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Abstrakt The atomic force microscope (AFM) belongs to the new family of scanning probe microscopes
(SPM). Contribution is a review of our applications of AFM Explorer at surface study of solid conductive
and non-conductive samples. The interesting application of AFM is analysis of iron oxide nanoparticles
and their morphological characteristics study.

1 Uvod

Pokroky v oblasti materidlového vyzkumu vychazi mimo jiné ze studia rtznych povrchovych struktur,
na jejichz zobrazeni jiz nestaci elektronové mikroskopy. Ty neumoziuji ziskat tplné 3D informace o mi-
krostruktufe nebo mechanickych vlastnostech jako jsou napiiklad elasticita, tvrdost, adheze, apod. Sou-
Casné s vyzkumem v oblasti nanotechnologii musel byt vytvofen nastroj, ktery by umoznil hodnoceni
,hanostruktur®.

Cestu do ,,nanosvéta“ otevieli v roce 1981 Gerd Binnig a Heinrich Rohrer z laboratori IBM v Curychu,
ktefi stali u zrodu metody rastrovaci tunelovaci mikroskopie (Scanning Tunneling Microscopy — STM). O
pét let pozdéji ziskali za svij objev Nobelovu cenu. Pfistroje STM byly prvni, které vytvarely skute¢ny
obraz povrchu s rozliSenim na atomarni irovni. Po uvedeni zédkladni metody STM, doslo k mohutnému
rozvoji této techniky a objevila se celd fada metod, vhodnych pro studium rtznych typia a vlastnosti
povrchti. Pro tyto pfibuzné metody se pouziva skupinovy nizev ,Rastrovaci sondova mikroskopie® (Scan-
ning Probe Microscopy — SPM). Na mapovani rozlozeni atoméarnich sil na povrchu vzorku je zaloZena
»Mikroskopie atoméarnich sil“ (Atomic Force Microscopy — AFM).

2 Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

SPM pfistroje pracuji na zcela odlisném principu nez konvenéni mikroskopické techniky [1],[2]. Obrazy
SPM jsou ziskdvany umisténim mechanické sondy do blizkosti povrchu vzorku. Sonda snima povrch a
pfi pohybu po vzorku vytvari signal zpétné vazby, ktery je vyuzivan k vertikdlnimu polohovani sondy.
Vzéjemny pohyb sondy a vzorku pfi rozligeni f4du nm (10~% m) je realizovan piezoelektrickou keramikou,
umoznujici fadkové snimani v roviné x — y a pohyb sondy ve sméru osy z, Fizeny signalem zpétné vazby.
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Obréazek 1: Princip detekce AFM

Mikroskopie AFM mapuje rozloZeni atomérnich sil na povrchu vzorku. Tyto sily jsou vyvolany tés-
nym piiblizenim hrotu k povrchu, ¢imz vznika pritazliva nebo odpudiva sila, ktera zpusobi ohyb raménka



s hrotem. Detekce ohybu raménka se provadi zpravidla laserovou diodou a fotodetektorem. Kromé vy-
chylky raménka ve vertikdlnim sméru je mozné detekovat pohyb skvrny i v horizontalnim sméru — tedy
zkrut raménka. Princip detekce je uveden na obr.1.

Na hrot, ktery je v té€sné blizkosti povrchu, ptisobi pfedevsim kratkodosahové odpudivé sily elektrosta-
tického pitvodu a dlouhodosahové, pfitazlivé van der Waalsovy sily (sily dipél-dip6lové interakce). Piesny
kvantové-mechanicky vypodet t&chto sil pro systém atomt hrotu a povrchu je pomérné slozity, uvedme
proto graf zavislosti celkové sily na vzdalenosti hrotu od povrchu, viz. obr. 2. Na kfivce najdeme tseky
charakteristické pro zakladni rezimy mikroskopu atomarni sily — kontaktni, bezdotykovy a poklepovy
rezim.
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Obrazek 2: Pusobeni sil u AFM

