladičky. Tř i h lavní varianty spojení hrotu s deskou jsou 
zachyceny na obrázku 2.8. 

N a výrobu vodivé vrstvy byl použi t s t ř íb rný vodivý lak určený pro uzemňování 
vodivých vzorků do elektronového mikroskopu a také pero na opravování t i š těných 
spojů s velmi podobnou náplní . V obou př ípadech se jednalo o roztok j emných vloček 
s t ř íb ra v rychleschnoucím médiu . Testován byl i vodivý sprej s obsahem mědi , užívaný 
pro s t ínění elektroniky proti e lekt romagnet ickému rušení . P ř i tloušťce vrstvy pod cca 

b) 
r 

Obrázek 2.7: Varianty spojení hrotu s t ř e t í m kontaktem základové desky: a) spojení 
vrstvami vodivého a nevodivého mater iá lu , b) spojení pomocí d r á tů . 
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Obrázek 2.8: Ukázka variant vodivého spojení modelu č. 3: a) spojení vrstvami epoxidů, 
b) spojení kaptonovou páskou a lakem, c) spojení d r á t em. 

0,5 m m však sprej nebyl dos ta tečně vodivý a nanesení t lus tš í vrstvy mělo za následek 
p rudký pokles koeficientu jakosti. 

Všechny sondy se spojením vrstvami byly podrobeny měření rezonanční kř ivky bez 
hrotu. Sondy se spojením z d r á t u měly mís to hrotu k rá tký nezaos t řený kus platino­
vého d r á t u odpovídající hmotnosti. Výsledky měření rezonanční kř ivky jsou hodnoty 
uvedené v tabulce 2.2. 

Velmi nízký koeficient jakosti vyloučil řešení s kaptonovou páskou (obrázek 2.8b), 
které slibovalo rychlejší a spolehlivější výrobu. Epoxid musel být velmi opa t rně nanášen , 
aby vytvoři l co nej tenčí souvislou vrstvu, po té vypékán a mnohdy také ořezáván, aby 
byla p ř i daná hmotnost co nejmenší . N a rozdíl od tohoto zdlouhavého postupu stačilo 
kaptonovou pásku jen us t ř ihnou t a nalepit. Její další výhodou byla snadná oprava 
sondy, páska šla j ednoduše strhnout a vyměni t za novou. 

Sonda s m ě d ě n ý m d r á t e m o p r ů m ě r u 0,08 m m rovněž nedosáhla př i ja te lného ko­
eficientu jakosti. N á p a d n ý rozdíl oproti sondě se z la tým d r á t e m o p r ů m ě r u 0,025 mm 
je nejspíš způsoben t ím, že při hus to tě mědi přibližně 8,96 g / c m 3 a hus to tě zlata asi 
19,3 g / c m 3 měl č tyř ikrá t t lus tš í měděný drá t více než sedminásobnou hmotnost v po­
rovnání se z la tým d r á t e m stejné délky. J is tý v l iv na snížení koeficientu jakosti t aké 
mohl mí t fakt, že t enký zla tý d r á t byl v porovnán í s m ě d ě n ý m mnohonásobně měkčí. 
Výrazný rozdíl v koeficientu jakosti mezi sondou se z la tým d r á t e m a os ta tn ími sondami 
vedl k použi t í z la tého d r á t u pro výrobu vodivého spojení dalšího modelu. 

Testy dále odhalily, že na hodnotu koeficientu jakosti měla značný vl iv i tuhost uchy­
cení sondy v držáku. V závislosti na tom, jak hluboko byla deska zasunuta, p ř ípadně 
jak byly p ředem vytvarovány měděné plíšky (obrázek 2.2), k te ré j i držely na mís tě , se 
koeficient jakosti někdy měnil až v ř á d u stovek. To byl jeden z hlavních důvodů náv rhu 
nového držáku a k němu kompat ib i ln ího modelu č. 4. 

Tabulka 2.2: Koeficient jakosti sond s různými způsoby vodivého spojení hrotu s vý­
s t u p n í m kontaktem. 

nevodivý mate r iá l I vodivý mater iá l I koeficient jakosti 

9492 
kapton 

vodivý lak 
vodivý lak 

d rá t C u 0,08 m m 
drá t A u 0,025 mm 

1057,2 
130,4 
364,0 

9863,0 
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2.1.4 Mode l č. 4 

Model č. 4 byl jako prvn í úspešne použi t t aké k měření . By lo upuš t ěno od kompatibili ty 
s p ů v o d n í m držákem, čímž odpadla nutnost použi t í nosných desek sond. Celou sondu 
tvoři la ladička, k te ré byl ponechán její válcový základ. S n ím byl vodivě propojen hrot 
vyrobený z plat ino-ir idiového d rá tu . 

Nový držák pro model č. 4 je na obrázku 2.9. Ladička byla do držáku vždy vklá­
d á n a v s u n u t í m svých kon tak tn ích d r á t k ů do příslušných otvorů. Vni t řn í povrch o tvorů 
sloužil jako elektrický kontakt pro buzení oscilací a sn ímání proudového signálu ge­
nerovaného ladičkou. Současně se za sunu t ím sondy do držáku zapadl válcový základ 
do vnějšího kon tak tn ího plechu. Tak bylo vytvořeno vodivé spojení umožňující měření 
proudu procházejícího hrotem. 

3 

10 m m 

Obrázek 2.9: Držák pro model č. 4: a) průřez držákem: 1 - otvory s vodivou s těnou pro 
kon tak tn í d r á ty ladičky, 2 - ladička, 3 - tělo držáku, 4 - vnější kon tak tn í plech sloužící 
k odečí tání proudového signálu z hrotu, b) držák s vloženou sondu. 

Výrobní postup sondy byl následující: 

1. Ladička byla vyjmuta z pouzdra tak, aby její válcový základ zůsta l zachován. 

2. N a vrchol jednoho ramene ladičky byla nanesena kapka epoxidu. Současně byla 
o něco větší kapka nanesena na obvod válcového základu na stejné s t raně . 

3. Do kapky na vrcholu ramene byl ponořen konec 2 až 3 m m dlouhého platino-
iridiového d r á t u o p r ů m ě r u 0,05 mm. Drá t byl nasměrován tak, aby mířil směrem 
ven od osy ladičky. 

2 3 - 4 6 

Obrázek 2.10: Znázornění některých kroků výroby modelu č. 4. Nevodivá spojení zna­
čená červeně, vodivá zeleně, z la tý d r á t ž lutě a p la t inový modře . 
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Obrázek 2.11: a) Ladička před p rvn ím vypékán ím (krok 4), b) spojení d r á t ů (krok 6). 

