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1. Nanoskopie — mikroskopie pro nanosvét

V 80. letech minulého stoleti pokrocil rozvoj védy a techniky na takovou Uro-
ven, Ze zacala byt realnd moznost cilené a rizené manipulace s jednotlivgmi atomy
a objekty poskladanymi z malého poctu atomd. Tato moznost se stala jednim ze
zakladd nové védy, v soucasnosti nazgvané nanotechnologie. Nanotechnologie se
zab(vaji objekty, které jsou svou velikosti na pomezi mezi latkou v makroskopic-
kém tvaru (napt. krystaly) a jednotlivgmi atomy. Dlvodem zajmu jsou zajimavé fy-
zikalné chemické vlastnosti, které latky vykazuiji, kdyz jejich rozméry klesnou pod
charakteristickou délku konkrétniho fyzikalniho jevu (napf. je-li velikost ¢astice
mensi nez je strednt volna draha elektronu). Typicka velikost charakteristickgch
délek je okolo 100 nm a méné, proto se nanotechnologie Casto definuji jako védy
zab(vajicl se objekty s alespon jednim rozmérem mensim nez 100 nm.

Uvedené rozméry jsou vSak menst nez je vlnova délka viditelného svétla, coz
s sebou nese jeden problém — takové objekty nelze pozorovat optickgm mikro-
skopem. V ném totiz vlivem difrakce dochazi ke zkreslent zobrazent objektd srov-
natenych s vlnovou délkou A pouZzitého svétla. V pripadé dvou bodovych zdroju
svétla, které navzajem priblizujeme, jsme schopni je jeSté rozeznat jako oddé-
lené pravé tehdy, kdyz se ohybové maximum jednoho obrazu bodu kryje s prvnim
ohybovym minimem druhého obrazu, coz odpovida priblizné 20% poklesu inten-
zity svétla mezi maximy (obr. 1). Vzdalenost mezi stfedy maxim obraz(i svételngch
bodt v tomto pripadé odpovida rozliSovact mezi svételného mikroskopu, pro kterou
odvodil ERNEST ABBE vztah
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BOLTErA S Airyho disky a podminka rozligeni dvou bodt v obraze: a) obraz jednoho bo-
dového zdroje, b) obrazy dvou bodovych zdrojii dobie rozlisitelngch, c) obrazy
dvou bodovych zdroji na hranici rozlisitelnosti (http://micro.magnet.fsu.edu).

dmin =Y,

Objekty menst nez = %)\ uz viibec nelze zobrazit. Jedingmi objekty nanotech-
nologie, které lze optickou mikroskopil pozorovat, jsou tedy 2D nanostruktury,
napf. tenké filmy a grafeny, pripadné shluky nanostruktur.



Omezeni optické mikroskopie plati jen ve sméru kolmém k éifeni svétla, ~P0OzZNAMKA
ve sméru Sifeni omezeni neexistuje. Proto je mozné napf. vyhodnocovat
tloustky tenkqch vrstev az do nanometri.
Déle je tfeba odlisit mikroskopii, tj. zobrazovani objektt, od pouhé lo-
kalizace, tj. uréovani polohy nebo pritomnosti objektu. Pro lokalizaci také
neplatl difrakéni omezenti, proto je napt. mozno fluorescen¢ni mikroskopit

sledovat pohyb virli o rozmérech desitek nanometr. PozNAMKA

Pro nanotechnologie je proto nutné pouzivat jiné techniky, pro které dané
omezeni neplatl. Prvni moznosti je vyuziti zadfeni s mnohem nizsi vlnovou dél-
kou — elektronova mikroskopie. Druhou pouzivanou technikou je vyuziti lokalnich
interakct a principu skenovani — mikroskopie skenujict sondou.

Malé velikosti nanoobjekttl vedou i k jednomu problému: sonda mikroskopu,
kterad vzorek zobrazuje, ma vétsinou tolik energie, ze je schopna vzorek vjznamngm
zplGsobem narusit — posunout jeho ¢ast, zménit jeho vnitint usporadani, vyrazit
z néj atom apod.

Pro presné ,mikroskopovani” je proto treba disledné analyzovat proces zob-
razovani a vyhledavat mozna ovlivnént. | tim se mikroskopie nanoobjekt(i zacina
odliSovat od klasické mikroskopie a proto se v posledni dobé zacina pouzivat spisSe
termin nanoskopie.



2.

Mikroskopie skenujici sondou

Mikroskopie skenujici sondou (Scanning Probe Microscopy) je soubor mikro-
skopickych technik, které vyuzivaji pohybu méficl sondy v oblasti blizkého pole
vzorku, tj. ve vzdalenostech do 100 nm. Tak malé vzdalenost dovoluje dosahnout
rozlisent lepsi, nez by u svétla odpovidalo difrakéni mezi, ovsem za cenu zis-
kant pouze lokalnt informace o vzorku. Pro charakterizaci celého povrchu vzorku
je nutno provadét skenovani sondou nad vzorkem, tj. postupna mérent ve vice
bodech povrchu.

Metody SPM zpravidla poskytuji trojrozmérny obraz v piFimém prostoru,
narozdil tfeba od difrakénich technik.

Velkd blizkost sondy a vzorku umoziuje snizent energie urcené k mérent a
tim snizen( energetického zatizent vzorku (zvlasté v porovnani s elektronovou
mikroskopii).

Naopak uvedena vzdalenost klade naroky na mechanickou stabilitu a rizent
pohybu, protoze miize dojit k mechanickému poskozeni vzorku (i to lze vyuzit,
konkrétné k vytvareni( nanostruktur az na Grovni jednotlivgch atoma).

Metoda umoznuje zobrazovat vyrezy vzorkt ve velikostech od stovek mik-
rometré do jednotek nanometr(, pro nejmensi oblasti az se subatomarnim
rozlisenim. V nejlepsich piipadech dosahujl rozlisent hodnot setin az tisi-
cin nanometri. Techniky SPM tedy vhodné prekrgvaji rozsahy dosazitelné
pomoci optické a elektronové mikroskopie, ¢ehoz je mozno vyuzit k jejich
vzajemnym kombinacim.

Z principu metody vyplyva jiné rozliSent v roviné skenovant (povrchu vzorku)
a ve sméru k ni kolmém (oznacovaném jako osa z). Prvni z nich je dano
predevsim velikostt sondy a méfricich rozestup(, druhé zavisi na charakteru
interakce a mechanické stabilité mikroskopu.

VétSina metod dovoluje uréeni parametrd pouze povrchovych nebo tésné
podpovrchovych vrstev, nepracuji v transmisnim rezimu.

