Bartosz Such, Mikroskop AFM — Instrukcja, Pracownia Fizyki Materiatéw I.

1. Mikroskopia bliskich oddzialywan

Mianem mikroskopii bliskich oddziatywan (inaczej: mikroskopii sondy skanujacej,
mikroskopia skanujgcego probnika, ang. scanning probe microscopy, SPM) okresla sie rodzine technik
obrazowania powierzchni, ktérej zasadniczym elementem jest ostrze, ktdre przesuwajgc sie nad,
badZ po powierzchni prébkuje pewne oddziatywanie. Historycznie pierwszg odmiang mikroskopu
SPM byt skaningowy mikroskop tunelowy (ang. scanning tunneling microscope, STM) skonstruowany
przez G. Binning’a, H. Réhrer’a i Ch. Gerbera w 1982 roku. Jego dziatanie opierato sie o pomiar pragdu
tunelowego, ktéry ptynat pomiedzy badang powierzchnig a koficdwka ostrej, metalowej igty. Dzieki
bardzo szybkiej zmiennosci pradu tunelowego w zaleznosci od odlegtosci pomiedzy elektrodami,
mikroskop STM mdgt osiggna¢ atomowa zdolnos¢ rozdzielcza. G. Binnig i H. Rohrer zostali za swoje
osiaggniecie uhonorowani Nagrodg Nobla w 1986 roku. Mimo sukcesu mikroskop STM miat istotng
wade: nadawat sie tylko do badania powierzchni przewodzacych. Aby omingc te ograniczenia podjeto
zatem prace, ktére doprowadzity do skonstruowania skaningowego mikroskopu sit atomowych (ang.
atomic force microscope, AFM). Zrozumienie zasad dziatania tego urzadzenia jest celem opisywanego
¢wiczenia. Warto zauwazy¢, ze rozwdj technik SPM nie zatrzymat sie na AFM i powstato wiele nowych
wyspecjalizowanych wariantéw tej techniki do pomiaréw bardzo wyrafinowanych uktadéw. Jednak

wiele opisanych ponizej cech mikroskopu AFM ma réwniez zastosowanie i innych wariantach SPM.

1.1 Mikroskopia bliskich oddziatywan — zasada dziatania

Schemat ideowy kazdego mikroskopu SPM przedstawiony jest na Rys. 1a. Kazdy mikroskop SPM jest
wyposazony w ostrze, ktére zblizane jest na odlegtos¢ rzedu nanometra do badanej powierzchni.
Potozenie ostrza jest kontrolowane przez skaner. Skaner jest elementem zwykle w ksztatcie walca
wykonanym z kilku (najczesciej czterech) fragmentéow materiatu piezoelektrycznego i czesto
nazywanym ‘piezotubkg’ lub ‘tubka piezoelektryczng’. Jesli do przeciwlegtych fragmentéw zostanie
przytozone rézne napiecie, to ich odksztatcenia w wyniku efektu piezoelektrycznego beda rézne i caty
skaner wychyli sie. Jesli skaner jest dtugi (w mikroskopach ma dtugos¢ rzedu centymetréw) a
wychylenie bedzie niewielkie jego korcéwka, do ktdrej przymocowane jest ostrze przesunie sie nieco
w ptaszczyznie prostopadtej do osi skanera (Rys. 1b). W ten ostrze porusza sie w ptaszczyinie
powierzchni (x-y). Ruch w kierunku ‘Z’, prostopadtym do powierzchni najczesciej jest realizowany

przez dodatkowy element piezoelektryczny. Ostrze przesuwa sie nad (bgdz po) powierzchnig mierzac



w kolejnych punktach oddziatywanie. Dzieki takiemu ruchowi (skanowaniu) powstaje dwuwymiarowa

