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Mikroskopie skenujicii sondou

SPM — Scanning Probe Microscopy
1981 — STM — Skenovaci tunelovaci mikroskopie

1986 Nobelova cena

serd Binnig Heinrich Rohrer!
konstrukce STM
(Scanning Tunneling Microscope)

4

1986 — AK¥M (Atomic Force Microscopy)
Mikroskopie atomarnich sil



http://www.nanoworld.org/museum/binnig.jpg
http://www.nanoworld.org/museum/rohrer.jpg

Charakteristika metod SPM

e SPM pristroje pracuji v oblasti blizkého pole O dosazeni
rozlisSeni pod tzv. difrakéni mezi, (u SM srovnatelné s vinovou
délkou), ovSem za cenu ziskani pouze lokalni informace o vzorku.

e Postupné méreni ve vice bodech - skenovani sondou

nad vzorkem pro charakterizaci celého povrchu vzorku.

e Metody poskytuji trojrozmérny obraz v primém prostoru,
narozdil napf. od difrakcnich technik nebo elektronové mikroskopie
s vysokym rozlisSenim. Techniky SPM tedy vhodné prekryvaji rozsahy
dosazitelné pomoci optické a elektronové mikroskopie O vyuziti

k vzajemnym kombinacim.

e Technika SPM nemusi byt pouze zobrazovaci - Ize ji pouzit

i k modifikaci povrch{ az na atomarni skale. (Lze provadét litograficke
zpracovani, mechanické odstranovani, manipulace s molekulami
i jednotlivymi atomy).




Vyvojove faze metod SPM-1

1928 Synge - teoreticky navrh optického zobrazeni ostrym
sklenénym hrotem tésne nad povrchem (Znovuobjeveni
predchoziho teoretického principu skenovani O'Keefe 1956).

1972 Ash - Experimentalni oveéreni
rozliseni pod vinovou mezi s mikrovinami
o A=3 cm, rozliSeni 150 pm.

1972 Young - Sestrojeni Topograﬂn rwf;w
pristroje, ktery mapuje topografii Wity i,
vodivych vzork{ s rozliSenim "W
3 nm vertikalné a 400 nm horizontaln
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Vyvojove faze metod SPM-2

1981 Prvni spésna realizace tunelovani Binnigem a Rohrerem v roce
v laboratorich IBM - pristroj pracuje ve vakuu, vibrace jsou tlumeny

magnetickou levitaci, pouziti zpétné vazby a piezokeramickych
pohybovych cleni

1982 Realizace kapacitni mikroskopie a nasledné rozvoj mnoha
dalsich ,klond", napr. AFM 1986

sestaveni loga IBM z atomti
1989 Prvni pozorovani poskozeni xenonu na niklu
vzorku vlivem interakce s hrotem MDD DD - b b
a nasledné vyuziti k modifikaci »> M b bHE b6
o . . bbb O 6 6
povrchu (nanolitografie) 2 PN HoH £

> DD O B




Vyvojove faze metod SPM-3

1993 pemonstrace kvantovych
vlastnosti vznikem stojatych vin

v kruhové bariére sestavené z atomi
zeleza na medi

2000 Rizeni chemickych reakci jednotlivych molekul, bouflivy

rozvoj aplikaci nejen v oblasti zakladniho, ale i aplikovaného
vyzkumu.




Rozvoj metod SPM v 1.desetileti

Tunelovaci 1981 Binnig, Rohrer

Opticka blizkého pole 1982 Pohl

Kapacitni Matey, Blanctepelna Williams, Wickramasinghe
Atomarnich sil 1986 Binnig, Rohrer

Pritazlivych sil Martin, Williams, Wickramasinghe
Magnetickych sil Martin, Wickramasinghe

Trecich sil Mate, McClelland, Chiang

Elektrostatickych sil Martin, Abraham, Wickramasinghene
Elasticka tunelovaci spektroskopie Smith, Kirk, Quate