Metodu lze pouzivat v fadé riznych prostied( (vakuum, vysoky tlak, inertnt
plyny, kapaliny, nizké teploty, magneticka pole) a diky malgm rozmértm lze
mikroskop zabudovat i do Fady jingch aparatur, napf. pro pripravu vrstev.

Kromé zobrazovani povrchu lze urcovat i mechanické a elektrické vlastnosti
povrchu.

Kvili skenovanti je obraz shirdn postupné, takze mérent je relativné pomalé.
BéZznéd mérent trvaji par minut, prfesnd méreni i hodiny. Existuji také mi-
kroskopy s rychlgm skenovanim (cca 10s na obrazek) a ,video snimkovou
frekvenct”.

Pro SPM techniky je charakteristickd sonda (oznadované také jako hrot), ktera
ma velmi malé rozméry a pohybuje se fizenym zplsobem nad vzorkem. Jednotlivé
mikroskopické techniky se od sebe lisi



e vyuzivanou fyzikalni velic¢inou (proud, sila, teplota) a

e konstrukct sondy.

2.1. Skenovaci tunelovaci mikroskopie

Prvni tspésnou realizact SPM byla mikroskopie tunelovactho proudu (Scan-
ning Tunneling Microscopy — STM) v roce 1981. Jeji autofi o pét let pozdéji obdrzeli
Nobelovu cenu. Mikroskopie je zaloZzena na monitorovant proudu, ktery protéka
mezi vodivgm hrotem a vodivgm vzorkem, aniz by mezi nimi byl pfimg mecha-
nicky kontakt. Protoze je energie elektront v kovu nizsi, nez energii ve vakuu
(jinak by elektron v kovu nezistaval), vytvaii se mezi hrotem a vzorkem energe-
tickd bariéra, kterd brant primému prichodu proudu (obr. 2). Ale pfi dostate¢né
malé tloustce bariéry mlze diky tunelovému jevu elektron prece jen projit, a to
s pravdépodobnosti

T ~ exp [—i /t\/Zm[E — V(x)] clx] ,
0

kde m je hmotnost elektronu, E jeho energie, V(x) pribéh bariéry, h Diracova
konstanta a t je Sifka bariéry. Integrdl (vyjma konstant) v rovnici lze priblizné
nahradit soucinem efektivnl vysky a Sirky bariéry. Exponencidlni zavislost na-
bizi moznost vysokého rozlisent sirky bariéry a tedy vzdalenosti mezi sondou a
vzorkem. Vzhledem k velikosti konstant zména vzdalenosti mezi sondou a hrotem
0 0,1 nm (pro bariéru 4 eV s tloustkou 0,5 nm) vyvola adovy pokles pravdépodob-
nosti tunelovani. Budeme-li schopni mapovat pravdépodobnost v riznch mistech,
muzeme mérit topografii povrchu vzorku. Protoze pravdépodobnost priichodu bari-
érou udava i pravdépodobnost prenosu naboje, souvisi s proudem, ktery soustavou
prochazi. Moznost praktického vyuzitt zavist nyni pouze na schopnosti méfit pro-
tékajicl proud, kterg ma velikost nanoampéry a méné. Takové hodnoty jsme v3ak
schopni zméfrit relativné presné, proto lze tunelovani vyuzit k mikroskopii. Verti-
kalni rozlisent STM je uréeno prevazné mechanickou stabilitou 3itky tunelovaci
mezery, protoze zmény v topografiit mensi nez nestability jsou uc¢inné potlaceny.
Rozliseni byva az 1 pm.

Vzorek Hrot

=

<

Ep

Vakuum 4}

RO PISP Tunelovaci bariéra v STM.



Lateralni rozliSent STM  Exponencialnt zavislost proudu ma velky vliv i na roz-
lisent v roviné skenovani. Pro dosaZeni vysokého rozliseni v subnanometrovych
rozmérech je totiz zapotrebl mit co nejostiejSi hrot (maly polomér kiivosti), nej-
lépe jen jeden vrcholovy atom na Spicce kuzele, aby nedochézelo k superpozici
jednotlivgch interakci. Takovy hrot je vSak obtizné vyrobit, ale diky uvedené za-
vislosti to ani neni nutné, postacuje hrot s makroskopickgm zaoblenim, je-li jeden
atom vycnivajici. Pfes néj pak tece témér veskery proud a efektivni polomér kfi-
vosti odpovida velikosti atomu. Takovy vgcnélek vznikne na hrotu témér vzdy a je
snadnéji vyrobitelny nez vrchol kuzele.

Pro atomarni rozméry neexistuje néjaky zékladnt limit rozlisent jako ve vlnové
optice a lze se setkat s definicemi rozliSent zalozengmi

e na velikosti ,elektronového vldkna“ mezi hrotem a vzorkem,

e na zvlnénosti ploch konstantniho proudu (pro periodické struktury, je-li zvl-
nént mensi nez sum v tunelovani, bylo dosazeno limitntho rozliseni),

e na velikosti nejmensiho rozliSitelného detailu nalezeného v obraze,
e nebo na vlnovych zakladech.

Pro parabolicky tvarovan( hrot s polomérem R lze rozliseni dle prvniho zpl-
sobu odhadovat nasledujict tivahou: Je-li vrchol paraboly ve vzdéalenosti d nad ro-
vinngm povrchem, je jeho atom v lateralni poloze x od osy paraboly ve v§sce c/+2x—;
a po dosazeni do vztahu pro pravdépodobnost tunelovani dostaneme gaussovsky
profil proudu

KX?
I(x) ~ exp [—R] ,

kde k je konstanta. Rozlisent lze uvaZovat jako strednt kvadratickou hodnotu, tedy

rozlisent = 0,74/ B
K

Dosahovana laterédlni rozliseni na atomarné hladkych povrsich byvaji ~ 0,01 nm.

