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Celem ¢éwiczenia jest zapoznanie sie z zasadami mikroskopii sit atomowych (AFM — Atomic

Force Microscopy) i zastosowania tej techniki pomiarowej do badania nanostruktur.

Wymagane zagadnienia

Podstawy fizyczne mikroskopii sit atomowych: zjawisko piezoelektryczne i
podstawowe wtasciwosci materiatdw piezoelektrycznych, drgania wymuszone
oscylatora harmonicznego (zmiennos¢ amplitudy i fazy drgan od czestotliwosci,
dobro¢ oscylatora), oddziatywania miedzyatomowe: przyciggajgce (van der Waalsa) i
odpychajace (zakaz Pauliego), potencjat Lennarda-Jonesa.

Budowa i zasada dziatania mikroskopu sit atomowych: Prosze uwaznie przeczytac
skrypt [2]. Nalezy umieé¢ wytlumaczy¢: dziatanie uktadu detekcji potozenia dzwigni za

pomocy wigzki Swiatta laserowego i detektora czteropolowego; dziatanie skanera w
postaci piezoelektrycznej rurki — sprzezenie ruchu x, y, z i ograniczenia zwigzane z
odpowiedzig skanera na sygnaly sterujace jego ruchem; zasade dziatania petli
sprzezenia zwrotnego, znaczenie ksztattu ostrza i witasciwosci dzwigni dla wyniku
pomiarow; a takze mozliwe btedy odwzorowania oraz ich zrddta.

Zasada roznych trybow pracy i technik pomiarowych: Prosze zajrze¢ na strone
http://www.ntmdt.com/spm-principles - strona dostepna w jezyku angielskim). W

poszczegdlnych podpunktach zamieszczono animacje ufatwiajgce zrozumienie idei
pomiaru. Nalezy umie¢ wyttumaczy¢ dziatanie mikroskopu AFM w trybie

kontaktowym, bezkontaktowym, z kontaktem przerywanym, pomiary w trybie sit
bocznych — Lateral Force Microscopy (LFM).

Przebieg cwiczenia

Nauka obstugi mikroskopu, wykonywania pomiaréw oraz opracowywania i
prezentowania wynikéw.

Po opanowaniu niezbednych umiejetnosci wykonujgcy éwiczenie otrzyma probki do
zbadania za pomocg mikroskopu sit atomowych wraz ze szczegétowym zadaniem do
wykonania.

Planowanie i wykonywanie pomiarow

Celem badan mikroskopowych jest zarejestrowanie i zinterpretowanie obrazéw

mierzonej prébki, w taki sposéb, aby mdc wytowié jej cechy charakterystyczne. W badaniach

technika AFM mierzy sie niewielki utamek powierzchni catej prébki o rozmiarach kilku

milimetréw, czyli o powierzchni 10+100 mm®. Pojedynczy skan wykonuje sie dla obszaru o
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powierzchni, typ. 0.1+5000 um? 1 mm?”=10° um?. Aby stwierdzi¢ reprezentatywnosc
wynikow, nalezy wykona¢ pomiary w kilku miejscach, w miare mozliwosci oddalonych od
siebie.

Rejestrowane obrazy sg generowane na podstawie wynikow pomiaréw dla siatki
punktow. Uzytkownik ustala liczbe linii w obrazie, liczbe punktéw oraz wielko$¢ mierzonego
obszaru, czyli odstep miedzy punktami. Aby dostrzec pewien szczegdt na obrazie, w jego
obrebie musi znalez¢ sie od kilku do kilkunastu punktéw (rozdzielczos¢). Z drugiej strony
mierzac zbyt maty obszar, mozna nie zauwazyé, pewnych wiekszych elementéw. Poniewaz
zapis pojedynczego obrazu trwa zwykle od kilku do kilkunastu minut, trzeba w sposéb
przemyslany zaplanowaé pomiary. Zbyt szybkie skanowanie spowoduje znieksztatcenie
obrazu na skutek niewtasciwej odpowiedzi skanera lub uktadu detekcyjnego. Zbyt wolne
skanowanie lub zbyt duza liczba linii i punktéw wydtuza czas pomiaru, nie poprawiajgc przy
tym jako$ci obrazu ani nie udostepniajgc nowych informacji.

Pomiary nalezy wykonywaé i opracowywac starannie. Fakt, ze podczas pracy z
mikroskopem sit atomowych na ekranie pojawia sie jakis obraz, nie oznacza jeszcze, ze jest
to obraz poprawny, ani nawet tego, ze ma on sens fizyczny. Jezeli uruchomimy procedure
skanowania, to w rezultacie zawsze zostanie wygenerowany obraz. Zadaniem operatora
mikroskopu jest zagwarantowanie poprawnosci tego obrazu w ramach mozliwosci
technicznych mikroskopu.

