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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 morphological
characteristics study in dependence on condition of their preparation.
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1 Uvod

Slovo "nanotechnologie" je v soucasné dobé sklofiovano v odborné literatuie ve
viech slovesnych padech. Rada lidi si pod timto slovem piedstavi nejspise Cip,
ktery je ve skuteCnosti pfipraven "mikrotechnologii", ktera uvazuje objekty o tfi
fady v&tsi ne? "nanotechnologie". Rizenad syntéza nanoéastic p¥inasi zpevnéné
povrchy, nanomotory nebo v podob& Upravy fetézcli biomolekul moZnosti
genovych manipulaci. Na zobrazeni "nanosvéta" jiz nestaci konvenéni svételné a
elektronové mikroskopy. Pro praci oblasti nanotechnologii musel byt vytvofen
nastroj, ktery by umoZnil nejen objektivné hodnotit organizaci nanoobjektd, ale
dokézal by i manipulace s jednotlivymi atomy.

Cestu do tohoto svéta otevieli v roce 1981 Gerd Binning a Heinrich Rohrer
z laboratofi IBM v Curychu, ktefi stdli u zrodu metody rastrovaci tunelovaci
mikroskopie (Scanning Tunneling Microscopy — STM). O pét let pozdéji ziskali za
svilj objev Nobelovu cenu. Pfistroje STM byly prvni, které vytvarely skuteény
obraz povrchu s rozliSenim na atomarni Grovni. Po uvedeni zakladni metody STM,
doslo k mohutnému rozvoji této techniky a objevila se cela fada metod, vhodnych
pro studium rtznych typd a vlastnosti povrchi[1]. Pro tyto pfibuzné metody se
pouziva skupinovy nazev "Rastrovaci sondovd mikroskopie" (Scanning Probe
Microscopy — SPM). Mikroskopie atomarni sily je zaloZena na mapovani rozloZeni
atomarnich sil na povrchu vzorku (Atomic Force Microscopy — AFM).

2 Mikroskopie atomarni sily (AFM)

SPM pfistroje pracuji na zcela odlisném principu nez konvenéni mikroskopické
techniky[2]. Principem nejbliz§i mikroskopickou technikou je rastrovaci
elektronova mikroskopie, kterd k analyze povrchu vyuziva urychleny a fokusovany
svazek elektronti. Obrazy SPM jsou ziskdvany umisténim mechanické sondy do
blizkosti povrchu vzorku. Sonda snimé& povrch a pfi pohybu po vzorku vytvaii
signél zpétné vazby, ktery je vyuzivan k vertikdlnimu polohovani sondy, viz. obr.
1. Vzajemny pohyb sondy a vzorku pii rozlifeni ¥adu nm (10° m) je realizovan
piezoelektrickou keramikou, umoziiujici fadkové snimani v rovin€ x - y a pohyb
sondy ve sméru osy z, fizeny signdlem zpétné vazby.

Mikroskopie AFM mapuje rozloZeni atomarnich sil na povrchu vzorku. Tyto sily
jsou vyvolany t€snym pfiblizenim hrotu k povrchu, ¢imZ vznika pfitazliva nebo
odpudiva sila, ktera zptisobi ohyb raménka s hrotem. Toto ohnuti je snimano
citlivym detekénim zafizenim. Ziejmou vyhodou této metody je moZnost studovat
jak nevodivé, tak i vodivé vzorky.

Detekce ohybu raménka se provadi zpravidla laserovou diodou a fotodetektorem.
Laserova dioda vytvafi skvrnu kone€né velikosti dopadajici na $pi¢ku raménka a
odrazené svétlo dopada na citlivy fotodetektor, ktery je rozdélen na Ctyfi €asti. Pri



méfeni se ohyb raménka projevi posunem odraZené stopy. Z velikosti energie v
jednotlivych kvadrantech je mozno uréit vychyleni raménka. Kromé vychylky
raménka ve vertikdlnim sméru je mozné detekovat i jeho zkrut. Princip detekce je
uveden na obr. 2.
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Obr. 1 Princip rastrovaci sondové mikroskopie Obr. 2 Princip detekce AFM