Rozliseni samozi‘ejmé zavisi i na velikosti skenovaciho kroku, coz je omezuijici
parametr predevsim v oblasti mikrometrovgch rozmér(. Velikost kroku nepiimo
zavisi na poctu méficich bod(, ktery ovliviiuje dobu mérent jednoho obrazu. Volba
spravného kroku je tedy kompromisem mezi maximalnim rozliSenim a délkou mé-
fent, coz ma vgznam predevsim pri studiu dynamickqch jevi. Kviili velké blizkosti
sondy je rozliSeni v mikrometrovch rozsazich ovlivitovdno také makroskopickgm
tvarem hrotu, protoze jednak vsechny polohy sondy nenulové sifky nejsou fyzi-
kalné mozné (napriklad nent viibec mozné sledovat pdry a hluboké zarezy), jed-
nak se mént poloha bodu nejmensi vzdalenosti od vzorku a rozchazi se s polohou
stfedu hrotu (podle kterého obraz sestavujeme), ale v této oblasti je zpravidla
mozno urcit tvar hrotu dostatecné presné a pokusit se o korekci obrazu. Mate-
maticky se uvedené zkreslent povazuje za konvoluci tvaru hrotu a vzorku, inverzni
dekonvoluct lze obraz v néktergch ¢astech vylepsit. Rozlisent SPM je tedy nutno



uréovat vzdy pro dany typ vzorku a detailu, ¢asto se bhere primo jako nejmensi
detail rozliSitelny v ziskaném obraze.

Rozlisenti je dale ovliviiovano konstrukénimi parametry pristroje a prostiredim.
Jedna se predevsim o prenos vibract (velka citlivost je zvlasté ve vertikalnim sméru,
coz je nejvétsi slozka vibrace budov), tepelné drifty a proudy v okoli, ale také
o stabilitu piezokeramiky.

V obecnéjsim smyslu je tfeba v rozliSent vidét také zavislost na chemické pod-
staté vzorku. Jak je znamo ze simulaci ,elementdrntho STM" pomoct dvou atomd
na rovinn{ch povrsich, ziskany obraz zavist na druhu atomu. Rozdily mohou byt
jak ve velikosti, tak i polarité topografického signalu. Dale v textu bude ukazano,
Ze na nékteré povrchy (vgznamné predevsim pro adsorbaty) STM viibec nereaguje,
coz lze chapat jako nulové rozlisent.

21.1. Teorie STM

Predchozi viklad byl pouze ilustraci principu STM. V prostoru vakua dochézi
sice po priblizeni k vytvorent energetické bariéry a prekryvu vinovich funkct atoma
vzorku a hrotu, ale pro stejné materialy je bariéra symetrickd a obéma sméry tece
stejné velky proud a celkovy proud ma nulovou strednt hodnotu. Teprve po pfilo-
Zent napétt V dojde k naruseni symetrie a nenulovému proudu (obr. 3). Bude-li
napéti malé, lze predpoklddat prispévek pouze jediné energetické hladiny a proud
bude nasobkem pravdépodobnosti tunelovant.

POLTErliSEH Tunelovaci bariéra po piilozeni napéti.

Uvedeny vztah pro pravdépodobnost T platt pro priichod ¢astice, kterd je
na obou stranach bariéry volnd, coz rozhodné nepopisuje elektron v hrotu ¢i
vzorku. Z toho plyne také problém nulového kontrastu na rovinném povrchu, coz
neodpovidd experimentim. Uvedené vztahy totiz nyni zavist na Fermiho energii,
ktera je v celém kovu stejnd (v rovnovdzném stavu, coz neni presné nas pripad,
protoze systémem tece proud), ale proud je rovnéz ovliviiovan pirekryvem vlnovych
funkci, kterg se mize ménit od atomu k atomu. Diléim zobecnénim je pozménéni
celkové pravdépodobnosti tunelovant P. Ta totiz zavisi nejen na pravdépodob-
nosti tunelovant skrze bariéru, ale také na obsazeni prislusngch energetickych
hladin na obou stranadch (elektron tuneluje bez ztraty energie, a to jen tehdy,
je-li na jedné strané hladina obsazena a na druhé je prdzdno). Je zfejmé, ze timto
zplGsobem pravdépodobnost zavisi na hustoté energetick(ch stav(, tedy dostane-li
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se na urovel Fermiho energie hrotu maximum v hustoté stav(i vzorku (zménou veli-
kosti prilozeného napéti), dojde k nartstu tunelového proudu. Prispévek rtizn(ch
stavli v8ak neni stejny, protoze vyssi stavy prekonavaji nizsi bariéru a tuneluji
tedy s vétsi pravdépodobnosti.

Uvazujme tok elektrond, kter( dopadé ve sméru osy z kolmo na bariéru a pro-
tuneluje se skrze ni. PoCet takovych elektrond je Ny = - fo n(v,)T(E;) dE,, kde
Enm je maximalnt energie, E, slozka energie v ose z a n(v;) dv; je hustota elektrond
s v, € (v,,v, + dv,). Budeme-li predpokladat, ze elektrony maji Fermiho distri-
buci (odpovida modelu volnchh elektronfl) a zajimat se pouze o zavislost v ose

z, dostaneme n(v,) = _3h3 f f E) dv, dv,. Dosazenim do vztahu pro po-
cet elektrond, vgjéchemm analogtckeho poctu pro opacné tunelujici elektrony,
vynasobenim nabojem elektronu a vzajemngm odectenim pak dostaneme vzorec
pro vyslednou hustotu proudu

,nZ Em o0 )
/= / T(E,) dE, x / / [F(E) — F(E + e V)] dvy dv,.
40n’ .

Z této rovnice plyne pro pravouhlou bariéru a malé napétt ohmické chovant tune-
lovaciho prechodu. Pro vét$i napéti uz se projevuji nelinearity (~ V?), které déle
zvysuje efekt zrcadlového néboje.

Poruchova metoda Predchozi model tunelovant je sice nazorny, ale lze jej po-
uzit jen (pro nékteré pripady) u kovd. Nezahrnuje totiz zavislost hustoty hladin
na energii, coz je obvyklé napf. u polovodi¢d. Pro né je nutno navrhnout model
obecnéjst.