mapa wielkosci 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) zostaty 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 jest ostrze. Za jego pomocg mierzone jest
oddziatywanie, ktdre niesie ze sobg cafg interesujgca nas informacje. Tym oddziatywaniem moze by¢
prad tunelowy, jak w skaningowym mikroskopie tunelowym STM, badz sita jak w réznych wariantach
mikroskopu sit atomowych AFM. Oddziatywanie to musi spetnia¢ jednak pewne warunki: (i) musi
wykazywac silng zalezno$¢ od odlegtosci pomiedzy ostrzem a powierzchnia, (i) wykazywaé mierzalne
zmiany dla réznych punktéw powierzchni prébki oraz (iii) by¢ w pewnym zakresie monotoniczne.
Warunek (i) konieczny jest do zapewnienia wysokiej zdolnosci rozdzielczej w kierunku prostopadtym
do powierzchni. Najlepszym przyktadem jest tu prad tunelowy, ktory w realnych warunkach zmienia
sie nawet o rzad wielkosci przy zmianie odlegtoéci pomiedzy ostrzem a powierzchnia zaledwie o 1 A,
czyli 0.1 nm. Warunek (ii) zapewnia odpowiednig zdolno$¢ rozdzielczg w ptaszczyznie powierzchni.
tatwo sobie wyobrazi¢, ze jesli oddziatywanie bytoby state niezaleznie w ktérym miejscu powierzchni
znajdowatoby sie ostrze, jakiekolwiek obrazowanie nie bytoby mozliwe. Wreszcie warunek (iii) jest
konieczny, aby mozna byto prawidtowo zinterpretowaé otrzymane wyniki oraz, jak bedzie to opisane

ponizej, jest niezbedne by prawidtowo kontrolowaé mikroskop. Do powyziszych warunkéw nalezy
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dodac jeszcze taki, ze ostrze za pomocag ktéorego dokonujemy pomiaru powinno by¢ podobnych
rozmiarow do mierzonych obiektdw na powierzchni. Komercyjnie dostepne ostrza majg promien
krzywizny koncowki ponad 10 nm. Powstaje wiec pytanie: jak to mozliwe, ze niektdére wersje
mikroskopéw SPM (dotyczy to mikroskopow STM i bezkontaktowych mikroskopow sit atomowych
NC-AFM) sg w stanie obrazowac¢ powierzchnie z atomowg zdolnoscig rozdzielczg. Tajemnica tkwi w
tym, ze korncodwka ostrza nie jest gtadka, ale pojawiajg sie na niej nanonieréwnosci (poréwnaj Rys. 2.).
Zmiana oddziatywania (pradu w STM, sity chemicznej w NC-AFM) z odlegtoscig jest tak szybka, ze
decydujacy jest wktad pojedynczego atomu, znajdujgcego sie na najbardziej wysunietej nieréwnosci

na ostrzu. Dzieki temu mozliwe jest w tych technikach obserwowanie struktury atomowe;j.

Rys. 2. Powierzchnia ostrza mikroskopu SPM w skali mezoskopowej jest gtadka (a), ale
naprawde wystepujg na jej powierzchni nanonieréwnosci (b) co dla szybko zanikajgcych oddziatywan
powoduje, ze prawie cate oddziatywanie zachodzi za posrednictwem pojedynczego atomu (c) a to

pozwala osiggng¢ atomowg zdolnosc¢ rozdzielczg.

1.2 Mikroskopia bliskich oddziatywan — tryby pracy

Najprostszym trybem pracy mikroskopu jest tryb statej wysokosci (Rys. 3). Podczas pracy w
tym trybie ostrze prowadzone jest na statej wysokos$ci ponad powierzchnig, a jednoczesnie mierzone

jest oddziatywanie — zwykle im ostrze jest blizej powierzchni tym to oddziatywanie jest wieksze.
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Rys. 3. Schemat pomiaru w trybie statej wysokosci mikroskopu SPM.

tatwo jednak sobie wyobrazi¢, ze tryb ten ma istotne wady. Oddziatywanie mierzone w mikroskopii

SPM ma zwykle krdétki zasieg, zatem ostrze musi pozostawac blisko powierzchni. W przypadku duzej

réznicy wysokosci na powierzchni moze nastgpi¢ niekontrolowane zetkniecie ostrza z powierzchnia.