Laserem Fizeny STM Arnold, Krieger, Walther

Emise balistickych elektroni Kaiser

Inverzni fotoemisni 1988 Coombs, Gimzewski, Reihl, Sass, Schlittler
Akusticka blizkého pole 1989 Takata, Hasegawa, Hosaka, Hosoki, Komoda
Sumova Moller, Esslinger, Koslowskispinova Manassen, Hamers,
Iontova 1989 Hansma, Drake, Marti, Gould, Prater
Elektrochemicka 1989 Husser, Craston, Bard

Absorpcni 1989 Weaver, Wickramasinghe

Chemického potencialu 1990 Williams, Wickramasinghe

Fotonapét'ova 1990 Hamers, Markert



Princip mikroskopickych technik

vyuzivajicich skenujiciisondu

rastr
X-y

vzorek

obraz

— umisténi mechanické sondy do blizkosti povrchu vzorku
— Fizeni pohybu ve sméru x — y, 7 signalem zpétné vazby
piezoelektricky (rozliSeni 10-'m)



Skenovaci tunelovaci
mikroskopie - STV

Podminka: ostry vodivy hrot a vodivy vzorek

Pravdépodobnost priuchodu energetickou
bariérou (tunelovani) _%} J2m[UTx]=Elax

P=e °
I = a.U.e_b"pE'd
obr#z povrchu je dén rozloZenim vinové funkce atomu
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I=GVeEkd

tunelovy konstantni tunelovy
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* vhodny pro hladke povrchy * presn€jsi pro clenite povrchy
http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/constant-current-mode
http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/constant-height-mode
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Mikroskopie atomarnich sil

kvadrantovy

fotodetektor zroatko

mapovani atomarnich sil
* odpudivé sily elektrostatickeé
* pritazlivé sily Van der Waalsov)

F[uN] t graf zavislosti celkove sily na hrot
povrch vZorku __ e zLeeznoee;lem preruSovany
RS kontakt o

* kontaktni rezim “ 1 cdpudvasia

F = 107N - rezim konstantni sily T

d = 1 nm - tuhé vzorky kontaktni

” . rezim ;

* nekontaktni rezim P———

F,=10"N, d= 100 nm, d[nm]

raménko kmita s f=~ 200 kHz nekontaktni ‘

. . rezim
— mékké, pruzné (biologické) vzorky ofitazliva sila

hoklepovVy rezim



Polohovaci zarizeni — skener

finish

skener — zajiStuje presnou pozici
vzhledem k povrchu vzorku
piezoelektricka keramika — PbZrQ,, PbTiO,

B Fiezckeramika
Elektrada 1

B Elektroda 2
step

YWhitFni elektrods Sizs
fast- di i
Hrat

trojnozka — 100 x 100 pm, z — 10 tm rezim skenovani:
trubitka —2x2 Mm, z— 0,8 Um * pocet Fadki — aZ 1000
* pocet bodi — az 1000

slow-scan direction

|
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Kontaktni rezim AFM

foo beck loop Jowoe | kontaktni rezim

electronics
F = 107N - rezim konstantni sily
d =1 nm

detector
electronics

photodiode

detector typ 1 Cl(}’/ hrOt

Schéma detekce
v kontaktnim rezimu %24

— 16w e B iy
<88 18mm

http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/constant-force-mode
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Schéma detekce v
bezkontaktnim a poklepovém rezimu

‘nekontaktni rezim _ mékké, pruzné (biologické) vzorky

‘poklepovy rezim

- dback intai
F w ~ 10 12 N, d ~ 100 nm, giist:ﬁt ésc?ﬁxggntams Amplitude NanoScope Illa
Controller
raménko kmita s f=~ 200 -400 kHz = Elestronies o —
aser Synthesizer
1
1
1

typicky hrot
s polomérem 5 az 10 z

Detector
Electronics

<
S\\\

Photodiode
Detector

http://www.ntmdt.com it iew/non-contact-padde

http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/semicontact-mode
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Rozlisovaci mez AFM dana stihlosti hrotu