BéZnou metodou vysetfovani v kvantové mechanice je pouzitl poruchové te-
orie. O podobnou analjzu se mizeme pokusit i v STM, ale aplikace zde nent
primocara. Problémem je silnd interakce mezi hrotem a vzorkem, ktera zabranuje
separaci hamiltonidnu systému. Proto se voli ponékud pozménénad metoda, ktera
nesestavuje vlnovou funkci sytému z resent neporuseného systému, ale odvozuje
je z neporusenych podsystému. Konkrétné se uvazuje vlastni funkce ), popisu-
jicl hrot (tip), ktera je FeSenim Schrédingerovy rovnice v objemu hrotu, ale mimo
néj (podél osy z) exponencidlné klesd s koeficientem « = /2m(E — Vgp)/h. Ob-
dobné se uvaZzuje vlnova funkce (s popisujict vzorek (sample). Aplikujeme-li nynt
standardni poruchovy pocet (hamiltonidn systému obsahuje ¢asti popisujict vzo-
rek, hrot a ¢len popisujicl casové zavislou interakci I:Ii, vyslednou funkci hleddme
ve tvaru linedrni superpozice ;s s Casové proménlivgmi amplitudami) a Fermiho
zlaté pravidlo pro pravdépodobnost prechodu, obdrzime pro rychlost prechodu za
jednotku casu

2,—
Wis = f M| 8(E¢ — Ev),

kde 0(-) je Diracova funkce a Mis je poruchovy maticovy element <L/Jt|/:I'l|L/JS>, ktery
lze psat ve tvaru

—h? N
M = —— / (WY e — YV ) dS,
2me Js
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v némzZ se integruje pies libovolnou plochu v oblasti vakua mezi hrotem a vzorkem.
Prochézejict proud kvali nému neni pfimo umérny hustoté stavd. Pro jeho celkovou
hodnotu je totiz jeSté nutno provést vazenou sumaci pies vSechny pocatecnt i
konecné vlastni stavy, které vSak maji Mis riizné,

4re

== > (B — f(Es — eV)ni(Ex)ns(Es + eV) [Mis|* 8(Er — Eo),

t,s

ve kterém uz vystupuji i hustoty stavil n. Uvedeny vztah méa predevsim teoreticky
v(jznam, protoze vlnové funkce presné nezname a musime pouzivat pouze modely.

Prvnim uZitym modelem je TERSOFF—HAMANNUY, kter( vlnovou funkct hrotu na-
hrazuje s—funkct (smérové nezévislou), coz je vhodné aproximace kovovych hrot
s malgmi poloméry. Pro vodivost tunelovaciho prechodu pak obdrzime Gméru

orxeRy | s (Po)||” O(Es — E), (%)

kde 7y je poloha stredu kfivosti hrotu a R je polomér kiivosti hrotu. Vodivost
je tedy Utmérna celkové elektronové hustoté pro energii Ef v bodé 7y mimo
vzorek a opét dostdvdme ohmické chovani pro mald napéti. Uvedeny vysledek
platl presné pro malé prilozené napéti, ale Casto se jeho platnost piredpoklada
i pro vétsi na?éti V. Budeme-li uvaZovat exponencidlnt pokles vlnové funkce ve va-
kuu || s(R0)]|© ~ e=2<R*+d) (d je vzddlenost hrot—vzorek), pak obhdrzime intuitivné
ocekdvan(j exponencidlni pokles o o< e+,

Posledni model vSak stdle vykazuje podstatné odliSnosti od nékterych experi-
mentalnich vysledkd — nékdy nesouhlasi teoretické rozlozeni hustoty v okoli Ef,
nékdy se objevuje mnohem pomalejsi exponencialnt pokles. Model je zcela ne-
schopen vysvétlit ¢asto pozorovanou inverzi obrazu s rlstem d. Proto byl model
postupné vylepSovan (a komplikovéan) zahrnovanim ostatnich stavd, napf. u pre-
chodovich kovi v elektronové hustoté prevladaji stavy symetrie d. Ukazuje se,
ze zahrnutt dalSich stav( zvySuje v(sledny kontrast obrazu a je dulezité také
z praktického hlediska, protoze materidly nejcastéji pouzivanych hrotl tyto stavy
obsahuji (napt. wolfram).

Uvedené teorie jsou stdle velmi jednoduché na vystizent celého tunelovani.
Diky Diracové funkci nejsou zahrnuty zadné neelastické procesy (rozptyl elek-
trond na excitacich akustickych ¢i elektronovgch — prechod muze plsobit jako
prijimact i vysilact anténa), silné elektrické pole zpusobuje povytahovant atomt
z plivodnich poloh a zmény elektronové hustoty (v extrémnich pripadech miize dojit
i k pfenosu atomu — lze realizovat jednoatomovy bistabilni obvod), dalekodosa-
hové sily pak zpusobuijt pritahovant hrotu a vzorku, coz zplisobi neregistrovanou
zménu Sirky bariéry.

2.1.2.  Princip méfeni

Vlastni mérent probtha tak, ze se nejprve provede hruby posuv vzorku ke hrotu
(ve sméru z), tento miZze byt cisté mechanicky. Poté dojde k pfilozeni napéti
mezi hrot a vzorek, aby mohl prochazet proud Iy a nyni se jemngm posuvem
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(pomoct piezokeramiky) priblizi vzorek ke hrotu tak, aby prochazejict proud nabyl
méfitelngch hodnot (velikost mezery bgvd < 1 nm, proud rddové nA, napétl mV
az V). Béhem méreni se provadi skenovani po bodech na jednom radku ve sméru
osy x (tzv. fast-scan) a na konci radku sonda poskoci o jeden krok ve sméru osy
y (tzv. slow-scan).

Podle konkrétntho zplsobu shéru dat rozliSujeme dva zplsoby mérent:

1. v rezimu konstantni visky se béhem méreni se sondou nehybe ve sméru
nahoru/dolli a v kazdém bodé se do paméti pocitace uklada trojice (x, y, /),
kde I je velikost tunelovactho proudu v daném bodé. Pfesnost je zde uréena
jednak stabilitou fixované polohy, jednak dynamickgm rozsahem snimace
proudu. Pri relativné malgch zménéch se totiz proud méni v rozmezi nékolika
radd, coz klade velké naroky na stejnosmérny vstup méricitho obvodu.

2. v rezimu konstantniho proudu se v kazdém bodé nad vzorkem nejprve zmért
proud / a pokud se list od /y, sonda se oddali nebo priblizi ke vzorku o takové
posunuti Az, aby zase platilo / = ly. Do paméti pocitace se pak uklada trojice
(x, y, Az). Udrzovani konstantniho proudu se déje pomoci piidavného obvodu
zpétné vazby. V praxi se Casto misto posunutl Az uklada jen odpovidajict
zména napéti na piezokeramice AV,. Pfesnost v tomto rezimu je urcena

predevsim nastavenim zpétné vazbhy.

Protoze se sonda pri skenovant zpravidla pohybuje v pravidelném rastru, nent
tfeba si pamatovat soufadnice x a y, ale jenom jejich poradi. Proto vystacime
s jedinou maticl a;;, do které ulozime bud hodnoty proudu, nebo zmény na-
péti/posunuti.

