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Badanie powierzchni materiatbw z za pomoc g skaningowej

mikroskopii sit atomowych (AFM)

1. Cel éwiczenia
Celeméwiczenia jest zapoznaniecs technilg obrazowania powierzchni za pomakaningowego mikroskopu

sit atomowych (AFM).

2. Zagadnienia do przygotowania na kolokwium
» Zasada dziatania mikroskopéw SPM

e Tryby pracy mikroskopu SPM
» Efekt piezoelektryczny
» Kontroler Pli PID

3 Mikroskopia bliskich oddziatywa n

Mianem mikroskopii bliskich oddziatywia (inaczej: mikroskopii sondy skamggj, mikroskopia
skanugcego probnika, angscanning probe microscopy, SPM) okréla sk rodzire technik obrazowania
powierzchni, ktérej zasadniczym elementem jestzestktore przesuwgj sk nad, Bdz po powierzchni
prébkuje pewne oddziatywanie. Historycznie piergvseimiara mikroskopu SPM byt skaningowy mikroskop
tunelowy (ang.scanning tunneling microscope, STM) skonstruowany przez G. Binning'a, H. Rohaer’Ch.
Gerbera w 1982 roku. Jego dziatanie opieradoospomiar pgdu tunelowego, ktéry phgh pomiedzy badan
powierzchmy a kaicowka ostrej, metalowej igty. Dzki bardzo szybkiej zmiendoi pradu tunelowego w
zaleznosci od odlegtéci pomiedzy elektrodami, mikroskop STM mégt agha¢ atomowg zdolng¢ rozdzielca.
G. Binnig i H. Roéhrer zostali za swoje ggiecie uhonorowani NagradNobla w 1986 roku. Mimo sukcesu
mikroskop STM miat istotin wack: nadawat si tylko do badania powierzchni przewadgch. Aby ominé te
ograniczenia podjeto zatem prace, ktore doprowaddd skonstruowania skaningowego mikroskopu sit
atomowych (angatomic force microscope, AFM). Zrozumienie zasad dzialania tego aazenia jest celem
opisywanegawiczenia. Warto zauwg¢, ze rozw0j technik SPM nie zatrzymak gia AFM i powstato wiele
nowych wyspecjalizowanych wariantow tej techniki domiaréw bardzo wyrafinowanych uktadéw. Jednak
wiele opisanych pownej cech mikroskopu AFM ma rowrieastosowanie i innych wariantach SPM.

3.1 Mikroskopia bliskich oddzialywa n — zasada dziatania

Schemat ideowy Kkalego mikroskopu SPM przedstawiony jest na Rys. Klazdy mikroskop SPM jest
wyposaony w ostrze, ktore zhiane jest na odlegié rzedu nanometra do badanej powierzchni. Pehde
ostrza jest kontrolowane przez skaner. Skanergleshentem zwykle w ksztalcie walca wykonanym z kilk

(najczsciej czterech) fragmentow materiatu piezoelektryggm i czsto nazywanym ‘piezotulgk lub ‘tubka
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piezoelektryczy'. Jesli do przeciwleglych fragmentéw zostanie przgoe r@éne napgcie, to ich odksztalcenia
w wyniku efektu piezoelektrycznegoedy rdézne i caly skaner wychyli si Jali skaner jest diugi (w
mikroskopach ma dlugé rzedu centymetrow) a wychylenieetizie niewielkie jego kicowka, do ktorej
przymocowane jest ostrze przesunig rmieco w plaszczanie prostopadiej do osi skanera (Rys. 1b). W ten
ostrze porusza gi w ptaszczynie powierzchni (x-y). Ruch w kierunk&, prostopadiym do powierzchni
najczsciej jest realizowany przez dodatkowy element piekiryczny. Ostrze przesuwee shiad (ldz po)
powierzchny mierzc w kolejnych punktach oddziatywanie. Bki takiemu ruchowi (skanowaniu) powstaje

