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1 Uvod

V fadé oblasti védy a techniky se usiluje o stale dalsi miniaturizaci. Vyrobci po-
lovodic¢t ¢ pamétovych prvka se napiiklad snazi vtésnat co nejvice prvki do stéle
mensiho prostoru. Genové manipulace a dalsi revoluéni postupy v biologickych vé-
déach vychazi ze studia raznych organickych struktur a biomolekul, na jejichZ zobra-
zeni nestaci konvencni svételné mikroskopy. Védci v oblasti materidlového vyzkumu
jiz nejsou odkazani na cestu pokusi a omylt a vychazi dnes z pochopeni takovych
problémi, jako je naptiklad nukleace a rist krystall, a to v rozmérech pod rozliso-
vaci mezi elektronovych mikroskopt (1072 m).

Cestu do tohoto svéta otevieli v roce 1981 Gerd Binnig a Heinrich Rohrer z labo-
ratofi IBM v Curychu, ktefi stali u zrodu metody rastrovaci tunelovaci mikroskopie
(Scanning Tunneling Microscopy — STM). O pét let pozdéji ziskali za svlij objev
Nobelovu cenu. Pristroje STM byly prvni, které vytvarely skuteény obraz povrchu
s rozliSenim na atomarni Grovni. Po uvedeni zakladni metody STM doslo k mohut-
nému rozvoji této techniky a objevila se celd fada metod, vhodnych pro studium
riznych typu a vlastnosti povrchi. Pro tyto pribuzné metody se pouziva skupinovy
nizev ,Rastrovaci sondova mikroskopie“ (Scanning Probe Microscopy — SPM).
Napriklad na mapovani rozlozeni atoméarnich sil na povrchu vzorku je zalozena ,, Mi-
kroskopie atoméarnich sil“ (Atomic Force Microscopy — AFM). Pravé o této metodé
bychom radi informovali ¢tenafe a pokusili se je tak presvédéit o okfidleném rceni,
které tika: ,rosteme tim, Ze vidime ¢im dal tim mensi véci®.

2 Princip mikroskopickych technik vyuzivajicich
rastrujici sondu

SPM pristroje pracuji na zcela odliSném principu nez konvenéni mikroskopické
techniky. Principem nejblizsi mikroskopickou technikou je rastrovaci elektronova
mikroskopie, kterd k analyze povrchu vyuziva urychleny a fokusovany svazek elek-
tront. Obrazy SPM jsou ziskdvany umisténim mechanické sondy do blizkosti po-
vrchu vzorku. Sonda snimé povrch a pfi pohybu po vzorku vytvari signal zpétné
vazby, ktery je vyuzivan k vertikdlnimu polohovéani sondy (obr. 1). Vzdjemny po-
hyb sondy a vzorku pii rozliseni f4du nm (10~ m) je realizovan piezoelektrickou
keramikou, umoznujici fadkové snimani v rovin€ z—y a pohyb sondy ve smeéru osy
z, Tizeny signalem zpétné vazby.

2.1 Rastrovaci tunelova mikroskopie

Jak jiz bylo uvedeno, STM byla historicky prvni metodou z celé skupiny SPM
aplikaci. Elektricky vodivé sonda je umisténa v tésné blizkosti (fadové 10~! nm)
povrchu vodivého vzorku. Metoda je zalozena na pravdépodobnosti prichodu elek-
tront energetickou bariérou (tunelovéani), kterd je vytvofena prostorem, v némZ
dochazi k ¢astecnému prekryti vlnovych funkci atomi hrotu a povrchu. Jsou-li oba
kovy shodné, je bariéra naprosto symetricka, obéma sméry prechazeji elektrony a
celkovy tunelovy proud je nulovy. Pfilozime-li na sondu a povrch vzorku napéti,
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Obrazek 1: Princip rastrovaci sondové mikroskopie

symetrie se narusi a celkovy proud tak bude nenulovy. Pro tunelovy proud I plati
I = aUe_b‘z’%d7

kde U je napéti mezi hrotem a povrchem, ¢ energetickd vyska bariéry, ktera zavisi
na materialu hrotu a vzorku, d je vzdalenost hrotu a vzorku a a, b jsou konstanty.
Ze vztahu je patrné, Ze tunelovy proud (pravdépodobnost prechodu elektront) se
meéni se vzdalenosti hrotu od povrchu a zavisi na napéti mezi hrotem a povrchem
vodivého vzorku. Velikost proudu mtize byt ovlivnéna nerovnomérnym obsazenim
energetickych hladin (existence prazdnych hladin) v blizkosti Fermiho hladiny a
obraz povrchu tak neni dan pfimo topografii vzorku, ale rozlozenim vlnové funkce
atomu.