4. Do kapky na obvodu válcového základu byl ponořen konec cca 1 cm dlouhého 
zlatého d r á t u o p r ů m ě r u 0,025 mm. Drá t byl vytvarován tak, aby vedl podél 
ladičky a křížil se s p la t inovým d r á t e m (obrázek 2.11a). 

5. Ladička byla přenesena na plotnu, kde byla ponechána 15 minut př i teplotě 120 °C, 
aby epoxid vytvrdl . 

6. Po vytvrzení byl zlatý d rá t ovinut kolem pla t inového (obrázek 2.11b) a spojení 
bylo zajištěno kapkou s t ř íbrného vodivého laku. S te jným lakem byl vodivě spojen 
zlatý d rá t s válcovým základem. 

7. Po odstř ižení přebytečných d r á t ů byla ladička opět ponechána na p lo tně , aby lak 
úplně ztvrdl . 

Pos ledním krokem výroby bylo elektrochemické leptání hrotu, k te ré bude shrnuto v ná­
sledující kapitole. Toto po řad í výrobních operací bylo zvoleno po několika nezdařených 
pokusech o na lepení již naos t řených h ro tů , k teré je velmi snadné otupit např ík lad upuš ­
t ěn ím na desku stolu. Dokončená sonda modelu č. 4 je na obrázku 2.12. 

Celkem bylo vyrobeno přibližně 40 kusů modelu č. 4. Postup výroby byl p růběžně 
vylepšován. Zdokonalována byla předevš ím technika leptání h ro tů , o k te ré pojednává 
následující kapitola. Značné zrychlení výroby přinesl vodivý epoxid H20E, k te rý vy­
tvářel pevnější spoje než vodivý lak. Uži t ím vodivého epoxidu (namís to nevodivého) 

Obrázek 2.12: Hotová sonda modelu č. 4. 
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Obrázek 2.13: Leptac í aparatura: 1 - kelímek s roztokem, 2 - grafitová elektroda, 3 -
mikroposuv v ose x a y, 4 - ladička, 5 - mikroposuv v ose z, 6 - řídicí jednotka. Popis 
je společný pro fotografii i schéma. Rozložení aparatury na fotografii i na schématu 
odpovídá reverzní konfiguraci leptání . 

v kroku 2. původn ího postupu tak bylo možné současně nalepit a vodivě spojit oba 
dráty. Vodivé spojení d r á t ů bylo realizováno p ros tým v t lačen ím zla tého d r á t u do kapky 
vodivého epoxidu na vrcholu ramene. Postup se tedy zkrát i l o zdlouhavé ovíjení d r á t u 
v kroku 6. Po nalepení d r á t ů následovalo jediné vytvrzení , po k t e r ém byla sonda rovnou 
př ipravena k leptání hrotu. S použ i t ím vodivého epoxidu zabrala výroba j edné sondy 
s vy lep taným hrotem přibližně dvacet minut. 

2.1.5 Výroba plat inových h ro tů modelu č. 4 

K lep tán í h ro tů posloužila aparatura na obrázku 2.13. Aparatura byla v minulosti 
sestavena na Ús tavu fyzikálního inženýrství FSI V U T v Brně a byla u rčena mimo j iné 
k leptání p la t inových h r o t ů pro rastrovací tunelovou mikroskopii ve t řech krocích dle 
[37]. Technika leptání byla t aké v m n o h é m inspirována literaturou [35, 37]. 

Aparatura sestávala z nádoby na leptací roztok, grafitové elektrody a soustavy t ř í 
mikrometr ických š roubů (mikroposuvů) v ose x, y a nezávisle v ose z. K mik roposuvům 
bylo možné př ipevni t jak n á d o b u na leptací roztok, tak držák na sondy. Zdrojem napě t í 
byla řídicí jednotka, k t e rá umožňovala použí t t ř i p řednas tavené funkce napě t í pro již 
zmíněné t ř i kroky leptání . 

P r v n í napěťová funkce sloužila k p r imárn ímu leptání v roztoku CaCl2. Funkci tvo­
řila sinusová vlna o frekvenci 40 Hz s amplitudou nastavitelnou v rozmezí přibližně 
0 V - 2 5 V . 

D r u h á napěťová funkce měla podobu kladných obdélníkových pulzů opakujících se 
s frekvencí 4 kHz a byla u rčena pro lep tání v j ednoprocen tn ím roztoku H 2 S 0 4 . 

Tře t í napěťová funkce v p o d o b ě s te jnosměrného záporného napě t í o velikosti 1,1 V 
umožňovala odstranit vrstvu oxidů platiny, k t e rá vznikala na povrchu hrotu b ě h e m 
druhého kroku leptání [37]. I tato funkce byla u rčena pro použi t í v roztoku H 2 S 0 4 . 

P r v n í pokusné hroty prošly pouze p r v n í m krokem leptání . P la t inové d rá ty sond byly 
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Obrázek 2.14: a) Pohled na hrot v otvoru na dně kelímku b ě h e m leptání . Pozorováno 
opt ickým mikroskopem, b) Sonda poškozená při leptání . 

nořeny shora do roztoku v klasické kádince. Použi tý roztok tvoři la voda a CaCl2 v po­
měru 2:1. Současně byla do nádoby s roztokem vložena grafitová elektroda. N a leptaný 
d rá t a elektrodu byla př ivedena p rvn í napěťová funkce. Během leptání se z hrotu uvol­
ňovaly bublinky a PtCl2 ve formě j emného černého prášku [38, 39]. Pro snížení množ­
ství bublinek unikajících b ě h e m leptání z hrotu bylo p ř idáno malé množs tv í acetonu. 
P r ů b ě h leptání byl pozorován op t ickým mikroskopem a v okamžiku, kdy hrot vypa­
dal dos ta tečně ostrý, bylo lep tání ukončeno. S takto vyrobenými hroty byla provedena 
první úspěšná měření lokální elektrické vodivosti. 

Vzhledem k úspěchu modelu č. 4 bylo n u t n é nají t spolehlivý způsob, jak vy rábě t 
ostřejší hroty. Po vzoru [35] byla použ i t a reverzní konfigurace (obrázek 2.13), kdy je 
hrot do roztoku ponořen zespodu. V takovém př ípadě bublinky spolu s od l ep t aným 
mate r i á l em unikaj í podél hrotu a namáha j í jej smykovou silou, což m á pozi t ivní vliv 
na výslednou ostrost. V praxi bylo toto leptání realizováno použ i t ím n á d o b k y s otvorem 
na dně. Nejlépe se osvědčil pros tý p las tový kelímek na nápoje s otvorem o p r ů m ě r u 
přibližně 0,2 m m vykrouženým pomocí jehly a skalpelu (obrázek 2.14a). 