Jest to zatem tryb w praktyce rzadko stosowany, ograniczony do badan w skali atomowe] w

warunkach ultrawysokiej prozni i niskich temperatur.
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Rys. 4. Schemat mikroskopu SPM pracujgcego w trybie statego oddziatywania.



Zwykle uzywa sie trybu statego oddziatywania (Rys. 4). Do pracy w tym trybie niezbedne jest
wykorzystanie uktadu sprzezenia zwrotnego. Operator mikroskopu definiuje pewien poziom
oddziatywania (np. prad, site), ktéry powinien byé zachowany podczas dziatania mikroskopu. Poziom
odniesienia jest nastepnie poréwnywany z rzeczywiscie mierzonym poziomem oddziatywania i
odlegtos¢ ostrza od powierzchni jest zmieniana w taki sposdb, aby te wielkosci byty sobie rowne (czyli
by ‘sygnat btedu’, ktéry jest rdinicg pomiedzy zadang a rzeczywistg wielkoscia oddziatywania
zredukowad do zera). Nastepnie ostrze przesuwa sie nad powierzchnig do kolejnego punktu i pomiar,
poréwnanie oraz dopasowanie wysokosci ostrza powtarza sie od poczatku. W rezultacie informacja o
topografii powierzchni znajduje sie w sygnale sterujgcym pionowym potozeniem ostrza, ‘sygnat
btedu’ mozna wykorzysta¢ do prawidtowego ustalenia parametrow sprzezenia zwrotnego, jak
opisano to w rozdziale 5. Jak wida¢, wymaganie by oddziatywanie byto monotoniczne w zakresie
pracy mikroskopu w trybie statego oddziatywania jest niezbedne do prawidtowego dziatania uktadu

sprzezenia zwrotnego.

2. Mikroskopia sit atomowych

Mikroskopia sit atomowych AFM jest metoda pozwalajgca na badanie topografii powierzchni
tak przewodzacych jak i izolujgcych. Oddziatywaniem, ktére jest badane przez tg wersje mikroskopii
SPM jest sita dziatajagca pomiedzy ostrzem a powierzchnia. Pomiar sity jest realizowany poprzez
obserwacje zmiany wygiecia elastycznej dzwigni (dzwigienki, beleczki, ang. cantilever) o znanej statej
sprezystosci, do ktdrej przymocowane jest ostrze (Rys. 5a). Istniejg rézne sposoby pomiaru wygiecia
dzwigni (chodzi tu o odksztatcenia o wielkosci utamka nanometra), takie jak zbudowanie dzwigni z
materiatu piezoelektrycznego badz piezorezystywnego — mozliwy jest wtedy pomiar odpowiednio
napiecia i oporu dzwigni. Jednak najpowszechniej stosowany jest optyczny schemat detekcji, ktérego
dziatanie ilustruje Rys 5b-d. Promien lasera jest odbijany od gérnej powierzchni dZzwigni i kierowany
(zwykle uktadem luster) do pozycjoczutego detektora oddalonego o kilka centymetrow. Dzieki temu
nawet minimalne zmiany wygiecia dZwigni powodujg mierzalne przesuniecie plamki Swiatta na
detektorze, a co za tym idzie mierzalng zmiane napiecia w sektorach detektora. Jest to bardzo czuta

metoda, wymagajace 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 dziatajgce pomiedzy ostrzem a powierzchnig. Typowa zaleznosé
wielkosci tych sit od odlegtosci ostrze-powierzchnia przedstawiona jest schematycznie na Rys. 6.
Daleko od powierzchni oczywiscie sita jest réwna zero. Podczas zblizania ostrza do pojawiajg sie
oddziatywania przyciggajace (van der Waalsa, elektrostatyczne, kapilarne, chemiczne. Gdy ostrze
znajdzie sie bardzo blisko powierzchni zaczynajg dominowac sity odpychajgce majgce swoje zrodto w
zakazie Pauliego i catkowita sita szybko staje sie odpychajaca. Istniejg wersje mikroskopu, ktore

eksplorujg rézne zakresy sit (Rys. 6).
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Rys. 6. Zaleznos¢ wielkosci sit dziatajgcych pomiedzy ostrzem a powierzchnig od odlegtosci
oraz zakresy pracy réznych wersji mikroskopu AFM.