Na hrot, ktery je v té€sné blizkosti povrchu pilisobi pfedev§im kratkodosahové
odpudivé sily elektrostatického ptivodu a dlouhodosahové, pfitazlivé van der
Waalsovy sily (sily dip6l — dipdélové interakce). Piesny kvantové—mechanicky
vypocet té€chto sil pro systém atomi hrotu a povrchu je pomérné slozity, uved’'me
proto graf zavislosti celkové sily na vzdalenosti hrotu od povrchu, viz. obr. 3. Na
kiivce najdeme Useky charakteristické pro zékladni reZimy mikroskopu atomarni
sily — kontaktni, bezdotykovy a poklepovy rezim.
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Obr. 3 Plisobeni sil u AFM

Kontaktni AFM reZim je moZzné provozovat v reZimu konstantni vysky, pfi niZ je
udrzovana jistd hodnota vysky z, a méfi se ohyb raménka a v reZzimu konstantni
sily, kdy se udrzuje konstantni ohyb raménka a posouva se s hrotem (pfipadné se



vzorkem) ve sméru osy z. Tato modifikace je Castéji pouZivand, protoZe se
vyvarujeme zavislosti prihybu raménka na kapilarnich silach a jeho pruznosti.

V bezdotykovém reZimu je méronosnou veli¢inou, vedouci k zobrazeni povrchu
zména rezonan¢ni frekvence pfi pfibliZzeni hrotu k povrchu. Jistou nevyhodu tohoto
zplisobu méfeni je, Ze hrot "kopiruje" i mikrokapky vody kondenzované na
povrchu analyzovaného vzorku. Toto zkresleni odstraiiuje poklepovy rezim. Ten je
velmi podobny pfedchozimu reZzimu, ale rozkmit raménka je tak velky, ze dochéazi
k ob¢asnému kontaktu hrotu s povrchem. Povrch je zde opét mapovan na zakladé
zmény rezonanéni frekvence. Tato modifikace je vyhodnéjsi nez dotykova zejména
v pfipadech, kde by hrozilo poskozeni povrchu tfenim nebo tazenim hrotu po
povrchu.

Polohovaci zafizeni — skener

Srdcem vSech zafizeni SPM, tedy i AFM, je polohovaci zafizeni, které musi
zajistit mimotadné pfesnou pozici hrotu nad povrchem a jeho pohyb vzhledem k
povrchu vzorku. Podle zptisobu pohybu hrotu, ktery toto zafizeni zprostfedkovava,
se pro néj vzil pojem skener. Pfi pohybu skeneru podél fadku jsou v pravidelnych
intervalech digitaln¢ snimana data (konstantni sila hrotu vi¢i povrchu, zména
rezonan¢ni frekvence, ohyb raménka apod.). Pocet bodti na fadek byva do 1000
datovych bodt, skenovana oblast je ¢tvercova.

Presné pohyby zajiStuje piezoelektrickd keramika. Pro t¢ely SPM pfistrojii se
pouZzivd polykrystalicky materidl na bazi PbZrO; a PbTiO;. Z konstrukéniho
hlediska ma skener pro skenovani vét§ich ploch (100 x 100 um) vétSinou podobu
trojnozky nebo duté trubi¢ky pro skenovani mensich ploch (2 x 2 pum).

Raménko s hrotem

Raménka a jejich hroty jsou kli¢ovou komponentou AFM pfistrojli, protoZe
zprostiedkovéavaji silu mezi hrotem a povrchem vzorku a zjejich konstrukce
vyplyva i pficna rozliSovaci mez. Raménko, na jehoZ konci je umistén hrot, byva
vyrobeno napiiklad z kifemiku nebo nitridu kifemiku. Nejb&Znéjsi jsou raménka
tvaru pismene "V", protoZe poskytuji nizky mechanicky odpor k vertikalnimu
ohybu a vysoky odpor k pfiénému zkrouceni (torzi). BéZna raménka jsou dlouhd
od 100 do 200 pm, Siroka jsou od 10 do 40um a jejich tloustka byva od 0,3 do
2pum.

AFM nevyzaduje jen ostry hrot, ale také raménko s optimalizovanou tuhosti
(pruZnosti), kterd by méla byt niZ§i neZ je vazebna sila mezi atomy v pevnych
latkdch. Tuhost raménka zavisi na tvaru a materidlu, ze kterého je vyrobeno.
Pozadované vlastnosti ramének potom vyplyvaji z dané aplikace [1]. Tuhost
komerén& dostupnych ramének se pohybuje od tisicin do desitek Nm™. ProtoZe



interakce mezi atomy hrotu a povrchu vzorku zavisi na kiivosti hrotu, hroty pro
rozliSeni 1 aZ 2 nm musi mit polomér kfivosti okolo 5 nm.