Výhodou nápojového kelímku je jeho dostupnost, možnos t snadné úpravy, odolnost 
proti acetonu a velmi tenké dno, díky k t e r ému m á otvor poměrně nízké stěny. P ř i 
použi t í n á d o b se silnějším dnem se mezi hrotem a vysokou s těnou otvoru zachytávaly 
bublinky a omezovaly velikost plochy, kterou tekl elektrický proud. 

Otvor v kelímku byl dos ta tečně malý na to, aby roztok nevytekl. V některých př ípa­
dech ale roztok začal vl ivem kapi lá rn ího jevu vzlínat na ladičku. Př ipojen í k napě t í po t é 
vyúst i lo v nenáv ra tné poškození elektrod ladičky. Př ík lad ladičky poškozené lep tán ím 
je na obrázku 2.14b. 

P r v n í m krokem leptání bylo v nej lepším př ípadě dosaženo vrcholového poloměru 
přibližně 300 nm. Dosahovaná ostrost však nebyla konzis tentní . Zlepšení měla přinést 
přesná koncentrace roztoku dle [37], tj. 7 mg CaCl2, 20 m l destilované vody a 20 ml 
acetonu. Takto př ipravený roztok byl přesycen acetonem a na jeho hladině tak plavala 
zbytková acetonová vrstva. Díky tomu se složení roztoku neměnilo, neboť aceton se 
odpařoval ze zásoby na hladině a ne z roztoku pod ní. 

25 



Tabulka 2.3: Test v l ivu koncentrace roztoku na ostrost h ro tů . 

koncentrace I 2:1 (původní) I 20-20-7 (nová) 

vrcholový 6,6 7,6 
poloměr 7,5 7,3 

(M-m) 8,1 7,4 

B y l proveden rychlý test v l ivu tohoto roztoku na výslednou ostrost hrotu. Současně 
s novým roztokem (dále nazývaným 20-20-7 dle p o m ě r u složek) byl př ipraven obvyklý 
roztok vody a CaCl2 v objemovém p o m ě r u 2:1. V obou roztocích byly vy lep tány zku­
šební hroty, k teré byly posléze pozorovány pod e lek t ronovým mikroskopem. Vrcholové 
poloměry h ro tů shrnuje tabulka 2.3. Rozdíl v ostrosti h r o t ů nebyl shledán p o d s t a t n ý m . 

Dále byl ověřován vl iv okamžiku ukončení leptání . Op t i ckým mikroskopem nebylo 
možné posoudit ostrost hrotu s dos ta tečnou přesnost í . Rozhodnu t í o ukončení leptání 
bylo tedy n u t n é provádět na základě velikosti proudu procházejícího hrotem. Ten byl 
úměrný povrchu d r á t u v kontaktu s roztokem, a tud íž klesal b ě h e m leptání hrotu. 
Lep tán í bylo ukončeno ve chvíli, kdy proud klesl pod p ř e d e m stanovený mezní proud 
(dále jen vypínací proud). Pro pozorování signálu a měření proudu byl použi t osciloskop. 

Vyrobeno bylo celkem 10 testovacích h ro tů , kdy dvojice h r o t ů byla l ep tána až do 
samovolného ukončení procesu, t ř i hroty byly lep tány do okamžiku, kdy proud klesl na 
6 m A , t ř i další hroty do okamžiku, kdy proud klesl na 8 m A , a u zbývajících dvou h r o t ů 
bylo lep tání ukončeno na základě pozorování hrotu op t ickým mikroskopem. Výsledky 
shrnuje tabulka 2.4. 

Bylo pozorováno, že velikost proudu tekoucího skrze lep taný hrot silně závisí na 
p o č t u a velikosti bublin tvořících se u hrotu. N a výslednou ostrost d r á t u měla k romě 
vypínacího proudu značný vl iv t aké počá tečn í délka ponořené část i d r á tu . Ideálního 
vypínacího proudu 30 m A dle [37], nebylo dosaženo ani na začá tku leptání . 

Po změření vrcholových poloměrů h r o tů byly hroty podrobeny d r u h é m u a t ř e t í m u 

Tabulka 2.4: P r v n í test v l ivu vypínacího proudu na ostrost hro tů , /o je počá tečn í délka 
ponořené část i d r á t u , I v y p je vypínací proud. Pomlčka v d r u h é m kroku znamená , že 
hrot byl v p r ů b ě h u výroby poškozen 

25 0 8,5 8,8 
25 0 13,5 11,25 
25 6 6,25 5,8 
25 6 6,1 7,5 
50 6 15,5 
25 8 6,2 
25 8 6,05 
50 8 12,6 
50 2,2 2,2 
50 3,8 3,4 
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Obrázek 2.15: Druhý test v l ivu vypínacího proudu na výslednou ostrost h ro tů . 

kroku leptání . V d r u h é m kroku spočíval j ednoprocen tn í roztok H2SO4 v kapi láře při­
pevněné hor izontálně k mikroposuvu v ose x. Naproti ús t í kapi láry byl umís těn hrot. 
Pomocí mikroposuvu byla kapi lára s i tuována tak, aby kyselina smáčela hrot co možná 
nejméně a kapi lární jev způsobil vznik kuželového menisku v jeho okolí. V takovém 
stavu byl hrot l ep tán druhou napěťovou funkcí 1 po dobu 20 sekund. N a závěr byla 
oxidová vrstva na povrchu hrotu o d s t r a n ě n a t ře t í napěťovou funkcí 2 . Druhou a t ře t í 
napěťovou funkcí mělo být dosaženo finální ostrosti hrotu, k t e rá měla v ideálním pří­
padě činit méně než 10 nm. Změřené vrcholové poloměry jsou uvedeny v tabulce 2.4. 

Vzhledem k neuspokoj ivým výs ledkům byla vy tvořena nová napěťová funkce dle [35], 
k te rá měla umožni t dosažení os t rých h r o t ů pomocí jed iného leptacího kroku. Č t v r t á 
napěťová funkce měla podobu pulzů sinusového s t ř ídavého napě t í o frekvenci 400 Hz 
trvajících 100 ms. Tyto pulzy se opakovaly každou sekundu, což umožňovalo bub l inkám 
uniknout z okolí hrotu a roztok měl čas vyrovnat lokální rozdíly v koncentraci vzniklé 
lep tán ím. P ř i lep tání č tv r tou napěťovou funkcí byl použi t roztok 30 m l desti lované vody, 
5 mg CaCl2 a 2 m l acetonu. Lep tán í bylo ukončeno, procházel-li hrotem proud 20 m A , 
označovaný v [35] jako ideální. 

