1.5 Dalsi SPM techniky

Pristroje STM, AFM v kontaktnim, nekontaktnim (NK) a periodickém rezimu (P-
K), MFM a LFM pfistroje, patii vsouCasné dobé mezi nejcastéj$i rezimy SPM.
Nejprodavanéjsi komercni ptistroje jsou konstruovany jako zékladni jednotka s moznosti
volby rGznych technik jednoduchou modifikaci ,,hardweru. Zpravidla je tifeba pfi
piechodu z jednoho rezimu do druhého pouzit i jiny software. Tato ¢ast textu popisuje
zékladni principy nasledujicich technik:

1.5.1 Mikroskopie modulace sily

1.5.2 Mikroskopie detekce faze

1.5.3 Mikroskopie elektrostatické sily

1.5.4 Rastrovaci kapacitni mikroskopie

1.5.5 Rastrovaci teplotni mikroskopie

1.5.6 Rastrovaci opticka mikroskopie blizkého pole
1.5.7 Nanolitografie

1.5.8 Rezim pulzni sily

1.5.9 Mikroteplotni analyza

1.5.10 Vodivy AFM

1.5.1 Mikroskopie modulace sily (FMM — Force Modulation Microscopy)

Mikroskopie modulace sily (FMM) rozsifuje AFM zobrazeni tim, Ze umoZnuje
charakterizovat povrch vzorku z hlediska jeho mechanickych vlastnosti. Stejné jako LFM a
MFM, tak 1 FMM umoziuje soucasné¢ pofizovat data vyplyvajici ze zmény topografie i
slozeni vzorku.

V FMM rezimu, hrot rastruje povrch v kontaktu s povrchem a zpétnou vazbou se
zajistuje konstantni ohyb raménka (podobné jako v rezimu konstantni sily u AFM). Krom¢
toho se na hrot nebo na vzorek ptivadi sttidavy signal. Amplituda modulace raménka, ktera
vychazi z téchto pfidavnych signali, se méni podle elastickych vlastnosti vzorku, jak

ukazuje obr. 1-10.
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Obr. 1-10 Amplituda oscilaci raménka, ménici se podle mechanickych vlastnosti povrchu
vzorku.

Systém generuje silou modulovany signal, korespondujici s elastickymi vlastnostmi
povrchu vzorku a souvisejici se zménou modulace amplitudy raménka. Frekvence
pouzitého stfidavého signalu se pohybuje v fadu stovek kHz. Tato frekvence je vyssi nez
frekvence zpétné vazby nastavené v drdze hrotu. Diky tomu lze separovat informaci o
topografii od lokdlnich zmén elasticity, a tak mohou byt oba signdly snimany soucasng¢.
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Obr. 1-11 znazorfuje topograficky kontaktni AFM rezim a FMM obraz povrchu
kompozitniho materialu tvofeného polymerem a uhlikovymi vlakny.

Obr. 1-11 Kontaktni AFM (vlevo) a FFM (vpravo) obraz kompozitu uhlik/polymer (5x5
pm)

1.5.2 Mikroskopie detekce fazovych posuni (PDM — Phase Detection Microscopy)

Mikroskopie detekce faze (PDM) — také v literatuie uvadéna jako fazové zobrazeni,
je dalsi technikou, kterd se muze vyuzit pro mapovani vlastnosti povrchu, jako jsou
elasticita, adheze nebo tfeni. Obrazy vychazejici z detekce fazovych posunli, mohou byt
vytvareny rovnéz soucasn¢ s ostatnimi standardnimi rezimy (NK, P-K AFM, MFM).
Zména faze mize byt méfena i v prabéhu rezimu FFM.

Detekce fazového posunu spociva ve sledovani fazovych zpozdéni mezi signalem
budicim oscilaci raménka a vystupnim signdlem oscilujiciho raménka, viz. obr. 1-12.
Zmény fazového zpozdéni reflektuji zmény mechanickych vlastnosti povrchu vzorku.
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Obr. 1-12 Zména faze u PDM mikroskopu

h 4

Zpétna vazba meéficiho systému pracuje v obvyklém rezimu (porovnani zmeén
ohybu raménka nebo amplitudy vibrace), ¢imz se dosahuje zobrazeni topografie vzorku.
Pti ziskavani topografického obrazu je registrovan soucasné fazovy posun, takze je mozné
topografii a materiadlové zmény sledovat soucasné.

Detekce faze je vyuzita pii pofizovani informaci o materidlovych vlastnostech
vzorkl, jejichz topografie se snadnéji mefi v P-K AFM nez kontaktnim AFM zptsobem.