Trzeba pamieta¢ ze obraz w mikroskopie sit atomowych jest generowany na
podstawie skomplikowanego oddziatywania dzwigni pomiarowej z powierzchnig badanej
probki. Efekt pracy zalezy od poprawnego wykonania pomiarow i prawidiowego
,obrobienia” obrazu surowego. Btedéw popetnionych na etapie pomiaréw nie da sie z reguty
usung¢ podczas obrabiania obrazéow. Odwrotnie nieumiejetna lub niestaranna obrébka moze
zniweczy¢ lub obnizyé wartos¢ poprawnie wykonanych pomiarow.

W razie jakichkolwiek watpliwosci co do jakosci i wiarygodnosci uzyskiwanych
obrazéw nalezy zada¢ pytanie asystentowi prowadzgcemu ¢wiczenie. W szczegdlnosci
nalezy sygnalizowad podejrzenie uszkodzenia diwigni pomiarowe;j.

Przygotowanie opisu
Opis powinien zawiera¢ nastepujgce czesci:
1. Streszczenie (takze w jezyku angielskim)
Wstep teoretyczny (krétka prezentacja zadania)
Opis metody pomiarowej, uktadu pomiarowego i prébek.
Wyniki pomiaréw i ich analizy
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Podsumowania zawierajgcego wnioski

W opisie nalezy wyczerpujgco przedstawié¢ sposéb wykonania pomiardéw i obrabiania danych.
Prezentujgc wyniki, nalezy dobierac skale ,,z”, aby istotne szczegdty byty czytelne. Nie nalezy
zadowalac sie skalg dobrang automatycznie przez program; czesto jest ona np. wynikiem

przypadkowych zaktécen, ktdre wystgpity podczas pomiaru. W razie potrzeby z jednego




zarejestrowanego obrazu nalezy przygotowac kilka obrazkéw szczegdtowych z osobno
dobranymi skalami. W przypadku wymiarowania obiektéw, nalezy korzysta¢ z obrazéw typu
»przekrdj”. W opisie nie trzeba zamieszcza¢ wszystkich zmierzonych obrazéw; nalezy wybraé
te, ktére sa reprezentatywne i odzwierciedlajg charakterystyczne elementy topografii
probek. Nalezy tez wskaza¢ zauwazone btedy odwzorowania (artefakty obrazu) i
przedyskutowac przyczyny ich wystgpienia.

Wydrukowanie czytelnych obrazéw wymaga wykorzystania drukarki kolorowej i papieru o
dobrej jakosci. Aby unikng¢ wysokich kosztow, opis mozna dostarczyé w wersji papierowe;j z
zaznaczonym potozeniem obrazéw (miniatury). Opis z petnowymiarowymi obrazami nalezy
przesta¢ w postaci elektronicznej PDF.

Kryteria oceny

Podstawowym kryterium oceny jest starannos¢ i jako$é uzyskanych obrazow oraz sposob
przedstawienia wynikow. Nalezy dazy¢é do wydobycia z pomiaréw jak najwiekszej liczby
informacji.
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Mikroskop tunelowy (STM - Scanning Tunneling Microscope) oraz mikroskop sit
atomowych (AFM — Atomic Force Microscope) s3 zaliczane do skaningowych mikroskopow
sondujacych (prébnikowych) — (SPM — Scanning Probe Microscope). Badana prébka (albo
sonda) jest umieszczona na skanerze, ktéry umozliwia jej precyzyjne przesuwanie wzgledem
sondy pomiarowej (albo prébki) — metalowej igty (STM) lub krzemowej dzwigni z ostrzem
(AFM). Skaner umozliwia ruch zaréwno w ptaszczyznie prébki (skanowanie x-y), jak i w
kierunku do niej prostopadtym (oS z - regulacja sprzezenia sonda-probka). Obraz jest
tworzony przez program komputerowy na podstawie sygnatéw elektrycznych
charakteryzujgcych sprzezenie miedzy prébka a sondg dla wybranej siatki punktéw.

W przypadku mikroskopu tunelowego miarg sprzezenia sonda-prébka jest natezenie
pragdu tunelowego ptyngcego miedzy igta a powierzchnig probki oddalonymi od siebie o
okoto 1 nanometr. Natezenie pradu tunelowego zalezy od przytozonego napiecia, odlegtosci
igty od prébki (szerokos¢ bariery) oraz witasciwosci fizycznych materiatu igty i préobki. W
najprostszym przypadku, jezeli wtasciwosci probki nie zmieniajg sie od punktu do punktu, to
utrzymujac podczas skanowania state natezenie pradu tunelowego, mozna wyznaczy¢ ksztatt
powierzchni prébki (topografia). Aby zachowac state natezenie pradu, uktad elektroniczny
(petla sprzezenia zwrotnego) podaje odpowiednie napiecie na skaner. Dzieki kalibracji
oprogramowanie moze zmiany napiecia przettumaczy¢ na obraz wysokosci. Jezeli igta jest
idealnie ostra, czyli na jej czubku znajduje sie pojedynczy atom, to pomiary mozna wykonac z
rozdzielczoscia atomowa. Wymaga to ukfadu pomiarowego o nadzwyczaj wysokiej
stabilnosci mechanicznej, termicznej i elektrycznej oraz czystosci, ktdrg mozina osiggngc
jedynie w ultrawysokiej prézni ~10™*' mbar (13-14 rzedéw wielkosci ponizej ciénienia
atmosferycznego). Okazuje sie jednak, ze w przypadku niektérych materiatow grafit, grafen,
zaadsorbowane czgsteczki organiczne, za pomocg prostego mikroskopu tunelowego
pracujgcego w powietrzu udaje sie uzyska¢ rozdzielczo$¢ rzgdu utamka nanometra
odpowiadajgcg niewielkim grupom atomow.
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Za pomocy mikroskopu tunelowego mozna badaé tylko prébki przewodzace. Aby
poradzi¢ sobie z tym ograniczeniem skonstruowano mikroskop sit atomowych. Igte
zastgpiono dZwignig z ostrzem w postaci stozka lub ostrostupa; promien krzywizny ostrza
moze by¢ rzedu pojedynczych nanometréw. Potozenie dzwigni jest najczesciej sledzone
dzieki odbiciu wigzki swiatfa z diody laserowej. W przypadku mikroskopu sit atomowych
wyrézniamy dwa zasadnicze tryby pracy: tryb kontaktowy (Contact mode) oraz tryb
bezkontaktowy, a moéwigc dokfadniej bez statego kontaktu (Non-Contact, Semicontact,
Intermittent Contact, Tapping Mode).