VVVVV

VVVVVV

Stihlost hrotu—1: 3 specialni hroty — 1 : 10
(schopnost zobrazit ostreé hrany a hluboke zarez

0,22 um

monokrystal Si  hrot — Si,N,

leptany hrot
nanotrubicky WS, |

o+




Mikroskopie magneticke sily

(MFM — Magnetic Force Microscopy)

Systém pracuje v NK rezimu -
rezonancni frekvenci raménka
ovliviiuje zména magnetického pole hrot
(magneticka sila) vzorku pokryty

magnetickou

- - vrstvou
e informace o topografii

» informace o magnetickych whmtu
vlastnostech povrchu. rovinny magneticky vzorek
TIEIERICARY.

magnetické domény
MFM mapovani domén v magneticky

(]

zména magnetického pole
zviditelnéna v MFM (magnetické
domény v oblasti 8 x 8 um)

ch materialech

Height Profile [B]

http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/ac-mfh 1 opraz harddisku v oblasti 30x30pm
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Skenovaci kapacitni mikroskopie
(SCM — Scanning Capacitance Microscopy)

Skenovaci kapacitni mikroskopie (SCM) zobrazuje prostorové zmény
elektrickeé kapacity.

Well aligned Misaligned

P ri n CI p a Topography Capacitance Topoaraphy Capacitance

Raménko s hrotem pracuje v NK —
rezimu (rezim konstantni vysky) — e
specialni obvod sleduje elektricko L "8

kapacitu mezi hrotem a vzorkem.
Pouziti:

e SCM mUze sledovat zmény obrazu:
v zavislosti na tloust'ce dielektrického
materialu na polovodi¢ovych substrate

e SCM miize byt pouzit prfi vizualizaci o - o
podpovrchovych nosi¢d naboje — Topograficky a kapacitni obraz spravne a
mapovani primési (legovacich latek) ~ spatne srovnane fotomasky v prubehu

v iontové& implantovanych polovodiich.  Procesu implantace legovaci latky.

http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/scanning-capacitance-microscopy
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Mikroskopie bocnich sil

LFM — Lateral Force Microscop

Princip LFM - vyhodnoceni pricného ohybu (krutu) raménka

LFM je vhodny pro: E a T

e zobrazeni nehomogenit povrchu (zmena =TT,

koeficientu treni), Mlﬂl
e ziskani obrazu povrch{l tvorenych stupnovitymi
nerovnostmi (hranami).

(aﬂ‘én\ko
TA vertikalni ohyb
lB
| ‘

detektor
|

vzorek
lateralni slozka

LFM obraz |—|

|
e i 21T g e Fici
verikani K lateralnimu ohybu ramenka dochazi ze dvou pricin
D | |slozka e zménou treni

detektor e zmenou naklonu ramenka.

http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/lateral-force-imaging
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Mikroskopie modulovanych sil

(FMM — Force Modulation Microscopy)

(FMM) pouziva modulacni techniku

v dotykovém rezimu s konstantni raménko s hrotem
silou. JUUUUnnnnJUU =
Vzorek vibruje se stélou tvrda oblast Wtwdé oblast ERZ41(=1

amplitudou a frekvenci nad mezni ak&ni Elen —)—
frekvenci zpétné vazby a se stejnou

frekvenci bude kmitat i hrot, ktery .
je s nim v kontaktu. “ ﬁﬂi
Amplituda kmiti raménka zavisi <5 S
na elastickych vlastnostech vzorku sl
7 o v e e
v miste doteku. Wt
e 3‘_ { %.:
Méreni je mozno provadét _ B ELNN |
souéasné S AFM 'e'ii obraz se F R e e -.-.'.:,;-.x_-;fL-ﬂ-..-.:& P et b S e e e
/)% Kontaktni AFM FMM obraz