P r v n í série pě t i h ro tů l ep taná novou napěťovou funkcí dosahovala p růměrně vrcho­
lového poloměru 2 [xm, přičemž touto metodou by mělo být možné dosáhnou t vrcholo­
vého poloměru v ř á d u desí tek n a n o m e t r ů [35]. B y l a tedy vy lep tána série h ro tů , jejímž 
účelem bylo urči t op t imáln í vypínací proud, neboť vzniklo podezření , že jeho hodnota 
může silně záviset na tvaru otvoru a nádoby. Výsledky shrnuje graf na obrázku 2.15. 
Ostrost h ro tů klesala poměrně spolehlivě s poklesem vypínacího proudu. 

Dosud poslední série sond byla opa t ř ena hroty lep tanými č tv r tou napěťovou funkcí 
v roztoku příslušné koncentrace až do dosažení vypínacího proudu 33 m A . Tvar těchto 
h ro tů byl posléze upraven pomocí fokusovaného iontového svazku (Focused Ion Beam -
F I B ) v mikroskopu LYRA3 firmy T E S C A N na St ředoevropském technologickém insti­
tutu ( C E I T E C ) . 

Úprava hrotu iontovým svazkem sice umožňuje dosáhnou t velmi nízkých vrcholo­
vých poloměrů, zvyšuje však také riziko poškození hrotu b ě h e m výroby. 

1 Kladné pulzy o frekvenci 4 kHz 
2Stejnosměrné záporné napětí 

1T 
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a s 
0 

a 4 

í 3 

1 2 
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Obrázek 2.16: Úprava vrcholu hrotu (pozorováno e lek t ronovým mikroskopem): a) vy­
leptaný hrot, b) hrot obrobený fokusovaným iontovým svazkem. 

2.2 Výroba testovacích vzorků 

2.2.1 Testovací hroty 

Pro tes tování technik leptání nebylo n u t n é používat celé sondy. Pokusné hroty však bylo 
p o t ř e b a ně jakým způsobem upnout do leptací aparatury. K tomuto účelu posloužily 
kar t ičky (obrázek 2.17a), tvořené kaptonovou lepicí páskou a hliníkovou fólií. Postup 
zachycuje obrázek 2.17b. N a kaptonovou pásku byly př i lepeny krá tké ús t ř ižky platino-
iridiového d rá tu , k teré byly následně zčásti p řekry ty hliníkovou fólií, jejíž spodní část 
přesahovala pásku. Fólie i s hroty byla pře lepena d r u h ý m pruhem kaptonové pásky 
a přečnívající část fólie byla přeložena nahoru. Ze vzniklého pásu byly nas t ř íhány hotové 
kartičky. 

Hliníková fólie umožňovala vodivě spojit hroty s leptací aparaturou a také uzemnit 
hroty při měření v e lektronovém mikroskopu. 

Obrázek 2.17: a) Postup výroby kar t iček s hroty. N a kaptonovou pásku (1) byly přile­
peny plat inové d rá ty (2), jejichž konce byly p řekry ty hliníkovou fólií (3). Po prelepení 
další kaptonovou páskou (4) byla p řeby tečná fólie ohnuta nahoru (5) a celý pruh byl 
rozs t ř íhán na kar t ičky (6). b) Fotografie kar t iček s hroty. 
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2.2.2 Kal ibrační mřížka 

Pro ověření funkce sond bylo po t ř ebné vyrobit vzorek, jehož topografie se liší od lokál­
ního rozložení elektrické vodivosti. Za t ímto účelem byla vyrobena kal ibrační mřížka. 

Mřížka sestávala z mnoha opakujících se e lementů. Jeden takový element zachy­
cuje obrázek 2.18a-c. Tvar elementu byl navržen tak, aby sonda při měření topografie 
detekovala zářezy v mate r i á lu a t í m celý element mřížky přesně tak, jak byl vyřezán. 
P ro tože jsou pros t řední políčka od ř í znu ta od okolního mate r iá lu , nejsou uzemněna 
a nemůže j im i p ro téka t proud. Př i měření vodivosti by se tedy tato políčka měla jevit 
jako nevodivá a tudíž „nevidi te lná" . Vzorek byl realizován následovně: N a kousek kře­
míkového waferu s 280 nm tlustou vrstvou SÍO2 bylo naneseno přibližně 70 nm zlata. 
K nanesení byla p o u ž i t a 3 aparatura pro depozici s asistencí iontového svazku (Ion Beam 
Assisted Deposition - I B A D ) na Ús tavu fyzikálního inženýrství , neformálně označovaná 
jako „Kaufman" [40, 41]. Mřížky byly posléze vyřezány fokusovaným iontovým svazkem 
v mikroskopu LYRA3 na C E I T E C u 4 . T loušťka čáry byla zvolena 1 [xm, rozestup mezi 
čarami 8 [xm. Rezy byly vedeny dos ta tečně hluboko, aby pronikly až do nevodivého 
SÍO2 a t í m oddělily z la tá políčka od zbytku vrstvy. Celkem byly vyřezány čtyři mřížky, 
každá o dvaceti pě t i elementech. Výsledek je vidět na obrázku 2.18d. 

a) 
I I I d) a) a) 

m m m m m m m m 
50 n 1 , 

Obrázek 2.18: Základní element kal ibrační mřížky: a) topografie, b) část vodivě spojená 
se zbytkem vzorku (zeleně), část izolovaná (červeně), c) mapa vodivosti (vodivá oblast 
je světlá) , d) Skutečná mř ížka pozorovaná e lek t ronovým mikroskopem. 

3 S použitím aparatury asistoval Ing. Petr Dvořák 
4 S obsluhou mikroskopu asistoval Bc. Juraj Bobek 
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2.3 Měření lokálních elektrických vlastností 

Obrázek 2.19: Použi tý mikroskop od spin-off firmy NenoVision (fotografie pořízena 
mimo měření) . 

Měření byla provedena na již zmíněném mikroskopu LiteScope (obrázek 2.19) pracu­
jícím v atmosféře v poklepovém režimu s frekvenční modulac í [42]. Během měření na 
tomto mikroskopu je ladička rozkmi távána s t ř ídavým napě t ím . Signál jdoucí z ladičky 
je zesílen a je u rčena jeho amplituda a fáze v rezonanci. Zpě tná vazba, využívající 
fázový závěs (phase-locked loop - P L L ) , dolaďuje budicí frekvenci tak, aby udržovala 
zjištěnou fázi kons tan tn í . Změní-li se vlivem okolí (např íklad při kontaktu hrotu se 
vzorkem) rezonanční frekvence ladičky, z p ě t n á vazba uprav í buzení tak, aby fáze k m i t ů 
opět odpovída la hodno tě v rezonanci, a t í m ladičku rozkmi tá na nové rezonanční frek­
venci. Rychlost odezvy zpě tné vazby na změny topografie lze nastavovat b ě h e m měření . 
P o d o b n á smyčka zpě tné vazby upravuje zesílení signálu tak, aby amplituda k m i t ů zů­
stávala kons tan tn í za všech okolností . I zde je možné nastavit rychlost odezvy zpě tné 
vazby na změny topografie. 