Kontaktni rezim je mozné provozovat v rezimu konstantni vysky, pfi niz je udrzovana jista hodnota
vysky 2o a méri se ohyb raménka a v rezimu konstantni sily, kdy se udrzuje konstantni ohyb raménka
a posouvd se s hrotem (pfipadné se vzorkem) ve sméru osy z. Tato modifikace je ¢astéji pouzivana,
protoze se vyvarujeme zavislosti prithybu raménka na kapilarnich silach a jeho pruznosti. V bezdotykovém
rezimu je méronosnou veli¢inou, vedouci k zobrazeni povrchu zména rezonanéni frekvence pfi priblizeni
hrotu k povrchu. Jistou nevyhodu tohoto zptsobu meéfeni je, ze hrot ,kopiruje“ i mikrokapky vody
kondenzované na povrchu analyzovaného vzorku. Toto zkresleni odstranuje poklepovy rezim. Ten je velmi
podobny predchozimu rezimu, ale rozkmit raménka je tak velky, ze dochazi k ob¢asnému kontaktu hrotu
s povrchem. Povrch je zde opét mapovan na zdkladé zmény rezonancni frekvence. Tato modifikace je
vyhodnéjsi nez dotykova zejména v pripadech, kde by hrozilo poskozeni povrchu tfenim nebo tazenim
hrotu po povrchu.

Polohovaci zarizeni — skener

Piesné pohyby zajistuje piezoelektrickd keramika. Pro idely SPM p¥istroji se pouziva polykrystalicky
materidl na bazi PbZrOs a PbTiOs. Z konstrukéniho hlediska mé skener pro skenovani vétsich ploch
(100 x 100 pm) vétsinou podobu trojnozky nebo duté trubicky pro skenovani mensich ploch (2 x 2 um).
Pfi pohybu skeneru podél fadku jsou v pravidelnych intervalech digitédlné snimdna data (konstantni sila
hrotu vié¢i povrchu, zména rezonan¢ni frekvence, ohyb raménka apod.). Pocet bodii na fadek byva do
1000 datovych bodi, skenované oblast je ¢tvercova.

Raménko s hrotem

Raménka a jejich hroty jsou klicovou komponentou AFM pfistroji, protoze zprostiedkovavaji silu mezi
hrotem a povrchem vzorku a z jejich konstrukce vyplyva i pfi¢na rozliSovaci mez. Bézna raménka jsou
dlouhd od 100 do 200 pm, Siroka jsou od 10 do 40um a jejich tloustka byva od 0,3 do 2 pm.

AFM nevyzaduje jen ostry hrot, ale také raménko s optimalizovanou tuhosti (pruznosti), kterd by
meéla byt nizsi nez je vazebna sila mezi atomy v pevnych latkach. Tuhost raménka zavisi na jeho tvaru
a materialu, ze kterého je vyrobeno. Pozadované vlastnosti ramének potom vyplyvaji z dané aplikace.
V kontaktnim rezimu jsou potfebnd mékka a ohebna raménka z divodu minimalizace poskozeni povrchu



vzorku. V nekontaktnim rezimu se vice pouzivaji tuzsi raménka s vyssi rezonanc¢ni frekvenci. Tuhost
komeréné dostupnych ramének se pohybuje od tisicin do desitek Nm™!. Protoze interakce mezi atomy
hrotu a povrchu vzorku zavisi na kfivosti hrotu, hroty pro rozliseni 1 az 2 nm musi mit polomér kiivosti
okolo 5 nm.

3 Aplikace mikroskopie atomarni sily — povrchy

Mikroskopy atomarni sily nachézi uplatnéni pri analyzach povrcht vodivych i nevodivych pevnych latek.
Vzhledem k moznosti pfesného stanoveni vertikalniho rozméru v ose z, je mozné AFM vyuzit i v metrologii
jako prostfedek pro piesna rozmérova méfeni. Je mozné promérovat stopy digitdlniho zdznamu na CD
ROMu (obr. 3), proméfit tloustku tenké vrstvy na povrchu optického skla (obr. 4), apod. Metodou AFM
je mozné efektivné hodnotit povrchy vytvarené metodou laserového povlakovani, coz je technologicky
proces vedouci ke vzniku povlakt se specidlnimi vlastnostmi na zakladnim materialu, viz. obr. 5.
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Obréazek 3: Stopy na CD (20x20um) Obréazek 4: Tenkd vrstva (100x100 pm)