dwuwymiarowa mapa wielkkgi oddziatywania (Rys. 1c).
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Rys. 1. Zasadnicze elementy dziatania mikroskopu SPM; a) schemat ideowy mikroskopu SPM; b)
schemat dziatania skanera (tubki piezorezystywnej); c) droga ostrza podczas skanowania powierzchni. Rysunki
1b) i 1c) zostaly zaadaptowane z broszury ‘STM/AFM mikroskopy ze skanujgcg sondg — elementy teorii i
praktyki’ autorstwa R. Howland i L. Benatar z firmy Park Scientific Instruments, ttum. M. Wozniak, J.A.

Kozubowski, Warszawa 2002.

Najistotniejszym elementem mikroskopu SPM jestzgstZa jego pomacmierzone jest oddziatywanie,
ktére niesie ze sa@bcah interesujca nas informagj Tym oddziatywaniem me@ by prad tunelowy, jak w
skaningowym mikroskopie tunelowym STMadz sita jak w ré@nych wariantach mikroskopu sit atomowych
AFM. Oddziatywanie to musi spetdigednak pewne warunkii)(musi wykazywa silng zaleznos¢ od odlegtgci
pomiedzy ostrzem a powierzchqi(ii) wykazywa& mierzalne zmiany dla pych punktéw powierzchni prébki
oraz (ii) by¢ w pewnym zakresie monotoniczne. Waruniglk@nieczny jest do zapewnienia wysokiej zdétio
rozdzielczej w kierunku prostopadtym do powierzchyidjlepszym przyktadem jest tuagrtunelowy, ktory w
realnych warunkach zmieniagsinawet o rzd wielkosci przy zmianie odlegkei pomidzy ostrzem a
powierzchni zaledwie o 1 A, czyli 0.1 nm. Warunek)(zapewnia odpowiedsizdolng¢ rozdzielca w

ptaszczynie powierzchni. Ltatwo sobie wyobrézize jelli oddziatywanie bytoby state niezalde w ktérym
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miejscu powierzchni znajdowatobyesstrze, jakiekolwiek obrazowanie nie bylobyiiee. Wreszcie warunek
(iii) jest konieczny, aby mioa byto prawidtowo zinterpretoweotrzymane wyniki oraz, jakedzie to opisane
ponizej, jest niezbdne by prawidtowo kontrolowamikroskop. Do powsszych warunkéw naly doda jeszcze
taki, ze ostrze za pomacktérego dokonujemy pomiaru powinno ¢opodobnych rozmiaréw do mierzonych
obiektéw na powierzchni. Komercyjnie degghe ostrza majpromien krzywizny kaicowki ponad 10 nm.
Powstaje wgc pytanie: jak to mdiwe, ze niektére wersje mikroskopéw SPM (dotyczy to mikapow STM i
bezkontaktowych mikroskopéw sit atomowych NC-AFM) w stanie obrazowapowierzchnie z atomay
zdolndcig rozdzielcz. Tajemnica tkwi w tymze kaicowka ostrza nie jest gtadka, ale pojawisig na niegj
nanonieréwngéci (poréwnaj Rys. 2.). Zmiana oddziatywaniaagu w STM, sity chemicznej w NC-AFM) z
odlegicicig jest tak szybkaze decydujcy jest wkiad pojedynczego atomu, znajdejgo s¢ na najbardziej
wysunktej nieréwndci na ostrzu. Dzki temu maliwe jest w tych technikach obserwowanie struktury

atomowej.