Pro samotné měření je p o d s t a t n ý rozdíl frekvence, na k te ré ladička k m i t á v kon­
taktu se vzorkem, od původn í rezonanční frekvence volných kmi tů . Proto je důležité, 
aby měla sonda ostrou rezonanční kř ivku a tud íž vysoký koeficient jakosti. Ver t ikálním 
posouváním sondy je rozdíl původn í a nové rezonanční frekvence udržován na stejné, 
p ředem nas tavené hodno tě , nazývané setpoint. T í m je zároveň sonda udržována v ta­
kové výšce nad povrchem vzorku, že síla působící na hrot je neměnná . Záznam pohybu 
sondy v ose z vytvář í výškový profil trajektorie hrotu. Hodnotu setpointu lze nastavovat 
v p r ů b ě h u měření . Nesprávné nas tavení setpointu a rychlosti odezvy zpě tné vazby může 
způsobovat vady obrazu, jako např ík lad zákmi ty na ostrých h ranách způsobené příliš 
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Obrázek 2.20: Vodivostní měření kal ibrační mřížky: a) topografie, b) mapa vodivosti 

silnou reakcí zpě tné vazby, nebo naopak rozmazání ost rých hran při použi t í pomalé 
zpě tné vazby. 

Se sondami modelu č. 4 bylo provedeno několik měření kal ibrační mř ížky popsané 
v předchozí části . Namís to elektronového mikroskopu byl pro pozorování hrotu při 
h ledání vzorku použi t mikroskop optický. Měření kal ibrační mř ížky prokázalo funkci 
sond. Obrázek 2.20 ukazuje výsledky jednoho z prvních měření se sondou modelu č. 4. 

N a h ladkém povrchu testovacího vzorku se silně projevila nízká kvalita hrotu. Ně­
které méně ost ré hroty, p r avděpodobně ve spojení s nevhodně nastavenou zpě tnou 
vazbou, vnášely do obrazu šum a omezovaly rozlišení na ř ád mik romet rů . Př ík lad ta­
kového měření je na obrázku 2.21. 

Pro zlepšení obrazu bylo n u t n é eliminovat co nejvíce faktorů negat ivně ovlivňujících 
kvalitu měření . A b y se na mikroskop přenášelo co nejméně vibrací stolu a p o t a ž m o celé 
budovy, byl mikroskop umís těn na vrstvu pružné pěny. Takto bylo možné eliminovat 
alespoň vysoké frekvence vibrací , k teré měly na kvali tu obrazu větší vl iv. Díky vysoké 
tuhosti konstrukce mikroskopu neznamenaly pomalé pohyby stolu velký problém. 

a) b) c) 

20 jim 20 fim 20 

Obrázek 2.21: Kal ibrační mřížka: a) topografie b) mapa vodivosti změřená př ímo, 
c) mapa vodivosti změřená s př ipojenou dolní propus t í . Zrnitost povrchu je š u m vne­
sený p ravděpodobně špa tnou reakcí zpě tné vazby na t u p ý hrot. Tloušťka rýhy v mřížce 
je 1 [xm. 
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Obrázek 2.22: Znázornění vyhlazení signálu dolní p ropus t í : a) časový p r ů b ě h signálu. 
P ů v o d n í signál značen modře , výs tupn í signál značen červeně, b) frekvenční spektrum 
signálu. Přenosová charakteristika je znázorněna světlou oblast í . Vysokofrekvenční pík 
je silně utlumen, což se projeví snížením v l ivu příslušné frekvenční složky v časovém 
signálu. 

Dalš ím zdrojem šumu byly akustické ruchy v okolí. P ř i cvičném měření se sondou 
Akiyama způsobovalo např ík lad t leskání v mís tnos t i s mikroskopem falešné světlé body 
na obrazu, indikující hrbolky tam, kde se hrot nacházel vždy v okamžiku t lesknut í . 
Podobně obraz ovlivňoval také hlasi tý hovor. Z tohoto důvodu byl mikroskop př ikry t 
p růh ledným poklopem, k te rý omezil a lespoň částečně vl iv zvuku a p rouděn í vzduchu. 

V neposlední řadě způsobovalo šum i rušení elektr ickými signály pocházejícími 
z os ta tn ích zařízení zapojených v okolí. Překvapivě silný vl iv mělo např ík lad světlo 
optického mikroskopu, k te ré se nacházelo v těsné blízkosti hrotu a vnášelo do obrazu 
falešný signál o frekvenci s t ř ídavého napě t í rozvodné sítě (50 Hz) . Po jeho odpojení 
kvalita obrazu pokaždé n á p a d n ě vzrostla. 

P ro tože měření probíhalo v poklepovém režimu, p roudový signál byl přerušovaný 
s frekvencí odpovídaj ící k m i t ů m ladičky. Proto byl vodivostní signál odeč í tán jak př ímo, 
tak skrze dolní propust. 

Dolní propust (obrázek 2.22) [43] je signálový filtr tvořený j e d n o d u c h ý m elektr ickým 
obvodem, často in tegračním R C členem (vhodně zapojeným rezistorem a kondenzá to-
rem). Dolní propust snižuje amplitudu signálů s frekvencí vyšší než její d a n á l imitní 
frekvence a naopak signály o nižší frekvenci p ropouš t í víceméně beze změny. Pro tože 
signál měl podobu vysokofrekvenčních k m i t ů modulovaných vodivost í povrchu, použi t í 
dolní propusti mělo za následek vyhlazení signálu. Mikroskop tedy více vnímal změny, 
k teré nesouvisely s per iodickým přerušováním proudu oscilacemi ladičky. P ř i měření 
s použ i t ím dolní propusti byl očekáván hladší obraz vodivosti. 

Volba l imitní frekvence dolní propusti může ovlivnit ostrost obrazu, např ík lad po­
kud je frekvence ras t rování mnohem vyšší než l imitní frekvence. V tomto konkré tn ím 
př ípadě byla l imitní frekvence propusti 160 Hz. Mikroskop zaznamenával topografický 
i vodivostní signál v 256 bodech na jednom řádku , př ičemž jeden řádek proskenoval 
za 2,5 s. Tomu odpovídá vzorkovací frekvence přibližně 102,4 Hz, k t e rá se nachází pod 
mezní frekvencí propusti. Př ík lad efektu dolní propusti je na obrázku 2.21. 

Použi t í dolní propusti přineslo i další výhody. Obrázek 2.23 zachycuje vodivostní 
obraz z měření mikrokrysta l ického křemíku. Toto měření proběhlo v k o n t a k t n í m režimu 
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Obrázek 2.23: Vodivostní obraz mikrokrysta l ického křemíku: a) signál odeč tený př ímo 
z hrotu, b) signál filtrovaný dolní p ropus t í . N á p a d n é pravidelné proužky p ravděpodobně 
způsobilo elektrické rušení . 