Kazda z variant ma své vjhody i nevjhody. Pouzitl zpétné vazby vnasi moz-

nost jejtho nepresného nastaveni a méreni zpomaluje, nebot je nutno realizovat
mechanicky pohyb. Naopak ale zvySuje pouzitelny dynamicky rozsah a snizuje na-
roky na konstrukci snimace proudu (ale zase pridé slozity obvod zpétné vazby).
Je vhodnéjsi pro méreni topografie, protoze staci znat piezoelektrickou konstantu
skeneru oproti druhému rezimu, v némz musime znat v{sku bariéry. Dalsi roz-
dily lze nalézt v chovani v oblastech nevodivych neclistot na povrchu. PFfi pouZziti
zpétné vazby hrozi zaryti hrotu do vzorku, nebot se zpétna vazba bude snazit do-
sahnout nastavené hodnoty proudu, ktera ovsem nad izolantem neni dosazitelna.
Pri konstantni v(sSce jsou zase nebezpecné vysoké vicnélky (i vodivé), protoze
sonda na né miZe narazit a mdze dojit k poSkozeni vzorku ¢i sondy.
Vliv vzorku Kvalita a zplisob zobrazent zavist vyrazné na vodiv(ch vlastnos-
tech vzorku. Pro kovové povrchy je zpravidla dosahovano dobré rozlisent, ale kovy
vykazujl jen malé zvlnéni, zvlasté vzacné a prechodové kovy (stavy s d orbitaly
nezasahuji pfilis do prostoru). U polovodicii je situace jind, zde bgva velké zvlnént,
vykazujt silnou zavislost hustoty stavii na energii, ktera se navic nespojité mént
na hranach past. Existenci zakdzaného pasu je také omezeno nejmensi smyslu-
plné napéti, pii kterém se dé mérit. Pro napétl V < 0 proud tuneluje z valen¢ntho
pasu, pro kladna do vodivostnitho pasu. Interpretaci obrazu znesnadnuji velké na-
pétové ubytky zplisobené ohybem pasd, protoze neni znamo, jak velké je skute¢né
tunelovact napétt.
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2.1.3. Hroty pro STM

Ve své podstaté je STM hrot velmi jednoduchy, postacuje aby byl vodivy a os-
trg. V prvnich mikroskopech se proto pouzivaly pouze rozstrizené draty, se ktergmi
se dalo dosahnout rozlisent asi 1 nm. Pro vyssi rozlisent uz za¢ina byt nevghodny
nesymetricky tvar takovychto hrotli a jejich neznama elektronova struktura. Pfesto
se takto pripravené hroty pouzivaji dodnes — hlavné diky jednoduchosti pripravy
— a lze s nimi doséhnout atomarntho rozliseni na grafitu (obr. 4), ale ne s kazdgm
pripravengm hrotem. Velka c¢ast takto pripravenych hrott se ukaze jako nepouzi-
telna.

32.5mm x400 S 05 5.0kV 32.3mm X!

STM hrot pfipraveny stithanim. Vlevo celkovy tvar hrotu, vpravo detail ostrého
konce.

Proto se zacaly pouzivat hroty pripravované chemickym leptanim, které da-
vajl reprodukovatelné tvary a hrot jeSté zbavi necistot (vgyznamné jsou predevsim
izolujict necistoty, které mohou zpUlsobit nestabilitu zpétné vazby). Idedlni hrot
by tedy mél byt cisty, zakonceny jednim atomem, dostatecné tuhy (mechanické
vlastnosti ovliviiuji skenovact rychlost, vyhovuji makroskopicky tupé hroty), s jed-
noduchou elektronovou strukturou. Pokud se takovy hrot neziské primo leptanim,
podstupuje fadu vylepSovacich operact — odstranént oxidickych vrstev, mechanické
nebo emisnt zaostieni, zthani v elektrickém poli (zvldsté monokrystaly).

Hroty z wolframu se pfipravuji zpravidla elektrochemickgm leptanim, coz je
metoda jiz dobfe zabé&hnutd v mikroskopiich FIM, FES a jedna se o anodické
rozpoustént. K leptant mGze byt pouZzit stejnosmérny ¢i stiidavy proud.

Stejnosmérné napéti Drat je upevnén( na mikroposuvném Sroubu, je ponoreny
do elektrolytu a je zapojen jako anoda. Katodu tvofi cylindr z nerez oceli,
elektrolytem je NaOH nebo KOH a leptani probiha pfi napéti 13 V.

katoda: anoda:
6H,0 + 6e~ — 3H,(g) + 60H~  W(s) + 80H~ — WOZ~ + 4H,0 + 6e~

W(s) + 20H™ 4 2H,0 — W02~ + 3H,(g), £ = —1,43 V

Tvar a polomér hrotu je urcen meniskem, ktery se vytvori po vnorent hrotu
do elektrolytu. Cim je meniskus krat$i, tim je v(sledn( hrot tup&jsi. Pro kva-
litn{ hrot by méla byt udrzovana poloha menisku konstantni (mént se se zmé-
nou plochy v priibéhu reakce), proto je drat upevnén na polohovacim Sroubu.
Leptant probtha rychleji po strandch nez z cela, vytvari se soucasné dva
hroty, protoze odleptana vrstva tece po draté dolli a tim chrani ponoienou
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¢ast pred rozleptanim. Kvalita hrotu zavisi na rychlosti, s jakou je vypnuto
napajent po preleptani dratu a na délce ponorené ¢asti (¢im je delSi, tim je
téz3t a diive upadne, tedy jesté pred vyleptanim ostrého hrotu). Chceme-
li pouzit horni konec jako hrot, musi se ihned po pretrzeni vytdhnout a
oplachnout destilovanou vodou; pfi pouziti dolntho konce je nutno nalit
na dno vanicky ochrannou vrstvu, nemisivou s elektrolytem (pt. trichlor-
metan). PFi leptdni je nutno dopliiovat roztok, protoZze dochézi k vycerpani
OH™. Vyrobeny hrot ma tvar hyperboloidu, ale velmi ostrého, ktery je pokryt
oxidovou vrstvou.

Stiidavé napéti Mezi vnéjsi valcovou elektrodu a drét je vloZeno napéti cca 2V,
leptanti je rychlejsi nez DC, vyrobeny hrot je kdnicky, ale méné ostry. Opét
muze byt vyuzita hornt i dolni ¢ast dratu.