Rys. 2. Powierzchnia ostrza mikroskopu SPM w skali mezoskopowej jest gtadka (a), ale naprawde
wystepuja na jej powierzchni nanonieréwnosci (b) co dla szybko zanikajgcych oddziatywan powoduje, ze prawie
cale oddzialywanie zachodzi za posrednictwem pojedynczego atomu (c) a to pozwala osiggngé¢ atomowa

zdolnos¢ rozdzielcza.
3.2 Mikroskopia bliskich oddzialywa n — tryby pracy
Najprostszym trybem pracy mikroskopu jest tryate wysokdci (Rys. 3). Podczas pracy w tym

trybie ostrze prowadzone jest na statej wysokoponad powierzchpj a jednoczénie mierzone jest

oddziatywanie — zwykle im ostrze jest4dj powierzchni tym to oddziatywanie jesteksze.
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Rys. 3. Schemat pomiaru w trybie statej wysokosci mikroskopu SPM.

tatwo jednak sobie wyobrazize tryb ten ma istotne wady. Oddziatywanie mierzanmikroskopii SPM ma
zwykle krotki zasig, zatem ostrze musi pozostavadisko powierzchni. W przypadku dej réznicy wysokdci
na powierzchni mae nasipi¢ niekontrolowane zetkecie ostrza z powierzchaiJest to zatem tryb w praktyce

rzadko stosowany, ograniczony do b@ada skali atomowej w warunkach ultrawysokiej pm6 i niskich
temperatur.
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Rys. 4. Schemat mikroskopu SPM pracujgcego w trybie stalego oddziatywania.

Zwykle wywa sk trybu statego oddziatywania (Rys. 4). Do pracy ymttrybie niezlbdne jest
wykorzystanie uktadu spgzenia zwrotnego. Operator mikroskopu definiuje pempeziom oddziatywania (np.

prad, sik), ktéry powinien by zachowany podczas dziatania mikroskopu. Poziomesdmia jest nagpnie
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poréwnywany z rzeczywétie mierzonym poziomem oddziatywania i odlegtamstrza od powierzchni jest
zmieniana w taki sposoéb, aby te wiedkb byly sobie réwne (czyli by ‘sygnat ¢du’, ktéry jest rénica
pomicdzy zadam a rzeczywist wielkosciag oddziatywania zredukowado zera). Nagpnie ostrze przesuwagsi
nad powierzchni do kolejnego punktu i pomiar, poréwnanie oraz dopanie wysokei ostrza powtarza si
od pocatku. W rezultacie informacja o topografii powiernttznajduje sj w sygnale sterggym pionowym
potozeniem ostrza, ‘sygnat ¢du’ mozna wykorzystd do prawidiowego ustalenia parametrow sgpenia
zwrotnego, jak opisano to w rozdziale 5. Jak wjdeymaganie by oddziatywanie byto monotoniczne Vresie
pracy mikroskopu w trybie stalego oddziatywania jeiezlzdne do prawidiowego dziatania uktadu sgenia

zwrotnego.

4 Mikroskopia sit atomowych

Mikroskopia sit atomowych AFM jest metpdbozwalajca na badanie topografii powierzchni tak
przewodacych jak i izolupcych. Oddziatywaniem, ktére jest badane praewdrsg mikroskopii SPM jest sita
dziatapca pom¢dzy ostrzem a powierzchpiPomiar sity jest realizowany poprzez obserwaopiany wygecia
elastycznej #wigni (dzwigienki, beleczki, angcantilever) o znanej statej sprystasci, do ktorej przymocowane
jest ostrze (Rys. 5a). Istniefézne sposoby pomiaru wygiia dzwigni (chodzi tu o odksztalcenia o wieliad
utamka nanometra), takie jak zbudowanisvigini z materiatu piezoelektrycznegadi piezorezystywnego —
mozliwy jest wtedy pomiar odpowiednio napia i oporu dwigni. Jednak najpowszechniej stosowany jest
optyczny schemat detekcji, ktérego dziatanie iljstrRys 5b-d. Promie lasera jest odbijany od gornej
powierzchni dwigni i kierowany (zwykle uktadem luster) do poaycrutego detektora oddalonego o kilka
centymetréw. Dziki temu nawet minimalne zmiany wygia dzwigni powoduj mierzalne przesugtie plamki
Swiatta na detektorze, a co za tym idzie miergzamiare napkcia w sektorach detektora. Jest to bardzo czuta

metoda, wymagage jednak justowania uktadu optycznego.
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Rys. 5. Dzwignia mikroskopu AFM; a) zblizenie na ostrze zamontowane na koncu dzwigni (wg. www.