Podczas pomiaru w trybie kontaktowym ostrze wywiera nacisk na powierzchnie
probki. (Odpychanie miedzy powtokami elektronowymi atomoéw bedgce konsekwencjg
zakazu Pauliego.) Wielkoscia obserwowang jest ugiecie dzwigni. Jezeli probka jest
jednorodna, to skanujgc pewien obszar ze statym ugieciem dzwigni, mozna uzyskaé obraz
topografii. W przypadku prébki niejednorodnej sytuacja znéw sie komplikuje, poniewaz
trzeba odpowiedzie¢, czy probka nie ulega deformacji pod wptywem nacisku dzwigni i jaki
efekt na zachowanie dZwigni pomiarowej bedzie mie¢ rézna sita tarcia. Pomiar w trybie
kontaktowym jest punktem wyjscia do realizacji innych technik SPM, np.: mikroskopii sit
bocznych (tarcia), LFM — Lateral Force Microscopy. Jezeli dzwignia i préobka sg przewodzace,
mozliwy jest pomiar mikroskopowych zmian rezystancji, SSRM — Spreading Sheet Resistance
Microscopy. W przypadku delikatnych probek pomiar w trybie kontaktowym moze
powodowac zniszczenie powierzchni prébki. (Jakie cisnienie wywiera ostrze dzwigni o statej
sprezystosci 1 N/m, odksztatconej o 20 nm, jezeli powierzchnia kontaktu z probkg wynosi
50 nm? ?)

Podczas pomiarow w trybie bezkontaktowym dZwignia pobudzana do drgan o
czestotliwosci bliskiej jej czestotliwosci rezonansowej (od kilkudziesieciu do kilkuset
kilohercéw) jest zblizana do powierzchni probki. W najprostszym przypadku, jezeli odlegtosc¢
ostrze préobka nie jest bardzo mata, rozwazajac site pomiedzy ostrzem a préobkg mozna
ograniczy¢ sie do wyrazéw liniowych, tzn.
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Sita stata spowoduje zmiane potozenia réwnowagi; pochodng w wyrazie liniowym mozna
zinterpretowac jako korekte statej sprezystosci dzwigni. Oznacza to, ze zblizanie dZzwigni do
préobki spowoduje zmiane jej czestotliwosci rezonansowej. Poniewaz czestotliwosc
pobudzania jest stata, zmianie ulega amplituda i faza drgan. Warto$¢ pochodnej dF/dz, a
wiec zmiana amplitudy, zalezy od odlegtosci ostrze-prébka. Skanujgc powierzchnie prébki
jednorodnej ze statg amplitudg, mozina wiec wyznaczyé jej topografie. Dla prébek
niejednorodnych obraz topografii jest znieksztatcony, poniewaz oddziatywanie ostrze-
probka, a wiec takze wartos¢ pochodnej dF/dz, zalezy od statych materiatowych. W takim
przypadku stata amplituda nie oznacza statej odlegtosci ostrza od probki. Dla prébek
niejednorodnych uzyteczna bywa rejestracja obrazu prezentujgcego faze drgan. Mozna na
jego podstawie wyciggngé wnioski o zmiennosci sktadu.



W przypadku ogdlnym, trzeba uwzgledni¢ catg ztozonos¢ oddziatywania miedzy
ostrzem sondy oraz prébka i w opisie teoretycznym nie mozna pomija¢ wyrazéw
nieliniowych. W szczegdlnosci okazuje sie wtedy, ze mozliwe sg mody drgan dzwigni,
réznigce sie amplituda. Takg samg amplitude mozna uzyskac¢ dla réznych odlegtosci ostrza od
prébki. Pomiar topografii jest wiec mozliwy pod warunkiem, ze utrzymywany jest staty mod
drgan dzwigni.