Aplikace mikroskopie atomarni sily — nanocastice

Dalsi aplikaci, kde vynikaji pfednosti AFM, jsou analyzy praskovych ¢astic nanometrovych rozméri.
Jednim z vyzkumnych tkold katedry experimentdalni fyziky PiF UP je vyzkum nanocéstic oxidu zele-
zitého — FeoO3(3]. Oxidy Zeleza jsou velmi dillezité materidly, nachézejici uplatnéni v fadé oblasti védy
a primyslu. Uzivaji se jako katalyzatory, pigmenty, plynové senzory, abraziva, lestidla nebo pro zazna-
mova média. Oxidy Zzeleza se daji pouzit pro vyrobu zZeleza a feriti. Je rovnéz velmi dobfe zndmo, ze
oxidy Zeleza patii mezi nejstarsi znama, chemicky stabilni, netoxickd a neblednouci barviva s vybornymi

Obrazek 5: Laserové povlakovani (rozmér skenované oblasti 40x40um)



suspenznimi vlastnostmi. NejbéZnéjsim ¢ervenym anorganickym pigmentem je a—FeyOs (hematit). M4
vysokou tepelnou odolnost a vynikajici pigmentové vlastnosti.

»Sucha® cesta pripravy a—FeyOg je zaloZena na termickém rozkladu FeSOy-7H2O na vzduchu. Syntéza
se skladd z nékolika krokt: ¢astecnd dehydratace heptahydratu siranu Zeleznatého na monohydréat pri
teploté 200 °C, mleti a tFidéni ¢astic, kalcinace pfi teploté 600-800 °C, filtrace a susSeni finalniho pigmentu.
Velikost a—Fe,O3 ¢astic se méni v zavislosti na teploté kalcinace a t¥idé pouzitych vychozich castic.

Pfi pouziti ,mokrého“ zpisobu pfipravy jsou oxidy zeleza pripraveny pusobenim zelezitych soli, redu-
kovatelnych aromatickych dusikatych slozek (nitro nebo azoderivaty) a zédkladni slozky, volené z hydroxida
amonnych a alkalickych kovil pfi teploté 25-200 °C ve vodném prosttedi. Velikost (barva) pigmenti zavisi
na reakcni teploté a molarnim poméru mezi Zelezitou soli a aromatickou dusikatou slozkou.

Zpusob syntézy miize ovlivnit nejen vnitini strukturu a—Fe; O3, ale také muze modifikovat morfologii
Castic i jejich velikostni distribuci.

AFM metodou bylo potvrzeno, Ze nanocastice a—FesO3 vykazuji hexagonalni symetrii, viz. obr. 6.
Prokézalo se, ze Castice pripravené za sucha maji ptiblizné tiikrat vétsi vertikalni rozmér v porovnani
s pfi¢nym rozmérem, nez krystality pripravené mokrou cestou.

Obréazek 6: AFM obraz a—FesO3 nanoééstic pfipravenych mokrou cestou (rozmér skenované oblasti
680680 nm)

4 Zavér

Cilem pfispévku je pfedevsim poskytnout informaci o mikroskopii atomarnich sil, jako zobrazovaciho
nastroje vyuzitelného pti zobrazovani povrchl a v oblasti nanotechnologii pfi analyze nanocastic oxidi
zeleza. Zajemci o tuto problematiku mohou ziskat dalsi informace na webové strance ,,Laboratofe rastro-
vaci sondové mikroskopie“ katedry experimentalni fyziky P¥F UP v Olomouci |(http://atmilab.upol.cz),
kde je mozné se blize seznamit s danou problematikou a najit dalsi uzitecné odkazy s pribuznou tematikou.

Publikace vznikla z podpory grantového projektu FRVS 1202 a Vyzkumného zaméru MSM 153100007
,,Pristrojové centrum fyzikalniho a chemického vyzkumu na P¥F UP v Olomouci“.
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