nanosensors.com); b)-d) dziatanie optycznej detekcji wygiecia dzwigni

Mikroskopia AFM bada sity dzialage pomédzy ostrzem a powierzchniTypowa zalenos¢ wielkosci
tych sit od odlegtéci ostrze-powierzchnia przedstawiona jest scheraatgcna Rys. 6. Daleko od powierzchni
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oczywiscie sita jest réwna zero. Podczas Zdtiia ostrza do pojawiagie oddziatywania przyggajace (van der
Waalsa, elektrostatyczne, kapilarne, chemiczne. @Gdize znajdzie sibardzo blisko powierzchni zaczynaj
dominowd& sity odpychajce majce swojezrodio w zakazie Pauliego i catkowita sita szybkajestsé
odpychajca. Istnieg wersje mikroskopu, ktére eksplogujpzne zakresy sit (Rys. 6).
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Rys. 6. Zaleznos¢ wielkosci sit dzialajgcych pomiedzy ostrzem a powierzchnig od odlegtosci oraz
zakresy pracy réznych wersji mikroskopu AFM.

Metoda bezkontaktowej mikroskopii sit (angpn-contact atomic force microscope, NC-AFM) operuje
w rejonie sit przycigajacych. Dzwignia wprawiana jest w drgania rezonansowe o #agie 0.1nm - 20nm,
w zaleznosci od realizacji. Sita pomdzy ostrzem a powierzchnizmienia czstas¢ rezonansow, co daje
informacg o uksztaltowaniu powierzchni. Ostrze nie dotykddreej powierzchni, cliow celu uzyskania dobrej
(czyli atomowej) rozdzielcZai zbliza st na odleglié¢ 0.2nm - 0.3 nm w dolnym pateniu cyklu drga.
Metoda ta jest stosowana przede wszystkim w milopakh pracuagcych w préni.

Tryb kontaktu przerywanego (antppping mode AFM) rowniez wykorzystuje drgajca dzwignie.
Jednak w tym przypadkuzdignia drga z wymuszanczstadicig bliska, ale nie dokladnie révan czstcici
rezonansowej tak, by w dolnym punkcie nawrotu dgtk powierzchni. Wielkécia mierzory jest w tym
przypadku amplituda drgaz ktérej mana wysni informacg na temat topografii powierzchni. Metoda ta jest
powszechnie stosowana w mikroskopach peasieh w powietrzu oraz cieczach.

Tryb kontaktowy (angcontact AFM) nie wymaga wprowadzeniawigni w drgania. Po prostu zbé
sie dzwigni¢ do powierzchni aostrze jej dotknie po czym naciska piowierzchnie z pewnniewielky (rzedu
nanoNewtona) sit Przesuwanie ostrza po powierzchni o pewnym ukegtaniu powoduje zmianwygiccia
dzwigni, ktéra daje nam informagjo topografii. Jest to najprostsza metoda AFM jdomasnie bedziemy

wykorzystywa w ¢wiczeniu na Pracowni.
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Warto jednak rozumie ograniczenia metody kontaktowego AFM. Przede wikiysjest to metoda,
ktéra nie nadaje sido obrazowania delikatnych struktur. Ostrze posfuromae je zniszcz§ podczas
skanowania. Drugim ograniczeniem zddha@ozdzielcza limitowana przez powierzcéirkontaktu pongdzy
ostrzem a powierzchai llustruje to Rys. 7. 38 ostrze stykatoby siz powierzchrg pojedynczym atomem to
mozliwe by bylo zobrazowanie pojedynczej wakancji wwpgrzchniowej strukturze atomowej. Mogliogy
wtedy méweé o atomowej zdolnii rozdzielczej. Jednak, nawet przy bardzo mahjitdcis i bardzo twardych
materiatach ostrze odksztatcg sipole powierzchni jest znacznie gkisze. Przyktadowo pole kontaktu ostrza
pokrytego weglikiem wolframu z powierzchgidiamentu jest réwne 7.4 Amprzy nacisku 12 nN oraz 3.9Am
przy oderwaniu, obejmuje zatem bardzaaatoméw [M. Echanescet al., Phys. Rev. Lett. 81 (1998) 1877].
Zatem sita od wszystkich tych atomovwrednia s i nie jest maliwe wykrycie pojedynczej wakancji atomowe;.
Rzecz jasna, im reksze materiaty tym wksze pole kontaktu i tym gorsza zdaltioozdzielcza.