Metoda bezkontaktowej mikroskopii sit (ang. non-contact atomic force microscope, NC-AFM)
operuje w rejonie sit przyciggajagcych. Diwignia wprawiana jest w drgania rezonansowe o
amplitudzie 0.1nm - 20nm, w zaleznosci od realizacji. Sita pomiedzy ostrzem a powierzchnig zmienia

czestos¢ rezonansowg, co daje informacje o uksztattowaniu powierzchni. Ostrze nie dotyka badanej
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powierzchni, cho¢ w celu uzyskania dobrej (czyli atomowej) rozdzielczosci zbliza sie na odlegtosc¢
0.2nm - 0.3 nm w dolnym potozeniu cyklu drgain. Metoda ta jest stosowana przede wszystkim w

mikroskopach pracujgcych w prézni.

Tryb kontaktu przerywanego (ang. tapping mode AFM) réwniez wykorzystuje drgajaca
dzwignie. Jednak w tym przypadku dZzwignia drga z wymuszang czestoscig bliskg, ale nie doktadnie
rowng, czestosci rezonansowej tak, by w dolnym punkcie nawrotu dotkneta powierzchni. Wielkoscig
mierzong jest w tym przypadku amplituda drgan, z ktérej mozna wysnuc informacje na temat
topografii powierzchni. Metoda ta jest powszechnie stosowana w mikroskopach pracujacych w

powietrzu oraz cieczach.

Tryb kontaktowy (ang. contact AFM) nie wymaga wprowadzenia dZwigni w drgania. Po
prostu zbliza sie dzwignie do powierzchni az ostrze jej dotknie po czym naciska sie powierzchnie z
pewng niewielkg (rzedu nanoNewtona) sitg. Przesuwanie ostrza po powierzchni o pewnym
uksztattowaniu powoduje zmiane wygiecia dzwigni, ktéra daje nam informacje o topografii. Jest to

najprostsza metoda AFM i to jg wtasnie bedziemy wykorzystywaé w éwiczeniu na Pracowni.

Warto jednak rozumie¢ ograniczenia metody kontaktowego AFM. Przede wszystkim jest to
metoda, ktdra nie nadaje sie do obrazowania delikatnych struktur. Ostrze po prostu moze je zniszczy¢
podczas skanowania. Drugim ograniczeniem zdolno$¢ rozdzielcza limitowana przez powierzchnie
kontaktu pomiedzy ostrzem a powierzchnig. llustruje to Rys. 7. Jesli ostrze stykatoby sie z
powierzchnig pojedynczym atomem to mozliwe by bylo zobrazowanie pojedynczej wakancji w
powierzchniowej strukturze atomowej. Moglibysmy wtedy moéwic¢ o atomowej zdolnosci rozdzielcze;j.
Jednak, nawet przy bardzo matych sitach i bardzo twardych materiatach ostrze odksztatca sie i pole
powierzchni jest znacznie wieksze. Przyktadowo pole kontaktu ostrza pokrytego weglikiem wolframu
z powierzchnig diamentu jest réowne 7.4 nm? przy nacisku 12 nN oraz 3.9nm? przy oderwaniu,
obejmuje zatem bardzo duzo atoméw [M. Echanescu et al., Phys. Rev. Lett. 81 (1998) 1877]. Zatem
sita od wszystkich tych atoméw usrednia sie i nie jest mozliwe wykrycie pojedynczej wakancji
atomowej. Rzecz jasna, im mieksze materiaty tym wieksze pole kontaktu i tym gorsza zdolnos¢

rozdzielcza.