2 (im 2 [im 

Obrázek 2.24: Vodivostní měření zrn mikrokrysta l ického k řemíku : 5 a) topografie po­
vrchu, b) mapa vodivosti. 

za použi t í j iné sondy s komerčně d o s t u p n ý m vodivým hrotem. N á p a d n ě pravidelné 
pruhy v nezpracovaném signálu p r avděpodobně způsobilo elektrické rušení . Opakování 
světlých a tmavých oblast í na ř ádku odpov ídá frekvenci pouhých 7,2 Hz, přes to bylo 
rušení ods t r aněno dolní p ropus t í o l imitní frekvenci 160 Hz. Frekvence tohoto rušení 
tedy byla nejspíše mnohem vyšší a výsledné pruhy vznikly aliasingem [44], tj. v h o d n ý m 
složením vzorkovací frekvence mikroskopu a frekvence rušícího signálu. 

Obrázek 2.24 ukazuje úspěšné měření lokální vodivosti mikrokrystal ického k ř emíku 5 

provedené sondou modelu č. 4. I v tomto př ípadě zrna mikrokrysta l ického křemíku 
spočívala v tenké vrs tvě amorfního křemíku, oproti k t e rému měla mírně vyšší vodivost. 
Výsledný vodivostní signál byl záporný, pro tože mezi hrot a vzorek bylo přivedeno 
napě t í opačné polarity. 

5Měření provedl Bc. Vít Hertl na Fyzikálním ústavu Akademie věd ČR. 
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Závěr 

V rámci práce na baka lá řském projektu byla navržena , vyrobena a úspěšně otes tována 
sonda pro měření lokální elektrické vodivosti v poklepovém režimu A F M . 

P r v n í část bakalářské práce pojednává o rozdělení měřicích technik mikroskopie ato­
márn ích sil. Pod robně se věnuje především poklepovému režimu A F M a měření lokální 
elektrické vodivosti. Závěr p rvn í část i po jednává o sondách využívajících k řemenných 
rezoná torů k rozkmi tán í hrotu pro dynamické metody měření . 

D r u h á část t é t o práce sleduje p o s t u p n ý vývoj sondy. Jsou zde pos tupně popsány 
čtyři modely, z nichž každý přinesl urči té zlepšení oproti předchozímu modelu. Sa­
m o s t a t n á sekce je věnována p o s t u p n é m u zdokonalování techniky elektrochemického 
leptání plat ino-ir idiových h r o t ů pro sondy modelu č. 4 a také výrobě zkušebních vzorků 
pro měření lokální elektrické vodivosti v poklepovém režimu. Závěr d ruhé části shrnuje 
výsledky vodivostních měření provedených sondou modelu č. 4. 

Limituj ícím faktorem rozlišení, k te rého sonda dosahuje, je ostrost hrotu. S pou­
žitými metodami elektrochemického leptání byl obvyklý dosažený vrcholový poloměr 
hrotu v ř á d u mik romet rů , př ičemž př ís lušná literatura [35, 37] uvádí dosaži telný vr­
cholový poloměr až v ř á d u desí tek n a n o m e t r ů . V tomto směru se tedy nabízí p ř í padná 
další práce na projektu. 

Výsledná sonda by kromě C A F M měla být použi te lná i pro j iné metody vyžadující 
vodivý hrot př ipojený k měříc ímu zařízení, např ík lad E F M či K P F M . Sonda umožňuje 
měři t topografii bez použi t í vnějších zařízení k detekci frekvenčního posunu díky použi t í 
k řemenné ladičky. Navíc je vyrobena z mate r i á lů umožňujících její použi t í v podmín ­
kách ul t ravysokého vakua. Díky tomu je možné použí t j i spolu s mikroskopem LiteScope 
v ras t rovacím elektronovém mikroskopu. 

35 



36 



Bibliografie 

[1] E M M R I C H , Matthias et al.: Subatomic resolution force microscopy reveals inter­
nal structure and adsorption sites of small iron clusters. Science 348.6232, 2015, 
s. 308-311. ISSN: 0036-8075. D O I : 10 . 1126/science . aaa5329. U R L : http : 
//science.sciencemag.org/content/348/6232/308 

[2] M E Y E R , Ernst, Hans Josef H U G a Roland B E N N E W I T Z : Scanning Probe Microscopy: 
The Lab on a Tip. 1. vyd . Tiergartenstrasse 17: Springer-Verlag Berl in Heidelberg 
New York, 2004. 210 s. I S B N : 978-3-662-09801-1. D O I : 10.1007/978-3-662-
09801-1 

[3] V U J T E K , M i l a n , Roman K U B I N E K a Miroslav M A S L A N : Nanoskopie. 1. vyd . 
Univerzita Palackeho v Olomouci, 2012. 122 s. I S B N : 978-80-244-3102-4. U R L : 
https://fyzika.upol.cz/cs/system/files/download/vujtek/nanoskopie. 
pdf 

[4] Bruker A F M probes: informace o produktu FMVprobe, [online], [cit. 25. 1. 2018]. 
U R L : https://www.brukerafmprobes.com/p-3268-fmv.aspx 

[5] MikroMasch U S A : informace o produktu XNC12/CR-AU BS. [online], [cit. 2. 2. 
2018]. U R L : https: //www. spmtips . com/AFM-Probe-XNC12-Cr-Au-BS 

[6] P A N , Chengbin, Yuanyuan SHI, Fei H U I , Enric G R U S T A N - G U T I E R R E Z a 
Mario L A N Z A : History and Status of the C A F M . Conductive Atomic Force 
Microscopy: Applications in Nanomaterials, 2017. U R L : https ://application. 
wiley-vch.de/books/sample/3527340912_c01.pdf 

[7] P U T M A N , Constant A . J . , Kees O. Van der W E R F , Bart G . De G R O O H , Niek 
F . Van H U S L T a Jan G R E V E : Tapping mode atomic force microscopy in l iquid. 
Applied Physics Letters 64.18, 1994, s. 2454-2456. D O I : 10 . 1063/1 . 111597. 
U R L : https : //doi . org/10.1063/1.111597 

[8] S C H A B E R T , Frank A . a Jurgen P. R A B E : Vertical dimension of hydrated bio­
logical samples in tapping mode scanning force microscopy. Biophysical journal 
70.3, 1996, s. 1514-1520. D O I : 10.1016/S0006-3495(96)79713-8 

[9] B I N N I G , G . , C. F . Q U A T E a C h . G E R B E R : Atomic force microscope. Physical 
review letters 56, 9 bfez. 1986. [online], s. 930-933. DOI : 10.1103/PhysRevLett. 
56.930. U R L : https://link.aps.org/doi/10.1103/PhysRevLett.56.930 