Rys. 7. Wplyw pola kontaktu na zdolnos$¢ rozdzielczg mikroskopu AFM.

5 Wykonanie éwiczenia

I. Zapoznanie giz oprogramowaniem mikroskopu w modzie symulacyjnym

[I. Zamontowanie prébki i uruchomienie mikroskopu
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lll. Znalezienie parametrow pracy mikroskopu ufiwiajacych obrazowanie powierzchni dyskéw CD i
DVD
IV. Pomiar gstasci zapisu informacji na dyskach CD i DVD

Najistotniejszymi parametrami, ktére majptyw na jakdé¢ obrazu (czyli wierng odzwierciedlania topografii
powierzchni) a ktére mima kontrolowd s sita nacisku ostrza, szybdéoskanowania oraz parametry sprenia
zwrotnego. Sprawdzenie efektdéw tych parametréuzie jednym z zadapodczas wykonaniéwiczenia. Warto

jednak wczéniej przez chwid sie zastanowd co to § owe ‘parametry spezenia zwrotnego’.

W mikroskopie najogciej stosuje si regulator proporcjonalno-catkygy (ang.proportional-intergral
controller, PI), lub regulator proporcjonalno-catgap-rézniczkupcy (ang. proportional-intergral-derivative

controller, PID).

W normalnym waytkowaniu najistotniejszy jest czton proporcjonalrkgéry jest odpowiedzialny za
wzmocnienie sygnatu &du. Innymi stowy, jéli czion proporcjonalny ¢dzie duy, to ukltad sprezenia
zwrotnego zareaguje na maty sygna¢dot bardzo dig korekcp potazenia skanera. Jest to bardzo istotny
parametr. X bedzie on zbyt maly, to skaner niedzie w stanie pagka¢ za topografj powierzchni i jej kontur
nie kxdzie prawidlowo wyznaczony. Maa to najlepiej zauwgé poréwnujc linie skanu wykonane w
przeciwlegtych kierunkach. deprzedstawiaj taki sam profil struktur na powierzchni to dobrieli natomiast
przedstawig struktury ré@niagce sé od siebie i przesugte, to zapewne znaczye czton proporcjonalny jest
zbyt maly. Natomiast i bedzie on za diy, uktad sprzzenia zwrotnego zaczniegsivzbudzé i na linii skanu

pojawia sic oscylacje.

Czilon catkujcy odpowiada za to jak szybko skanediie reagowat na pojawieniecssygnatu bidu:
tym wieksza bdzie korekta potzenia im dhiej sygnat bidu jest rany od zera. W normalnymzytkowaniu
parametr ten nie ma zwykle zkgo wplywu na jak& obrazu, zapewnia jednate nie wys¢puje stata sktadowa

sygnatu b¢du.

Czion r@niczkupcy powoduje przemrignie sygnatu sterggego potaeniem Z skanera o wielk&e
proporcjonalg do pochodnej czasowej sygnahgdd. Powoduje zatem zgliszenia czutéci ukladu tam, gdzie
konieczne g szybkie zmiany (dia pochodna sygnatudalu) jednoczénie nie powodujc wzbudzenia uktadu

tam, gdzie sygnat btlu zmienia si powoli.