ziskava z napéti na piezokeramice

kompozit uhlik/polymer (5x5 pm

http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/force-modulation-mode
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ikroskopie detekce fazovych posunu
(PDM — Phase Detection Microscopy)

oscila¢ni signal raménka

Mikroskopie detekce faze (PDM) - VU o
fazove zobrazeni ve spojeni s obvyklymi ramenko s hrotem| J J l e e

signal
rezimy (NK, P-K AFM, MFM). Zmeéna faze ..« g

fazi v protifazi
mUze byt mérena i v prlibéhu rezimu FMM.
Detekce fazového posunu - akeni glen UUUMM
vyhodnoceni fazového zpozdéni mezi fidic signal
signalem budicim oscilaci raménka a
vystupnim signalem vyvolanym ve
vzorku oscilujicim raménkem
Priklad pouziti:
Porizovani informaci o materialovych
vlastnostech vzorkd, jejichz topografie se
snadné&ji méri v NK AFM nez kontaktnim o e ~
AFM zplsobem. Porovnani AFM topografie s PDM
PDM poskytuje dopliikovou informaci  Teflonovy povrch potazeny silikonovym
k topografii povrchu). mazadlem (Obrazové pole 9 x 9um)

http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/phase-imaging-mode
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Mikroskopie elektrostatickych sil

EFM — Electrostatic Force Microscop

Princip:

EFM mapuje oblasti (domény) s rliznou polaritou a hustotou
elektrického naboje na povrchu vzorku (obdoba MFM). Velikost
vychylky raménka s hrotem je Umérna hustoté naboje. Mlze byt
mérena standardnim detekcnim systémem uzivajicim laserovy

svazek. _\——\_J——f_’
I draha hrotu
Pouziti:

Mapovani elektrostatického pole elektronickych [ FF
obvodU pfi zapnuti a vypnuti pristrojd (,napét'ova
mikrosonda" pro testovani aktivnich

mikroprocesorovych Cipl v submikronovych ezich :

vzorek s oblastmi povrchového naboje

Ferroelektricky material (topograficky Yo e LY
kontrast vievo) s implantovanym  [BReatas
povrchovym nabojem (+2,5 V),

(EFM obraz nabité plochy vpravo)
Oblast 5 x 5 um

http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/efm
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Dalsi pribuznée metody s AFM

Mikroskopie disipativnich sil

(DFM) mapuje vykon, ktery nosnik ztraci interakci se vzorkem. Disipace vznika
nasledkem hystereze v adhezi mezi vzorkem a hrotem (projevuiji se i jiné
principy). Vyhodou metody je moznost mapovat rozlozeni hustoty fonon(
vzorku podél povrchu (v priblizeni obraz zavisi jen na vlastnostech vzorku,
nikoliv hrotu, coz je jista analogie k STM).

Mikroskopie ultrazvukovych sil

(UFM) vyuziva ultrazvukové excitace vzorku, predevsim pro mapovani

materialovych vlastnosti. Klasicka mikroskopie vyuziva ,linearni* rezim

detekce, v némz je sledovana amplituda a faze pohybu nosniku. V UFM je

pouzit ,,nelinearni® rezim. PFi ultrazvukovém kmitani je modulovana vzdalenost
hrot—vzorek mezi maximalni a minimalni hodnotou, které jsou urceny

amplitudou buzeni a nastavenim sily (setpoint).

Pro velké amplitudy se projevi nelinearita, stredovana sila obsahuje pridavnou

silu (vlivem ultrazvuku) a tim pridavné ohnuti nosniku — Ize provadét
nikroskopii.




Skenovaci teplotni mikroskopie

M — Scanning Thermal Microscorp

SThM umoznuje soucasné snimani

tepelné vodivosti a topografie povrchu
vzorku

Princip:

U SThM pristroje je misto hrotu sonda

s odporovym prvkem. Ridici jednotka fidi
vytvareni map teploty nebo tepelné vodivostiy,, ... qs
Ke konstrukci raménka SThM se pouziva ~ shrotem
Wollastonova dratu (slitiny dvou rfiznych -
kov(), ktery predstavuje tepelné zavisly

odporovy prvek. Vlastnim odporovym

teplotnim cidlem je na konci umistény prvek

z platiny (prip. ze slitiny platiny s 10%

obsahem rhodia).