Aplikace mikroskopie atomarni sily — povrchy

Mikroskopy atomarni sily nachézi uplatnéni pfi analyzach povrchii 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 pfesna
rozmérovd méfeni. Je mozné kontrolovat stopy digitdlniho zdznamu na CD (obr.
4), proméfit tloustku tenké vrstvy na povrchu optického skla (obr. 5) apod.
Metodou AFM je mozné efektivné hodnotit povrchy vytvafené metodou
laserového povlakovani, coz je technologicky proces vedouci ke vzniku povlaki se
specialnimi vlastnostmi na zakladnim materialu, viz. obr. 6.

Obr. 4 Stopy na CD (20x20pm) Obr. 5 Tenka vrstva (100x100 pm)

Aplikace mikroskopie atomarni sily — nanoéastice

Dalsi aplikaci, kde vynikaji pfednosti AFM, je analyza praskovych castic
nanometrovych rozméri. Jednim z vyzkumnych ukold katedry experimentalni
fyziky PiF UP je vyzkum nanocastic oxidu Zelezitého — Fe,O; [3]. Oxidy Zeleza
jsou velmi dilezité materialy, nachazejici uplatnéni v fad¢ oblasti védy a primyslu.
Uzivaji se jako katalyzatory, pigmenty, plynové senzory, abraziva, lestidla nebo
pro zaznamova média. Oxidy Zeleza se daji pouZit pro vyrobu feritl. Je rovnéz
velmi dobfe znamo, Ze oxidy Zeleza patfi mezi nejstar§i znama, chemicky stabilni,
netoxickd a neblednouci barviva. Nejb&Znéj§im cervenym anorganickym
pigmentem je o — Fe,O; (hematit). M4 vysokou tepelnou odolnost a vynikajici
pigmentové vlastnosti.

"Sucha" cesta pfipravy a — Fe,O; je zaloZena na termickém rozkladu FeSO,
TH,0 na vzduchu. Syntéza se skladd z nckolika krokl: Caste¢na dehydratace
heptahydratu siranu Zeleznatého na monohydrat pii teploté 200 °C, mleti a tfidéni
castic, kalcinace pfi teplot€¢ 600-800 °C, filtrace a suSeni findlniho pigmentu.



Velikost o — Fe,O; ¢astic se méni v zavislosti na teploté kalcinace a tfidé pouZitych
vychozich ¢astic.

Pfi pouziti "mokrého" zplsobu piipravy jsou oxidy Zeleza pfipraveny plisobenim
zelezitych soli, redukujicich aromatickych dusikatych slozek a zakladni slozky,
volené z hydroxidii amonnych a alkalickych kovd pfi teploté¢ 25 — 200 °C ve
vodném prostiedi. Velikost pigmentil zavisi na reakéni teploté a molarnim poméru
mezi Zelezitou soli a aromatickou dusikatou sloZkou.

Zpusob syntézy miZe ovlivnit nejen vnitini strukturu o — Fe,0s, ale také miize
modifikovat morfologii ¢astic i jejich velikostni distribuci. AFM metodou bylo
potvrzeno, Ze nanocastice o — Fe,O3 vykazuji hexagonalni symetrii, viz. obr. 7.
Prokazalo se, Ze Céstice pfipravené za sucha maji pfiblizné tfikrat veétsi vertikalni
rozmér v porovnani s pficnym rozmérem, nez krystality pfipravené mokrou cestou.

Obr. 6 Laserové povlakovani Obr. 7 AFM obraz a ¥'Fe203 nanocaéstic
(rozmér skenované oblasti 40x40um) pfipravenych mokrou cestou
(rozmér skenované oblasti 680x680 nm)

3 Zavér

Cilem pfispévku je pfedev§im poskytnout informaci o mikroskopii atomarnich
sil, jako zobrazovaciho nastroje vyuzitelného v oblasti nanotechnologii. Publikace
vznikla z podpory grantového projektu FRVS 1490 a Vyzkumného zdméru MSM
153100007 "Pfistrojové centrum fyzikalniho a chemického vyzkumu na PYF UP v
Olomouci".
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