Pro tyto vzorky je PDM alternativou FMM, ktery uziva kontaktni AFM pro stanoveni
topografie povrchu.
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Obr. 1-13 ukazuje porovnani topograficky obrazu adhézniho povrchu s obrazem
ziskanym zptisobem PDM (PDM poskytuje doplitkovou informaci k topografii povrchu).

Obr. 1-13 Porovnani NK AFM s PDM (vpravo). Obrazové pole 17 x 17um.

1.5.3 Mikroskopie elektrostatickych sil (EFM — Electrostatic Force Microscopy)

Mikroskopie elektrostatické sily (EFM) vychazi z pohybu nabitého hrotu nad
povrchem vzorku tvofenym oblastmi s riznym nabojem. K reakci raménka dojde, kdyz se
pohybuje nad mistem s kladnym nebo zdpornym plosnym nébojem, jak je patrné z obr. 1-
14.
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Obr. 1-14 Schematické znazornéni principu EFM

EFM mapuje lokalni zmény nabitych oblasti (domén) na povrchu vzorku, podobné
jako je tomu u MFM (zde se vSak detekuji magnetické domény v magnetickych
materialech). Velikost vychylky raménka s hrotem je umérnad hustoté ndboje a mize byt
meéiena standardnim detekénim systémem uZzivajicim laserovy svazek.

EFM se poziva predev§im ke studiu prostorovych zmén hustoty povrchového
naboje. Timto zplisobem mize byt mapovano napt. elektrostatické pole elektronickych
obvodl pfi zapnuti a vypnuti pfistroji. Tato technika, zndma jako ,,napétova sonda“ je
cennym ndastrojem pro testovani aktivnich mikroprocesorovych €ipti v submikronovych
mezich.
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1.5.4 Rastrovaci kapacitni mikroskopie (SCM — Scanning Capacitance Microscopy)

Rastrovaci kapacitni mikroskopie (SCM) zobrazuje prostorové zmény kapacity.
Stejné jako EFM, SCM méfi napéti mezi hrotem a vzorkem. Raménko s hrotem pracuje
v NK rezimu (rezim konstantni vysky). Specialni obvod sleduje elektrickou kapacitu mezi
hrotem a vzorkem. Protoze kapacita zavisi mimo jiné na permitivité prostiedi mezi hrotem
a vzorkem, SCM muze studovat zmény obrazu v zavislosti na tlouStce dielektrického
materidlu na polovodi¢ovych substratech. SCM muze byt rovnéz pouzit pii vizualizaci
podpovrchovych nosict néaboje, jako je naptiklad mapovani piiméesi (legovacich latek)
v iontove implantovanych polovodicich.

1.5.5 Rastrovaci teplotni mikroskopie (SThM — Scanning Thermal Microscopy)

Rastrovaci teplotni mikroskopie méii tepelnou vodivost na povrchu vzorku.
Podobné jako MFM, LFM a EFM, i SThM umoziiuje soucasné snimani tepelné vodivosti
na povrchu vzorku a topografickych dat. Rastrovaci teplotni mikroskop miize byt pouzit ve
dvou zékladnich rezimech, umoznujicich zobrazeni povrchové teploty vzorku a tepelné
vodivosti. ,,Srdcem® STM pfistroje je tepelna sonda s odporovym prvkem. Ridici jednotka
provadi mapovani teploty a fidi vytvafeni map teploty nebo tepelné vodivosti.

Pro SThM se pouzivaji rizné typy ramének. Ke konstrukci raménka se pouziva
napiiklad slitiny dvou riiznych kovl (nebo se pouzivaji dva draty z riznych materiall).
Materialy ramének reaguji na zmény tepelné vodivosti rizné¢ a zptasobuji ohyb raménka.
Zobrazovaci systém vytvaii SThM obraz, ktery je tepelnou mapou, reprezentujici mista
s raznou teplotou nebo tepelnou vodivosti. Topograficky kontrast pfitom mutze byt oddélen
od obrazu lokalnich teplotnich zmén, a oba signaly mohou byt snimény soucasné.

Druhy typ raménka jako teplotniho ¢idla vyuziva Wollastonova dratu. Raménko je
vyrobeno ze stiibrného dratu a piedstavuje tepelné zéavisly odporovy prvek. Vlastnim
odporovym teplotnim ¢idlem je na konci umistény prvek z platiny (pfip. ze slitiny platiny s
10% obsahem rhodia). Vyhoda této konstrukce je, ze mize byt pouzita pro oba mody
tepelného zobrazeni (teplota a tepelna vodivost).