Podle rezimu méfeni mtze byt méfeny signal dvojiho druhu. U rezimu s kon-
stantni vyskou se udrzuje nastavena hodnota zy a méfi se velikost tunelového proudu
(obr. 2). Tento rezim umoziiuje rychlé snimani obrazu, protoze neni nutné pohybo-
vat vzorkem, ale je méné pfesny, nebot pii velkych vzdalenostech hrotu od povrchu
se proud dostava pod dobfe méfitelnou troven. V rezimu s konstantnim proudem se
stala troven proudu udrzuje pomoci zpétné vazby (obr. 3). Méronosnou veli¢inou
je napéti prikladané k pohybovym prvkiam z piezoelektrické keramiky. Tento rezim
je sice pomalejsi, ale umoziiuje sledovat vétsi zmény profilu povrchu.
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Obrazek 2: STM — rezim konstantni vysky
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Obrézek 3: STM — rezim konstantniho proudu




Jednou z typickych aplikaci STM je charakteristika elektronové struktury ato-
marné ¢istych povrchi. Na obr. 4 je obraz se zaplnénymi energetickymi stavy atomu
na povrchu Si (111), reprezentujici plochu 11 x 11 nm.

Obrézek 4: Povrch Si(111) se zaplnénymi energetickymi stavy atomt

2.2 Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

Mikroskopie AFM mapuje rozlozeni atomarnich sil na povrchu vzorku. Tyto
sily jsou vyvolany tésnym pfiblizenim hrotu k povrchu, ¢imz vznika pfitazliva nebo
odpudiva sila, kterd zptisobi ohyb raménka s hrotem. Toto ohnuti je snimano citli-
vym detekénim zafizenim. Zifejmou vyhodou této metody je moznost studovat jak
nevodivé, tak i vodivé vzorky.

Detekce ohybu raménka se provadi zpravidla laserovou diodou a fotodetekto-
rem. Laserova dioda vytvari skvrnu konecné velikosti dopadajici na $picku raménka
a odrazené svétlo dopada na citlivy fotodetektor, ktery je rozdélen na Ctyfi ¢asti.
Pti méfeni se ohyb raménka projevi posunem odrazené stopy, takze energie v jed-
notlivych kvadrantech uz nebudou stejné. Z jejich velikosti je mozno urcit vychyleni
raménka. Kromé vychylky raménka ve vertikdlnim sméru je mozné detekovat po-
hyb skvrny v horizontalnim sméru — tedy zkrut raménka. Princip detekce je uveden
na obr. 5.

Na hrot, ktery je v té€sné blizkosti povrchu ptisobi predevsim kratkodosahové od-
pudivé sily elektrostatického ptivodu a dlouhodosahové, ptitazlivé van der Waalsovy
sily (sily dip6l-dipélové interakce). Pfesny kvantové-mechanicky vypocet téchto sil
pro systém atomt hrotu a povrchu je pomérné slozity, uvedme proto graf zavislosti
celkové sily na vzdalenosti hrotu od povrchu (obr. 6). Na kiivce najdeme tseky
charakteristické pro nasledujici rezimy mikroskopu atomarni sily.
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Obréazek 5: Princip detekce AFM
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Obrazek 6: Pusobeni sil u AFM

V kontaktnim reZimu je vzdalenost hrotu a povrchu tak mald, ze vysledna odpu-
diva sila se snazi vychylit raménko od povrchu. Bude-li jeho tuhost mensi nez efek-
tivni tuhost drzici pohromadé atomy povrchu, lze ohyb raménka pouzit k méfeni.
V opacném piipadé se raménko neohne a muze zpusobit poskozeni vzorku. Na ohyb
raménka vSak maji vliv i jiné sily, které brani kvalitnimu zobrazeni. Jde pfede-
v8§im o kapilarni sily vznikajici v kapickach vody zkondenzované na povrchu vzorku
z okolni vlhkosti. Dalsi pusobici veli¢inou muze byt vlastni pruznost raménka. Sila,
ktera je v tomto rezimu vyvoldna, m4 velikost fadové 107 N. Kontaktni AFM rezim
je mozné provozovat v rezimu konstantni vysky, pfi niz je udrzovana jista hodnota
vysky zp a méfi se ohyb raménka a v rezimu konstantni sily, kdy se udrzuje kon-
stantni ohyb raménka a posouva se s hrotem (pfipadné se vzorkem) ve sméru osy
z. Tato modifikace je Castéji pouzivanda, protoze se vyvarujeme zavislosti pruhybu
raménka na kapilarnich silach a jeho pruznosti.