Platinové hroty Dalsim ¢asto uzivangm materidlem na hroty je platina, z du-
vodu mechanické odolnosti ve slitiné s iridiem. Hroty lze vyrabét mechanicky, ale
lepsich vysledktl se opét dosahuje leptanim v rdzngch roztocich (NaCN/NaOH,
KCl/H,0/HCL, NaCN/KOH). Spicaté hroty s malgm polomérem se z Pt-Ir dratd
pripravujt ve dvou krocich. Nejprve se provede leptani v objemovém rozpoustédle
(60CaCl,/36H,0/4HCL) pii 25 mV AC po dobu cca 5 minut, ¢imz se na dratku vy-
tvoii zUzena oblast. Ve druhém kroku se provede jemné leptani. V draténé smycce
z Au drzi povrchovym napétim tenka vrstva leptadla, pomoci stereomikroskopu se
do vrstvy umisti zeslabend cast dratu a ta se prichodem postupné zeslabuje a
pak kratkgm dotykem zaostii. Visledkem je hrot s polomérem pod 50 nm, hladkgm
povrchem a vrcholovgm Uhlem 8°. P¥i vgrobé hrott je nutno zabranit vzniku povr-
chové vrstvicky uhliku (bgva tlusta az 10 nm). Lze toho dosahnout vjrobou v N
atmosfére a pouzivanim vody, kterd byla predtim vyvarena (CO, ma vyssi tlak par).
Pokud je vrstva na hrotu obsazena, odstraiiuje se iontové (coz je ovsem pomalé, 30
minut na hrot) nebo redukct v acetylénovém plameni (nesmi dojit k rekrystalizaci
¢t roztaveni, nutnost presné teploty).

Dalsi materialy Mezi dalsi pouZivané materialy patii molybden (leptd se stiida-
vgm proudem), wolfram z jednoho krystalu, zlato (lepté se v roztoku HCL, glycerinu
a Cistého etanolu pfi napéti 7 V DC, miva zubatou morfologii, podle jingych byva
naopak hladky, je velmi mékky) nebo nikl (povrch srovnatelng s W, netvoii se
oxidy).

Zvlastni kapitolou jsou hroty pro elektrochemii (studuje jevy na povrchu v pri-
tomnosti elektrolytu). Pro spravnou funkénost je nutné zabranit tecent faradaic-
kych proudi mezi hrotem a vzorkem, coz lze zajistit pokrytim hrotu nevodivou
vrstvou vyjma samotné Spicky. Pouzivaji se rizné izolacni materidly. Pt hrot se
napf. kryje sklem, které se roztavi a vnofi se do néj chemicky leptany hrot, miru
pokryti lze kontrolovat teplotou taveni, odkrytd plocha mivd velikost pod 1 nm?.
Ziskany hrot je vsak velmi krfehky, navic nelze pouzit sklo v alkaliich, proto je
lepst zplisob izolace hrotu voskem. Vosk se nanese nad zarez vyhrivané desticky
a roztavi se. Do roztaveného vosku je pomalu zdola vnoren leptany hrot a vycka se
ustavent rovnovahy, pak se hrot vytahuje nahoru, az prerusi vrchni vrstvu vosku.
Protoze vyriznutd Stérbina je na okraji chlazena, nent vosk vSude stejné tekuty.
Na okrajti je vice tuhy a pokryje tam cely hrot, uvniti je roztaveny a zcela stece.
Nékde uprostied je oblast, v niz dochazi k pokrytt tak akorat.
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2.1.4. Metody pribuzné STM

Rozvoj skenovaci metody STM vedl ke vzniku celé fady odnozi, které jsou
vSak jiz dost specializované. Zde je uveden kratky prehled nékolika z nich s velmi
struéngym popisem.

e Skenovaci kapacitni mikroskopie (SCM) vyuZziva kapacitu mezi sondou a
(polo)vodivgm vzorkem, ktera se méni v zavislosti na topografii i materia-
lovgch vlastnostech dielektrik. Pouzivd specidlnich ostfengch sond (dratd),
pripadné jesté stinénych. Méri se derivace sily podle vzdalenosti pfri prilo-
Zzeném stejnosmérném napéti, velikost rozladént rezonanéntho obvodu nebo
vysokofrekvenéni C-U zévislosti. Vzhledem k vyuziti dalekodosahovych in-
terakct ma metoda horsi rozliSeni, navic je ovlivitovana tunelujicimi proudy.
Metoda se pouziva predevsim k mapovani rozlozent koncentrace dopantt
v polovodicich.

e Teplotni skenovaci mikroskopie (SThM) slouzi k mapovant teploty ¢i tep-
lotni vodivosti. Pii méreni se nad povrchem pohybuje mikrotermoclanek,
ktery je tvoren spojenim dvou kovl (napi. W a Ni). Jeden z kovli je nosny a
tvori vnitfek hrotu, na ném je nanesena izola¢ni vrstva, kterd hrot kryje vyjma
Spicky. Pres tuto vrstvu je nanesen druhy kov, takze ke spojent obou kovi
dochazi jen na vrcholku hrotu. Termoclének je ohfivan prichodem stejno-
smérného proudu a rastruje blizko povrchu. Pokud ma okolni vzduch znacné
mensi tepelnou vodivost nez vzorek, nastane pfi priblizent k povrchu znacny
pokles termonapéti. Variace v termonapéti podél povrchu odpovidaji zménam
v tepelné vodivosti. Aby se zabranilo teplotnim driftiim a vlivu okolni tep-
loty, kmita hrot ve sméru kolmém k povrchu, tim dochézi ke zméné tepelného
odporu a zméné ochlazovani, takze pri stejnosmérném vyhrivani dostdvame
stfidavy signal. Tato metoda poskytuje rozlisen( asi 30 nm, reakéni doby
1 ps a citlivost na zménu teploty 1 mK. Je-li vzdalenost ke vzorku mensi nez
stfedni volna dréaha molekul vzduchu (66 nm), selhavad modulace a zhorsi se
vlastnosti metody. Ale pfi vzdalenostech pod 10 nm nastavéa prudké zména
v tepelné vodivosti (blizké navazani optickgch fonont nebo vyrovnant Fer-
miho hladin), jsou-li oba materidly kovové. Jsou-li réizné, mizeme obdrzet
Jtunelujiclt” termoclanek, v némz termonapét( slouzi k mérent variacl v termo-
napéti pri skenovant a tunelujici proud k Fizent mezery. Citlivost metody je
omezena tepelngm Sumem, k fizent mezery lze vyuzit i Sumovou mikroskopii.
Pri méfent se stanovuje soucin %AT, kde T je teplota a p chemick( po-
tencidl. Lze tedy pouzit dvé metody: bud se vytvoii teplotni gradient a méi
se variace potencidlu, nebo se méii teplotni zména, zptsobend napriklad
absorpct laserového zarent.