[10] B I N N I G , Gert a Heinlich R O H R E R : Scanning tunneling microscopy. Surface 
Science, 126 1983. [online], s. 236-244. U R L : h t t p : / / a i 2 - s 2 - p d f s . s 3 . 
amazonaws.com/7f39/0c7716flaf3c257811a417fdl5acebeel58f.pdf 

37 

https://fyzika.upol.cz/cs/system/files/download/vujtek/nanoskopie
https://www.brukerafmprobes.com/p-3268-fmv.aspx
http://wiley-vch.de/books/sample/3527340912_c01.pdf
https://link.aps.org/doi/10.1103/PhysRevLett.56.930
http://ai2-s2-pdfs.s3


M I R O N O V , Victor : Fundamentals of Scanning Probe Microscopy. Nizhniy Novgo­
rod: The Russian Academy of Sciences, Institute for Physics of Microstructures, 
2004. 97 s. U R L : http://ipmras.ru/UserFiles/publications/mironov/ 
Fundamentals_SPM.pdf 
NanoAndMore: AFMProbe Info: AFM Cantilever types, [online], [cit. 18. 2. 2018]. 
U R L : https://www.nanoandmore.com/USA/afm-cantilevers.php 

R U G A R , D . , H . J . M A M I N a P. G U E T H N E R : Improved fiber-optic interferome­
ter for atomic force microscopy. Applied Physics Letters 55.25, 1989, s. 2588-2590. 
DOI : 10.1063/1.101987. U R L : https : //doi . org/10.1063/1.101987 
S H I B A , Yuj i , Takahito O N O , Kazuyuk i M I N A M I a Masayoshi E S A S H I : Capa-
citive A F M probe for high speed imaging. IEEJ Transactions on Sensors and 
Micromachines 118.12, 1998, s. 647-651 

K H A N , Shahzad, As i f S A B A N O V I C a Ahmet O Z C A N N E R G I Z : Scaled bilateral 
teleoperation using discrete-time sliding-mode controller. IEEE Transactions on 
Industrial Electronics 56.9, 2009, s. 3609-3618 

K I T T E L , Charles: Introduction To Solid State Physics. 8th ed. John Wi ley & 
sons Inc., 2005. 481 s. I S B N : 0-471-41526-X 

R O G E R S , B . , L . M A N N I N G , T. S U L C H E K a J . D . A D A M S : Improving tapping 
mode atomic force microscopy wi th piezoelectric cantilevers. Ultramicroscopy 
100.3, 2004. Proceedings of the Fif th International Conference on Scanning Probe 
Micrscopy, Sensors and Nanostructures, s. 267-276. ISSN: 0304-3991. D O I : https: 
/ / doi . org / 10 . 1016 / j . ultramic . 2004 . 01 . 016. U R L : http : / / www . 
sciencedirect.com/science/article/pii/S0304399104000397 
P A R K , Jeong Y , Sabine M A I E R , Bas H E N D R I K S E N a Miquel S A L M E R O N : 
Sensing current and forces wi th S P M . Materials today 13.10, 2010, s. 38-45. U R L : 
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1369702110701851 
Park Systems: Conductive AFM, Probing the Local Electronic Structure of a Sam­
ple's Surface, [online] [cit. 26. 1. 2018]. U R L : http://www.parkafm.com/images/ 
spmmodes/electrical/Conductive-AFM.pdf 
L A N Z A , M . , 1. A G U I L E R A , M . P O R T I , M . N A F R I A a X . A Y M E R I C H : Impro­
ving the electrical performance of a CAFM for gate oxide reliability measurements. 
Electron Devices, 2009. CDE 2009. Spanish Conference on. [online], [cit. 25. 1. 
2018]. I E E E . 2009, s. 234-237. D O I : 10.1109/SCED. 2009.4800474 

Nanosurf: easyScan 2 STM operating instructions, version 2.2. [online] [cit. 9. 
4. 2018]. U R L : https : / / s i t e s . i f i . unicamp . br/lamult/f iles/2012/03/ 
easyScan-2-STM-0perating-Instructions.pdf 
Katalog produktu NanoWorld A G : Sonda CDT-NCLR. [online] [cit. 1. 2. 2018]. 
U R L : http : / / www . nanoworld . com / pointprobe - conductive - diamond -
coated-tapping-mode-afm-tip-cdt-nclr 
Rocky Mountain Nanotechnology L L C . [online] [cit. 26. 1. 2018]. U R L : http: 
//rmnano.com/index.html 

http://ipmras.ru/UserFiles/publications/mironov/
https://www.nanoandmore.com/USA/afm-cantilevers.php
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1369702110701851
http://www.parkafm.com/images/


[24] K R A U S E , Oliver: Fabrication and Reliability of Conductive AFM Probes. Wiley-
V C H Verlag G m b H & Co. K G a A , 2017, s. 29-44. I S B N : 9783527699773. D O I : 
10 . 1002 / 9783527699773 . ch2. U R L : http : / / dx . doi . org / 10 . 1002 / 
9783527699773.ch2 

[25] L A N Z A , M . et al.: Graphene-Coated Atomic Force Microscope Tips for Relia­
ble Nanoscale Electrical Characterization. Advanced Materials 25.10, břez. 2013, 
s. 1440-1444. ISSN: 1521-4095. DOI : 10 . 1002/adma. 201204380. U R L : http: 
https://doi.org/10.1002/adma.201204380 

[26] Z H O N G , Q., D . INNISS, K . K J O L L E R a V . B . E L I N G S : Fractured polymer/si l ica 
fiber surface studied by tapping mode atomic force microscopy. Surface Science 
290, 1993, s. L688-L692. ISSN: 0039-6028. U R L : https://doi.org/10.1016/ 
0039-6028(93)90582-5 

[27] K L I N O V , D . a S. M A G O N O V : True molecular resolution in tapping-mode atomic 
force microscopy with high-resolution probes. Applied Physics Letters 84.14, 2004. 
U R L : https : //doi . org/10.1063/1.1697629 

[28] L O M B A R D I , Michael: The Accuracy & Stability of Quartz Watches. Horological 
journal 150.2, 2008, s. 57-59. U R L : http://historystudent.org/omeka/ 
files/original/824784e4354ad59574acf5e82acef2c9.pdf 

[29] F R I E D T , J . M . a E . C A R R Y : Introduction to the quartz tuning fork. American 
Journal of Physics 75.5, 2007, s. 415-422. DOI : 10 . 1 1 1 9 / 1 .2711826. U R L : 
https://doi.org /10 .1119/1 .2711826 