Vyhoda této konstrukce je, ze mlze byt

pouzita pro oba mddy tepelného zobrazeni

eplota a tepelna vodivost). SThM snimek fotorezistu

Unexposed




Mikrotermalni analyza

TA — Micro—Thermal Analysis

Mikrotermalni analyze (pTA) - submikronové mapovani teploty
povrchu (lokalni kalorimetricka méreni).

Princip:

Wollaston(v drat plsobi jako aktivni tepelny zdroj (odpor sondy je Umérny jeji
teploté).

Zmeny proudu vyzadované k udrzeni sondy na konstantni teploté vedou ke
vzniku teplotnich map (a obracené&, zmeény elektrického odporu sondy pri
konstantnim proudu vedou rovnéz ke generaci teplotnich map).

soucasneé vznika:

e obraz zahrnujici informaci o tepelné difizi

e obraz podpovrchovych zmén materialového slozeni.

pouziti: pro kalorimetrické méreni — mikro-diferencialni termalni analyza
(LDTA).

Je mozné sledovat roztaznost, tloustku vrstvy, teplotu fazovych prechodd,
zmény tvrdosti, procesy tani, tuhnuti, méknuti apod., vlastnosti polymerl na
Urovni doménovych struktur a jejich rozhrani.




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

NSOM je skenovaci opticka mikroskopicka technika, ktera
zobrazuje pod difrak¢nim limitem (A okolo 300 nm).
Princip:

na vzorek dopada svétlo prochazejici pres jednomddové optické
vlakno (nékolik desitek nm v priiméru) pokovené hlinikem
(zabranéni svételnych ztrat). Provadi se detekce evanescentnich

Zplisoby detekce %}Iétla . w
N PN AN "
T r

odraz/apertura odraz/vyénélek transmisni, sbér sondou | = =

Polystyrénoveé kulicky
500 nm

V rezimu NSOM a SM

'3 . \ =

NSOM obraz srdecniho svalu (10 x 10 um

p://'www.ntmdt.com/spm-principles/view/transmission-mode
http://www.ntmdt.com/spm-principles/view/reflection-mode
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Vodivostni AFM
Conductive AFM

Princip : Méreni zmeén vodivosti povrchu. Hrot musi byt z vodivého
materialu.

Soucasne je na hrot privedeno stejnosméerné napeti a vzorek je
uzemnen.

Proud prochazejici hrotem na
vzorek mé\ﬁ VeStaVén)'/ A R A IR T R AR R T AR AR A,

5 )
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predzesilova ve skeneru.  Fiiiian
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Princip vodivostniho AFM




Mikroskopie skenujici sondou

Scanning Probe Microscope (SPM) je univerzalni
pristroj pro 3D analyzy povrchu a jeho vlastnosti
vV mikro a nanometrové Skale.

V zavislosti na pouzitém rezimu muze mapovat
topografii (AFM), tfeni (LFM), magnetické
vlastnosti (MFM) apod.

Pouziti pro méreni distribuce castic, morfologii
Castic, drsnost povrchu a méreni magnetickych
vlastnosti nanocCastic

n
Rezimy: kontaktni a nekontaktni AFM, MFM, LFM, PFM, EFM, SCM, F-
d spektroskopie

Rozsah skenovani:100 um x 100 pm x 10 ym (skenovani hrotem),

m X 10 umx 4 um (skenovani vzorkem




Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

Explorer AFM (ThermoMicroscopes)

Fe, O, prasek z berlinské mod¥i




http://atmilab.upol.cz
http://nanocentrum.upol.cz
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Roman KUBINEK, Milan VUJTEK, Miroslav MASLAN

MIKROSKOPIE SKENUJICI SONDOU
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