Druhou variantou této metody je vytvoreni senzoru ze dvou tepelné dilatuji-
cich pasku s razngmi koeficienty tepelné roztaznosti. Zména okolni teploty
zpusobt prohnutt nosniku, které lze detekovat opticky.

e Mikroskopie iontovou sondou (SICM) pouzivé elektrolyt v nddobce (rezer-
voar), do které je ponofen zkoumany vzorek (membréna apod.). Sondou je
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mikropipeta s hrotovgm otvorem, do niz byl nalit elektrolyt. Do roztoku v pi-
peté a rezervoaru jsou zavedeny elektrody a pri skenovani se méri iontova
vodivost (resp. proud). Ta se mén{ v zavislosti na topografii vzorku (pfiblize-
nim pipety klesne velikost mezery a tim i vodivost) a na velikosti iontového
toku. Metodu lze pouzit pro nevodivé vzorky a je zvlast vhodna pro zob-
razovant pord v membranach (priblizenim pipety k otvoru v jinak celistvé
membréné prudce vzroste polet prochazejicich ionttl). Pro rozliseni a kva-
litu zobrazent je nejdilezitéjSim vlivem vytvorent dostatecné robustni pipety
s malgm vnit‘nim otvorem.

Skenovaci tunelova potenciometrie (STP) se od klasické STM Lisi dvéma
elektrodami, které jsou priloZzeny na protilehlé strany vzorku a maji poten-
cidlovy rozdil AV. Tunelovaci napétt na hrotu je stridavé a méri se tunelovy
proud. K méren( topografie se pouzije stfidava slozka (vzhledem k zamé-
fenl metody je vzdy nutné volit rezim konstantnitho proudu), zatimco stej-
nosmérnd se pomocnym napétim Vi vyrovnadva na nulu (méstkovd metoda).
V okamziku vyrovnani udava napéti Vg okamzitou hodnotu potencialu v da-
ném méricim bodé. Metodou je tedy mozno stanovit rozlozent potencialu
podél povrchu, coz je vhodné napt. pro méreni PN prechodt, zkousent po-
lovodicovych soucastek, mérent zrnitgch materidll ¢i malgch napétovych
variac.

Inverzni fotoemisni mikroskopie vyuzivé tunelujicich elektronti ke stimu-
laci emise fotonl z oblasti tunelové mezery, jde o vybuzeni povrchovych
plazmont neelastickgm tunelovadnim a jejich nédsledn( rozpad. Spektra lze
mérit dvéma zplsoby. Bud se voli pevna frekvence analyzovaného svétla a
sleduje se zavislost emise na tunelovacim napéti (ziskana spektra odpovi-
dajl rystim v hustoté stav(, ziskané /-V charakteristikou), nebo je napéti
konstantnt a proméfuje se frekvencni spektrum.

Metoda mé svou inverzi, ve které je prechod, pasobict jako prijimact anténa,
ozarovan svétlem (laseru), které vyvolava proud, ktery je nelinearitou pre-
chodu usméritovdn a miize slouzit ke kontrole vzdalenosti mezi vzorkem a
hrotem. Podobné lze v mikroskopii vyuzit tunelovaci prechod k nelinedrnimu
smésovani dvou svételn(ch paprski, pricemz prechod vyzaruje rozdilovy sig-
nal, slouzici ke kontrole Sirky bariéry — méreni se obejde bez elektrickgch
kontakt( k prechodu.

N

Mikroskopie fotonapéti méii variace ve fotonapéti generovaném ozarenim
laserem. Jsou pouzity dvé nezdvislé zpétné vazby, jedna sledujici kmitant
nosniku na frekvenci buzent piezokeramiky w¢, druha na frekvenci sttidavého
napéti mezi nosnitkem a vzorkem w,. Méfent je zaloZeno na indukované
elektrické sile, kterd zavisi na V2 a tato sila (a tedy i vibrace s frekvenci
w, zplsobend timto napétim) bude nulova pravé tehdy, bude-li potencial
vzorku totozny s potencialem hrotu.

Mikroskopie Sumového napéti (SNM) se vyuzivd pro vzorky, které vyza-
duji co nejmensi proud. V kazdém STM se objevuje Sum, kter( pochéazi bud
z elektroniky, nebo primo z diskrétntho tunelovant elektront. Prvni druh
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Sumu lze snizovat vhodnou volbou konstrukce, druhy lze vyuzit k méfent
Hrot a vzorek se ponechaji bez napéti a méri se pouze kvadradt Sumového
tepelného napétt (vjjimecné se neméri proud) v Sirokém frekvenénim pésu,
ktery je tmérny odporu tunelovact bariéry. Zpravidla se méfi v rezimu kon-
stantn{ vodivosti. Metoda je vhodna i k nezavislému Fizeni mezery pfi jingych
metodach. Metoda ma nizkg pomér signdlu k Sumu, protoze mérené pasmo
Sumu je omezeno vlastni kapacitou prechodu.

Metoda muZze pracovat také jako Sumova potenciometrie. Budeme méfit Sum
v Uzkém pasmu na nizsich frekvencich a udrzovat jeho hodnotu konstantni.
Obdobné budeme méfit pasmo na vyssi frekvenci a budeme urdovat jejich
pomér, ktery je v pripadé bilého Sumu jednotkovy. Je-li pfitomen Sum typu
1/f, pomér neni jednotka, priddme-li vS8ak malé predpéti, lze bilého Sumu
docilit. V tom pripadé je predpéti az na znaménko presné rovné potencidlu

v misté na povrchu. Metoda je schopnad mérit potencidly na trovni pV.

2.1.5. Aplikace STM

Mezi aplikacemi, ke ktergm byla pouzita technika STM, nelze neuvést struk-
turu rekonstruovaného povrchu Si(111)7 x 7, protoze to byl prvni povrch, na némz
byla metoda aplikovdna a kde prispéla k vyreSent dlouhodobého teoretického
problému. Uz dlouho bylo znamo, ze rekonstrukce je typu 7 x 7, ale nebyla znama
detailnt struktura. Bylo navrzeno nékolik teoretickich modell, ale nebylo mozno
mezi nimi rozhodnout pomoci nelokalnich metod. Teprve zobrazeni pomoci STM
(obr. 5) umoznilo definitivhé potvrdit jeden z modeld.

Povrch rekonstrukce Si(111)7 x 7, zobrazen( pomoci STM s vyznadenou ele-
mentarn{ burikou (http://www.desy.de/ hasunihh/poster/bilds/img1.jpg).