1.5.6 Rastrovaci opticka mikroskopie v blizkém poli (NSOM — Near Field Scanning
Optical Microscopy)

NSOM je rastrovaci opticka mikroskopicka technika, umoznujici uzivatelim
pracovat se standardnimi optickymi nastroji pod difrakénim limitem, ktery normalné
omezuje rozliSovaci mez podobnych optickych metod (A okolo 300 nm). Metoda je
zalozena na tom, ze vzorek je excitovan svétlem prochazejicim pies submikronovou
clonku tvarovanou na konci jednomoédového tazeného optického vldkna. Jeji apertura je
obvykle nékolik desitek nm v priméru. Z divodu zabranéni svételnych ztrat je vldkno
pokoveno hlinikem.

V béznych NSOM experimentech, je sonda udrzovéana ve fixované poloze, zatimco
vzorek je rastrovan s vyuzitim piezoelektrickych technologii, podobné jako ve vétSing
komer¢nich rastrovacich sondovych mikroskopii. V modernich systémech muze byt
vzdalenost hrotu od povrchu regulovana specialné nastavenou zpétnou vazbou v podobé
jakési ,,Jadicky*. Pouziti této zpétné vazby nevyzaduje dalSiho zpétnovazebného laseru, jak
tomu bylo dfive.
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Obr. 1-15 Schematické znazornéni ladicky

Technologie s vyuzitim ,ladicky* zvySuje citlivost detekce sily a usnadnuje
nastaveni hrotu. Pro méteni se pouziva Siroka skala vinovych délek. To umoznuje soucasné
pofizeni a nezavisly vznik topografického a optického obrazu vzorku. Dilezité je, Ze jen
velmi mald c¢ast vzorku je osvétlena. To signifikantné redukuje tzv. ,,odbarveni®
(photobleaching).

Nejbeéznéjsi technologie voli pro tvorbu obrazu fluorescenci, ale je mozné uvést
dalsi piiklady jako UV-viditelné, IR a Ramanovy techniky. Za povSimnuti stoji moznost
ziskani informaci chemického charakteru uzitim rastrovaci svételné mikroskopie v blizkém
poli s rozlisenim lepSim nez 100 nm.

1.5.7 Nanolitografie

Obvykle je SPM uzit ke zobrazovani struktury povrchu bez jeho poskozeni. Na
druhé¢ stran¢, jak AFM, tak i STM metody mohou byt pouzity k upravé povrchu. U AFM
metody je aplikovana nadmérnda sila, u STM silnéjsi pole. Zkuste porovnat klasickou
piipravu tiskovin s technikou, kdy povrchy jsou modfikovany atom po atomu. Tato
unikatni technologie je zndma jako nanolitografie. Obrazek 1-16 ukazuje povrch

fotorezistivniho materialu, ktery je ,,potistén* nanolitografickym zptisobem.

Obr. 1-16 Obraz vytvofeny nanolitografickou technikou. Pole 40x40 pm
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1.5.8 Rezim pulsni sily (PFM — Pulsed Force Mode)

Rezim pulsni sily pouzivéa k sondovani povrchu vzorku oscilujici raménko a vytvari
soucasné, ale odd€len¢ topografické mapy povrchu vzorku a mapuje adhezi a tvrdost
povrchu. U PFM sonda rastruje povrch v kontaktu s nim. Je zde vyuzita zpétna vazba se
sinusoidnimi  oscilacemi pod rezonan¢ni frekvenci raménka (prostiednictvim
piezoelektrické technologie). Tyto oscilace zptisobuji v prubéhu rastrovani stiidavy kontakt
hrotu s povrchem. Tento zplisob rastrovani minimalizuje poskozeni povrchu, ke kterému
by doslo ve standardnich kontaktnich rezimech v disledku laterarnich (tfecich) sil.
Z tohoto ditvodu je PFM vhodny pro analyzy pfedevsim mékkych povrchi.

Béhem kazdé oscilace systém kontroluje posunuti sondy, aby se mohl porovnat
vztah sila—vzdéalenost mezi hrotem a povrchem. Tento posun koresponduje se silou
pusobici na hrot vyvolanou tuhosti raménka. Z divodu redukce zpracovavanych dat, PFM
méfi pouze charakteristické spoustéci body na kiivce posunuti. Z téchto dat jsou odvozeny
soucasn¢ mapy topografie, adheze a tvrdosti povrchu. Kazdy kontakt znamena v budoucim
obrazu jeden pixel.

Topografie povrchu vzorku se vytvaii mapovanim napétovych zmén pouzitych
k piezo-posuvu v ose Z pro zajisténi pozice sondy ve stavu konstantni, maximalni sily
(maximalni ohyb sondy) na konci kazdé¢ oscilace do vzorku.

Tvrdost povrchu je zdkladni mechanickou charakteristikou kazdého materidlu a
svéd¢i o mife deformace pod vlivem pisobici sily. PFM méii tvrdost stanovenim primeéru
poméra vychylek sondy pfi oscilaci v kontaktu s povrchem k nardstajici sile.