[30] Nanonis G m b H : Piezoelectric Quartz Tuning Forks for Scanning Probe Microscopy. 
[online] [cit. 3. 2. 2018]. 2005. U R L : http://www.specs-zurich.com/upload/ 
cms/user/TF2.pdf 

[31] R P Photonics Consulting G m b H a Dr . Rüdiger P A S C H O T T A : RP Photonics 
Encyclopedia, [online] [cit. 1. 2. 2018]. U R L : https://www.rp-photonics.com/ 
q_factor.html 

[32] G I E S S I B L , Franz J . : Atomic resolution on Si(lll)-(7x7) by noncontact atomic 
force microscopy with a force sensor based on a quartz tuning fork. Applied 
Physics Letters 76.11, 2000, s. 1470-1472. D O I : 10.1063/1.126067. U R L : https: 
//doi.org/10.1063/1.126067 

[33] G I E S S I B L , Franz J . , Flor ian P I E L M E I E R , Toyoaki E G U C H I , Toshu A N a Yukio 
H A S E G A W A : Comparison of force sensors for atomic force microscopy based on 
quartz tuning forks and length-extensional resonators. Phys. Rev. B 84, 12 zář. 
2011, s. 125409. D O I : 10 . 1103/PhysRevB . 84 . 125409. U R L : https : / / l i n k . 
aps.org/doi/10.1103/PhysRevB.84.125409 

[34] A K I Y A M A , T. , U . S T A U F E R a N . F . de R O O I J : Self-sensing and self-actuating 
probe based on quartz tuning fork combined wi th microfabricated cantilever for 
dynamic mode atomic force microscopy. Applied Surface Science 210, 2003, s. 18-
21. DOI : 10 . 1016/S0169-4332(02)01471-X. U R L : https://doi.org/10. 
1063/1.111597 

39 

https://doi.org/10.1002/adma.201204380
https://doi.org/10.1016/
http://historystudent.org/omeka/
https://doi.org/10.1119/1.2711826
http://www.specs-zurich.com/upload/
https://www.rp-photonics.com/
https://doi.org/10


M O R Á N - M E Z A , José A . et al.: Reverse electrochemical etching method for 
fabricating ultra-sharp p la t inum/i r id ium tips for combined scanning tunneling 
microscope/ atomic force microscope based on a quartz tuning fork. Current Ap­
plied Physics 15, 2015, s. 1015-1021. ISSN: 1567-1739. U R L : https : / / h a l -
cea.archives-ouvertes.fr/cea -01273519 

H I D A , H . et al.: Fabrication of a quartz tuning-fork probe wi th a sharp tip for 
A F M systems. Sensors and Actuators A: Physical 148.1, 2008, s. 311-318. ISSN: 
0924-4247. D O I : https : / / d o i . org/ 10 . 1016/ j . sna . 2008 . 08 . 021. U R L : 
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii /S0924424708004627 

L I B I O U L L E , L . , Y . Houbion a J . M . Gilles: Very sharp platinum tips for scan­
ning tunneling microscopy. Review of Scientific Instruments 66.1, 1995, s. 97-100. 
DOI : 10.1063/1.1146153. U R L : https : //doi. org /10 .1063/1 .1146153 

K U P P E R , M . : Very sharp platinum tips by electrochemical etching, [bakalářská 
práce]. Gratz University of Technology, Institute of Solid State Physics, 2012. 
21 s. 21 s. Vedoucí bakalářské práce Univ.-Prof. P h . D . Peter Hadley 

F O L E Y , Dan: Finding a Safe, Efficient Method of Producing High Quality, Non-
corrosive Scanning Probe Tips for Scanning Tunneling Microscopes. Inquiry Jour­
nal 7, 2011. [online]. U R L : https://scholars.unh . e d U/inquiry_ 2 0 1 1 / 7 

U R B Á N E K , L : Modernizace aparatury IB AD. [diplomová práce] . Brno: Vysoké 
učení technické v Brně , Fakulta s t rojního inženýrství , 2008. 69 s. 69 s. Vedoucí 
diplomové práce doc. R N D r . Jiř í Spousta, P h . D 

Ústav fyzikálního inženýrství FSI V U T v Brně: Laboratoř pro depozici vrstev s 
užitím iontových svazků (IBAD) a leptání iontovými svazky, [online], [cit. 22. 4. 
2018]. U R L : http: //physics . f me. vutbr. cz/uf i . php?Action=0&Id=1425 

A L B R E C H T , T . R. , P. G R U T T E R , D . H O R N É a D . R U G A R : Frequency modu­
lation detection using high-Q cantilevers for enhanced force microscope sensiti­
vity. Journal of Applied Physics 69.2, 1991, s. 668-673. D O I : 10.1063/1.347347. 
eprint: https : //doi . org/10 . 1 0 6 3 / 1 . 347347. U R L : https : //doi . org/10 . 
1063/1.347347 

V E V E R K A , D . : Aktivní filtry RC realizované v technologii CMOS. [bakalářská 
práce]. Brno: Vysoké učení technické v Brně , Fakulta elektrotechniky a komu­
nikačních technologií. , 2012. 47 s. 47 s. Vedoucí bakalářské práce doc. Ing. Jiří 
Háze, P h . D . 

L A V R Y , Dan, Lavry Engineering: Sampling, Oversampling, Imaging and Aliasing 
- a basic tutorial, [online] [cit. 14. 4. 2018]. U R L : http://lavryengineering. 
com/pdfs/lavry-sampling-oversampling-imaging-aliasing.pdf 

http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0924424708004627
https://scholars.unh.edU/inquiry_2011/7
http://lavryengineering


Seznam zkratek 

A F M Atomic Force Microscopy - Mikroskopie a tomárn ích sil 

C A F M Conductivi ty Magnetic Force Microscopy - Vodivostní mikroskopie 
a tomárn ích sil 

C E I T E C Central European Institute of Technology - St ředoevropský 

technologický institut 

E F M Electrostatic Force Microscopy - Mikroskopie elektrostat ické síly 

F F M Friction Force Microscopy - Mikroskopie třecí síly 

F I B Focused Ion Beam - Fokusovaný iontový svazek 

FSI Fakulta s t rojního inženýrství 

IB A D Ion Beam Assisted Deposition - Depozice s asistujícím iontovým 

svazkem 

K P F M Ke lv in Probe Force Microscopy - Mikroskopie Kelvinovou sondou 

P L L Phase Locked Loop - Fázový závěs 

S C M Scanning Capacitance Microscopy - Rast rovací kapac i tn í 

mikroskopie 

S E M Scanning Electron Microscope - Rast rovací e lektronový mikroskop 

S P M Scanning Probe Microscopy - Mikroskopie rastrující sondou 

S T M Scanning Tunneling Microscopy - Rastrovací tunelová mikroskpie 

V U T Vysoké učení technické 
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