V bezdotykovém rezimu je vzdalenost mezi hrotem a vzorkem udrzovana ve strmé,
vzestupné ¢asti zavislosti (obr. 6), kde ptisobi van der Waalsovy sily (maji velikost
fadové 10712 N, pii vzdalenosti desitek az stovek nm). Vyhodou této metody je
meéfeni bez mechanického kontaktu, coz umoznuje mérit i mékké a elastické vzorky.
V tomto rezimu je hrot ke vzorku pfitahovan, a proto musi byt raménko dosta-
tecné tuhé, aby nedoslo k poskozeni vzorku. V této vzdalenosti vSak na néj pusobi
malé sily, ohyb raménka je velmi maly, tudiz i méfici signal je velmi slaby. Z tohoto
dtvodu je celé raménko rozkmitavano blizko své rezonanéni frekvence s rozkmi-
tem jednotek nm. Méronosnou veli¢inou, vedouci k zobrazeni povrchu, je zména
rezonan¢ni frekvence pri priblizeni hrotu k povrchu. Jistou nevyhodu tohoto zpi-
sobu meéreni je, ze hrot ,kopiruje“ i mikrokapky vody kondenzované na povrchu
analyzovaného vzorku.

Toto zkresleni odstranuje poklepovy rezim. Ten je velmi podobny pfedchozimu
rezimu, ale rozkmit raménka je tak velky, ze dochazi k obcasnému kontaktu hrotu
s povrchem. Povrch je zde opét mapovan na zakladé zmény rezonanc¢ni frekvence.
Tato modifikace je vyhodné&jsi nez dotykova zejména v pripadech, kde by hrozilo
poskozeni povrchu tfenim nebo tazenim hrotu po povrchu.

2.3 Dalsi vybrané metody rastrovaci sondové mikroskopie

Od objevu rastrovaci tunelové mikroskopie v r. 1981 do dnesnich dnu, bylo
odvozeno na 30 dalsich metod, zaloZzenych na podobném principu. VSechny me-
tody vyuzivaji pfesného polohovani piezoelektrickou keramikou a velmi tésné pii-
blizeni sondy k povrchu. Zpravidla byva nékolik metod sdruzeno v jediném piistroji.
Pro lepsi predstavu nékteré metody uvedme:
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Mikroskopie lateralnich sil (LFM)

V dotykovém, kontaktnim rezimu lze k mapovani mechanickych vlastnosti
vzorku vyuzit tfecich sil. Metoda LFM byva vyuzivana soucasné s mikroskopii
atomarni sily, kdy kromé vertikalniho ohybu raménka je vyhodnocovén i jeho
zkrut.

Mikroskopie modulovangch sil (FMM)

Metoda vychazi z dotykového AFM rezimu s konstantnim ohybem a je ur-
¢ena pro méfeni elastickych vlastnosti povrchu. Raménko (pfipadné vzorek)
je periodicky rozkmitano s frekvenci nad mezni hodnotou zpétné vazby. Vy-
slednd amplituda kmitani hrotu se méni v zavislosti na elastickych vlastnos-
tech vzorku.

Mikroskopie magnetickych sil (MFM)

Metoda umoziiuje zobrazit prostorové rozlozeni magnetickych Lorenzovych
sil na povrchu vzorku. Hrot je tfeba pokryt feromagnetickou vrstvou. Jelikoz
magnetické sily maji mnohem vétsi dosah nez sily atoméarni, je mozné poridit
jak obraz topografie povrchu, tak i obraz ,magneticky“.

Mikroskopie elektrostatickych sil (EFM)

Metoda slouzi k mapovani rozloZeni elektrostatickych naboji na povrchu
vzorku. Na hrot i povrch je privedeno napéti, ale vzajemné se nedotykaji.
Pfi zméné naboje na povrchu dojde k ohybu raménka v zavislosti na velikosti
naboje, coz lze vyhodnocovat podobné jako u mikroskopie magnetickych sil.