Maximalni tahova sila, kterd je sledovdna v prubéhu faze kontrakce raménka
(snizovani oscilaci sondy), je pouzita ke stanoveni adheze mezi hrotem a vzorkem. Vzorek
s velkou adhezi bude drzet hrot v kontaktu s povrchem, i1 kdyz bude mit tendenci odtdhnout
se zpovrchu. K odskoceni (odlepeni) hrotu od povrchu bude zapotiebi velka sila.
Elektronika PFM zajistuje relativni méteni, vychazejici z maximalniho ohybu raménka,
ktery nastane pied odtazenim uvolnéného hrotu z povrchu vzorku.

PFM je idealni technika pro analyzu viceslozkovych vzorki. Takovymi jsou praveé
vzorky smési polymerti a kompozitnich materiald, u kterych PFM mitize stanovit parametry
tvrdosti a adheze, pii souc¢asném mapovani povrchu vzorku, viz. obr. 1-17
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Obr. 1-17 Chovani hrotu u metody PFM v ptipadé topografie, tvrdosti a adheze

1.5.9 Mikrotermalni analyza (uTA — Micro—Thermal Analysis)

Vizualizace povrchu a jeho teplotni charakteristika je spojena v mikrotermalni
analyze (uTA). Ta sdruzuje submikronové mapovani teploty povrchu a lokélni
kalorimetrickd méfeni. Pro tato studia je sonda upravena do podoby Wollastonova dratku a
pusobi jako aktivni tepelny zdroj. Odpor sondy je umérny jeji teploté. Zmény proudu
vyzadované k udrzeni sondy na konstantni teploté¢ vedou ke vzniku teplotnich map. A
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obracen¢, zmény elektrického odporu sondy pii konstantnim proudu vedou rovnéz ke
generaci teplotnich map. Navic se mize u sondy meénit teplota. Zména frekvence je
nepfimo Umérna priniku tepelnych vin pod povrch. Ztohoto divodu je soucasné
generovan obraz zahrnujici informaci o teplotni difuzivité a zaroven je mozna vizualizace
pod — povrchovych zmén v materidlovém slozeni.

Obr. 1-18 Schematické znadzornéni p7TA4 uspotradani

Sonda muze byt umisténa do riznych bodt, ve kterych se provadi termélni analyza.
Teplota nartsta linedrné a soucasné se pridava stiidava teplotni modulace. Zdroj
piizpisobeny ke sledovani tohoto teplotniho rezimu poskytuje moznosti nékterych
kalorimetrickych méfeni, jako je napf. mikro-diferencidlni termélni analyza (uDTA).
Soucasné jsou méteny ohyb sondy a kiivka zmény teploty. Je mozné sledovat roztaznost,
tloustku vrstvy, teplotu fazovych ptechodl, zmény tvrdosti, véetné popisu procesii tani,
tuhnuti, méknuti apod.

Tato technologie mize byt pouzita u vzorki nejriznéjSiho charakteru. Pfispiva
k lepSimu pochopeni vlastnosti polymerti na irovni doménovych struktur a jejich rozhrani.
Mikrotermélni analyza mé aplikace pfi studiu pfipravy lé¢iv (polymorfismus a michani),
kosmickych materialt (kompozity—matrix/vlakno defekty) apod.

1.5.10 Vodivy AFM (Conductive AFM)

Vodivy AFM je uzit k souCasnému zobrazeni topografie a zmén vodivosti povrchu
vzorku. Standardni vodivy AFM pracuje v kontaktnim rezimu. V tomto rezimu mohou byt
rozliSeny zmény vodivosti povrchu.

Za timto ucelem musi byt pouzit hrot z vodivého materidlu. Vodivy hrot snima
(rastruje) povrch vzorku. K zajisténi konstantni sily mezi raménkem a vzorkem se stejné
jako u kontaktniho AFM pouziva zpétnovazebni smycka (Z-soufadnice) se stejnosmeérnym
vychylovacim. Soucasné je stejnosmerné napéti privedeno na hrot a vzorek je uzemnén.
Proud prochazejici hrotem na vzorek méii vestavény predzesilovac ve skeneru.
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Obr. 1-19 princip vodivého AFM

20



	Obr. 1-11 Kontaktní AFM (vlevo) a FFM (vpravo) obraz kompozitu uhlík/polymer (5x5 µm)
	Obr. 1-14 Schematické znázornìní principu EFM
	Obr. 1-15 Schematické znázornìní ladièky

	Obr. 1-16  Obraz vytvoøený nanolitografickou technikou. Pole 40x40 (m
	Obr. 1-19 princip vodivého AFM