Rys. 7. Wptyw pola kontaktu na zdolnos¢ rozdzielczg mikroskopu AFM.

Rozdzielczo$¢ obrazéw mikroskopu AFM wykonanych w modzie kontaktowym
zalezy od promienia krzywizny ostrza. W przypadku bardzo matych struktur, takich jak np.
biatka, ktérych $rednica jest mniejsza od promienia krzywizny ostrza, wyznaczona na
podstawie obrazu srednica molekuty nie odpowiada rzeczywistej wartosci a otrzymywane
obrazy sg splotem topografii powierzchni i ksztattu ostrza. Rzeczywistg S$rednice
obrazowanych struktur (r) mozna wyznaczyé, korzystajgc ze S$rednicy wyznaczonej na
podstawie obrazu (R) i promienia krzywizny ostrza (A) oraz stosujgc wzor:

R=2,A r’
= r+7.

3. Informacje praktyczne- parametry regulujace jakos¢

wykonywanych obrazow AFM

Najistotniejszymi parametrami, ktore maja wptyw na jakos¢ obrazu (czyli wiernos¢ odzwierciedlania

topografii powierzchni) a ktére mozna kontrolowac sg sita nacisku ostrza, szybkos$¢ skanowania oraz

8



parametry sprzezenia zwrotnego. Sprawdzenie efektow tych parametréw bedzie jednym z zadan
podczas wykonania ¢wiczenia. Warto jednak wczesniej przez chwile si¢ zastanowi¢ co to s owe

‘parametry sprzezenia zwrotnego’.

W mikroskopie najczesciej stosuje si¢ regulator proporcjonalno-catkujacy (ang. proportional-intergral
controller, PI), lub regulator proporcjonalno-catkujaco-rézniczkujacy (ang. proportional-intergral-
derivative controller, PID).

W normalnym uzytkowaniu najistotniejszy jest czlon proporcjonalny, ktéry jest odpowiedzialny za
wzmocnienie sygnalu btedu. Innymi slowy, jesli czlon proporcjonalny bedzie duzy, to uktad
sprzgzenia zwrotnego zareaguje na maty sygnal btgdu bardzo duza korekcjg potozenia skanera. Jest to
bardzo istotny parametr. Jesli bedzie on zbyt maty, to skaner nie bedzie w stanie podazac¢ za topografia
powierzchni i jej kontur nie bedzie prawidlowo wyznaczony. Mozna to najlepiej zauwazyc
porownujac linie skanu wykonane w przeciwlegtych kierunkach. Jesli przedstawiaja taki sam profil
struktur na powierzchni to dobrze. Jesli natomiast przedstawiajg struktury rozniace si¢ od siebie i
przesunigte, to zapewne znaczy, ze czton proporcjonalny jest zbyt maly. Natomiast jesli bedzie on za

duzy, uktad sprzezenia zwrotnego zacznie si¢ wzbudzac¢ i na linii skanu pojawia si¢ oscylacje.

Czton catkujacy odpowiada za to jak szybko skaner bedzie reagowal na pojawienie si¢ sygnatlu bledu:
tym wieksza bedzie korekta potozenia im diuzej sygnat bledu jest rézny od zera. W normalnym
uzytkowaniu parametr ten nie ma zwykle duzego wptywu na jako$¢ obrazu, zapewnia jednak, ze nie

wystepuje stata sktadowa sygnatu bledu.

Czton rézniczkujacy powoduje przemnozenie sygnatu sterujacego potozeniem ‘z’ skanera o wielkosé
proporcjonalng do pochodnej czasowej sygnatu btedu. Powoduje zatem zwigkszenia czutosci uktadu
tam, gdzie konieczne sg szybkie zmiany (duza pochodna sygnatu btedu) jednoczesnie nie powodujgc

wzbudzenia uktadu tam, gdzie sygnat btedu zmienia si¢ powoli.