Rastrovaci termicka mikroskopie (SThM)

Rameénko je vytvoreno ze dvou rozdilnych materidli tak, ze tvori mikroter-
moclanek. Podle konstrukce hrotu je mozné v mikrooblastech analyzovaného
vzorku méfit tepelnou vodivost nebo termoelektrické napéti.

Rastrovaci kapacitni mikroskopie (SCM)

Nahlizime-li na soustavu hrot a vzorek jako na elektrody kondenzatoru, mezi
nimiz mezera tvori dielektrikum, mtzeme po prilozeni napéti na elektrody
vyhodnocovat kapacitu tohoto kondenzatoru, ktera se méni v zavislosti na lo-
kalni geometrii povrchu a prostiedi mezi hrotem a vzorkem jako dielektrikem.

Mikroskopie blizkého optického pole (NFSOM)

V klasické optické mikroskopii pii pouziti standardnich optickych prvki jsme
omezeni v rozliSeni pfiblizné na hodnotu poloviny vlnové délky pouzitého
svétla. Toto omezeni 1ze odstranit, osvétlime-li vzorek pfes velmi maly otvor
umistény bezprostfedné nad povrchem vzorku. Svételny paprsek se nestihne
rozptylit a jeho celkova intenzita ponese informaci o vzorku v misté pod otvo-
rem, a to s rozliSenim rovnym velikosti otvoru. V praxi je otvor ve sklenéném
vldkné vytvoren vytazenim vldkna do Spicky s primeérem nékolik desitek nm.
Lze pouzit i opacny postup, kdy je vzorek rovnomeérné osvétlovan a detekce
je provadéna mikrovlnovodem v blizké oblasti.

Polohovaci zarizeni — skener

Srdcem vsech zafizeni vyuzivajicich rastrujici sondu, tedy i mikroskopu ato-

marni sily, je polohovaci zafizeni, které musi zajistit mimofadné pfesnou pozici
hrotu nad povrchem a jeho pohyb vzhledem k povrchu vzorku. Podle zptisobu po-
hybu hrotu, ktery toto zafizeni zprostredkovava, se pro néj vzil pojem skener.

Idealni rastr, ktery skener pfi svém pohybu tvori, je pomyslné ¢tvercova miizka,

v jejichz uzlech se vyskytuji datové body. Pfi pohybu skeneru podél fadku jsou



v pravidelnych intervalech digitdlné sniména data (konstantni sila hrotu vici po-
vrchu, zména rezonand¢ni frekvence, ohyb raménka apod.). Mezery mezi jednotlivymi
datovymi body jsou oznacovany jako velikost kroku. Krok je urcen délkou radku
délenou poctem dat na fadek. Obvykle se délka fadku u AFM pohybuje od nékolika
desitek nm po stovku pm. Pocet bodii na fadek byva od 64 do 512 (nékteré systémy
voli 1 1024 datovych bodi).

Tyto velmi pfesné pohyby zajistuje piezoelektrickd keramika. Pro acéely SPM pii-
stroji se pouziva polykrystalicky materidl na bazi PbZrOsz a PbTiO3. Po slisovani a
speceni zrn (slinovéni), jsou elektrické dipdly jednotlivych zrn orientovany ndhodné
a jejich acinek se vzajemné rusi. Proto se po vyrobé skeneru provadi jeho polarizace
ve stejnosmérném elektrickém poli. Starnuti skeneru, stejné jako hystereze a teceni
(creep) piezoelektrické keramiky p¥ispivaji k nelinearitdm, které je nutné pribézné
korigovat pfidavnym zafizenim (hardwarovéa korekce) nebo korekénim programem
(softwarova korekce). Depolarizaci skeneru je moZné zabranit ¢astym provozem, ne-
bot pracovnim napétim se materiél i cyklicky polarizuje.

Z konstrukéniho hlediska mé skener pro skenovéani vétsich ploch (100x100 pm)
vétsinou podobu trojnozky nebo duté trubicky pro mensi plochy (2x2 pm). Duté
trubicka ma pokoveny vnitiek tvorici elektrodu a zvnéjsku je trubicka pokovena
tak, aby vznikly ¢tyfi nezavislé segmenty. Je-li pfivedeno stejné napéti na vSechny
elektrody, trubicka se protdhne podél své osy. Pro docileni bo¢niho pohybu (ohnuti
trubicky do oblouku) se vnitini elektroda uzemni a na protilehlé dvojice elektrod
se privedou stejna napéti, opacné polarity.

4 Raménko s hrotem

Raménka a jejich hroty jsou klicovou komponentou AFM pristroji, protoze zpro-
stredkovavaji silu mezi hrotem a povrchem vzorku a z jejich konstrukce vyplyva
i pri¢na rozlisovaci mez. Na obr. 7 je uveden pfiklad pyramidalniho hrotu pofizeny
v rastrovacim elektronovém mikroskopu.

Rameénko, na jehoz konci je umistén hrot, byva vyrobeno napiiklad z kfemiku
nebo nitridu kifemiku. Vétsina ramének s hrotem je pfipravena jako kiemikovd mo-
novrstva s vyuzitim fotolitografické techniky. Nejbéznéjsi jsou raménka tvaru pis-
mene ,,V*, protoze poskytuji nizky mechanicky odpor k vertikdlnimu ohybu a vysoky
odpor k pfi¢nému zkrouceni (torzi). BéZzna raménka jsou dlouhd od 100 do 200 pm,
girok4 jsou od 10 do 40 pm a jejich tloustka byvé 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 vazebnd sila mezi atomy v pevnych
latkach. Tuhost raménka zavisi na tvaru a materialu, ze kterého je vyrobeno. Poza-
dované vlastnosti ramének potom vyplyvaji z dané aplikace. V kontaktnim rezimu
jsou potfebnd mékka a ohebné raménka z diivodu minimalizace poskozeni povrchu
vzorku. V nekontaktnim rezimu se vice pouzivaji tuzsi raménka s vyssi rezonancni
frekvenci. Tuhost komercéné dostupnych ramének se pohybuje od tisicin do desitek
Nm~!. Protoze interakce mezi atomy hrotu a povrchu vzorku zavisi na kiivosti
hrotu, hroty pro rozlieni 1 az 2 nm musi mit polomér k¥ivosti okolo 5 nm.

Obrézek 7: Pyramidalni hrot pro kontaktni rezim AFM



5 Aplikace mikroskopie atomarni sily

Mikroskopy atoméarni sily nachazi uplatnéni pfi analyzach povrchi vodivych
i nevodivych pevnych latek. Pouzitim skeneru ptizpiisobeného k praci v kapalnych
prostfedich, je mozné zobrazit naptiklad i bunky v zivném médiu. Na obr. 8 jsou
jaterni buiiky analyzované primo v roztoku. Pro srovnani, elektronovy mikroskop
vyzaduje specialni pfipravu preparattt a pozorovani v kapalném prostiedi je zcela
vyloucené.

Dalsi aplikaci, kde jsou moznosti elektronové mikroskopie omezené, je analyza
praskovych ¢astic nanometrovych rozmeéri. Na obr. 9 je nanocéstice oxidu zelezitého
— Fe;03. Cilem studia je uréeni zavislosti nékterych morfologickych charakteristik
na podminkach pfipravy, pfedevsim na vstupni velikosti ¢astic a teplotnich charak-
teristikach rozkladu.

Vzhledem k moznosti presného stanoveni vertikalniho rozméru v ose z, je mozné
AFM vyuzit v metrologii jako prostiedek pro pfesnd rozmérova meéfeni. Je mozné
proméfovat stopy digitdlniho zdznamu na CD ROMu (obr. 10), proméfit tloustku
tenké vrstvy na povrchu optického skla (obr. 11) apod.

Obrézek 8: Jaterni bunky v zivném médiu
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Obrézek 9: Nanodcastice oxidu Zelezitého
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Obrazek 11: Optickad tenkd vrstva na povrchu skla
6 Zaveér

Cilem naseho prispévku bylo informovat skolskou verejnost o mikroskopii ato-
marnich sil, kterd spadd do velké skupiny mikroskopickych metod vyuzivajicich
rastrujici sondu. Samoziejmé, ze se nAm nemohlo podafit postihnout vSechny aspekty
této moderni mikroskopické techniky. Zajemce vsak zveme na webovou stranku
,Laboratofe rastrovaci sondové mikroskopie“ katedry experimentalni fyziky PfF
UP v Olomouci (http://atmilab.upol.cz), kde je mozné se blize seznamit s danou
problematikou a najit dalsi uzite¢né odkazy s pfibuznou tematikou.

Publikace vznikla z podpory grantového projektu FRVS 1490 a Vyzkumného
zéméru MSM 153100007 ,,Pfistrojové centrum fyzikalniho a chemického vyzkumu
na PiF UP v Olomouci“.
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