Rozlozeni atom0 lze pozorovat nejen na povrsich monokrystald, ale také na
méné rozsahlch strukturach. Kupiikladu casto se pozoruje struktura uhlikovych
nanotrubicek (obr. 0).

ROLTERS Uhlikové nanotrubitka: vievo model, vpravo STM atomdrni zobrazent povrchu
(http://www.phys-chemie.uni-wuerzburg.de/fileadmin/08050200/user_upload/STM_ball_stick.jpg).
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Kromé toho lze studovat také molekuly, adsorbované na povrchu latek. Na
priklad na obr. 7 je zobrazena molekula phthalocyaninu, navdzana na dva zlaté
retizky na povrchu NiAl. VSimnéte si, ze na molekule neni dosazeno atomarntho
rozliSent, ale lze dobre odlisit jednotlivé casti molekuly.

RO A Zobrazeni molekuly na povrchu (vievo) a prisludng model (vpravo)
(doi:10.1126/science.1088971).

Technika STM se kromé zobrazovani povrch dé pouzit i k manipulacim na
atomarnt trovni. Uz v roce 1990 tak tym z firmy IBM zapsal jeji logo nejmensim
moznym pismem (obr. 8 vpravo). Dalsim meznikem pak bylo provedent fizené che-
mické reakce na urovni jednotlivgch molekul, konkrétné sloucent iodobenzenu na
difenyl (obr. 8 vlevo). K tomu bylo vyuzito prenosu energie od elektron(, které tu-
neluji mezi hrotem a vzorkem'. Nejprve se diky tunelovani nechaiji rozpadnout dvé
molekuly iodobenzenu, jejich zbytky se pak tazenim pritdhnou k sobé a dalSim
tunelovanim se jim doda energie, nutna ke slouceni obou molekul.

DD DI
» » b
» ARAYAN

» » 0,
D DD

" Obrazek 8: Manipulace pomoci STM: provedeni chemické reakce (vlevo, Hla et al, Phys.
Rev. Lett. 85(13), 2000, 2777) a zapis loga firmy IBM (vpravo,
http://www.almaden.ibm.com/vis/stm/images/ibm.tif).

Kromé téchto ,pasivnich” manipulaci lze STM vyuzit i k realizact funkénich
zarizeni, napt. logickych hradel. To je piiklad molekulovych kaskad (obr. 9). Na
povrchu se hrotem do dobie definovanych poloh rozmisti molekuly CO, které na-

Tento reZim nelze popsat modely, které jsme si uvddéli v pfedchozich kapitolach.
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sledné vzajemnou interakct zacnou preskakovat az do kone¢ného stavu. V piipadé
hradla AND se informace propracuje na v(stup pouze tehdy, bylo-li na zacatku
posunuto molekulami v obou vstupnich vétvich. STM zde nejen vytvari strukturu,
ale slouzi i k zadént vstupnt informace a také k prectent vysledku.

ROLTEPSCH Hradlo AND realizované molekuldrni kaskadou (doi:10.1126/science.1076768).
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2.2. Mikroskopie atomarnich sil

Pri mérenich tunelovacim mikroskopem byly pozorovany systematické od-
chylky, které se daly vysvétlit silovgm ptsobenim mezi hrotem a vzorkem. Vznikla
myslenka na vyuzitl téchto sil piimo k méreni, zvlasté z dlivodu potreby méfrit
nevodivé vzorky — vznikla mikroskopie atomarnich sil (Atomic Force Microscopy,
1980), ktera se stala nejrozsirenéjsi odnozi SPM.

Metoda vyuzivd sil atomarntho plvodu, které plsobl mezi atomy hrotu a
vzorku, a mohou byt blizko i dalekodosahové. Princip metody je stejné jedno-
duchq jako u STM — velmi ostr( hrot se pohybuje nad vzorkem ¢i v dotyku s nim
a je odpuzovan ¢i pritahovan vzorkem. Hrot, ktery interakci snima, je kolmo upev-
nén na tenkém pruzném pasku — nosniku. Nosnik svgm ohybem zprostiredkovava
informaci o velikosti interakce do okolntho svéta.

Sily, které nosnik ohybaji, mohou mit rdizng plivod, nejcastéji se jedné o van
der Waalsovu silu a repulzivni silu plynouci z Pauliho principu. Prvni z nich plsobi
pri vétsich vzdalenostech od vzorku, druhd pouze v dotyku, je-li vzdalenost mensi
nez soucet atomovych polomérh. Vzhledem k charakteru téchto sil se AFM lis{
od STM mapovéanim stavli nad Fermiho energii, coz lépe odpovida predstavé to-
pografie. Dale mohou pdsobit sily adhezni, vazebné, treci, deformacni a kapilarnt,
z nichz nejvjznamnéjst je posledni uvedend, kterd ma zvlastni projevy a mnohdy
mérent ztézuje. V pritomnosti kondenzatu plsobt sice vzdy, ale projevuje se jen
pri prechodu pres rozhrant kapalina—vzduch. Specidlni vyuziti majt pripadné sily
elektrostatické ¢i magnetické. Pri vSech mérenich pusobi jedna sila signalové a
vSechny ostatni pak Sumové.

Typicka zavislost plsobicich sil na vzdalenosti vykazuje jak oblasti pritazli-
vosti, tak odpuzovani. Bgvé modelovéna nejcastéji odvozenim z LENNARD—JONESOva

potencialu ,6-12"
o=e[(2)"-(2)]

kde € je konstanta a ro kone¢na poloha, v niz je potencidl nulovy. Z oblasti vy-
znacenych na obrazku 10 se odvozujt jednotlivé rezimy mérent.

Sila

kontaktni rezim

To Vzdémlenost=

bezkontaktni rezim

AT S Prabsh meziatomérnich sil.
Prestoze jde o mikroskopii silovou, nent uréent sily primocaré. Metody se zpét-

nou vazhou obecné umoziuji spiSe mapovani topografie nebo urcitgch ekviploch,
zatimco bez zpétné vazby je nutno provadét kalibrace nosniku.
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2.2.1. Kontaktni rezim

Je-li vzdalenost mezi hrotem a vzorkem tak mala, ze plsobi odpudivé sily, do-
stdvdme kontaktni (dotykovy) reZim méteni. Sila (fadové 10~/ N) se snaZ{ ohnout
nosnik smérem od povrchu a pokud je tuhost nosniku mensi nez odpovidajict tu-
host, kterou drzt atomy vzorku pohromadé, tak se ji to podaii a velikost ohnuti je
mirou sily (pro velké ohyby nent zavislost linedrni). V opacném piipadé bohuzel
dojde k poskozent vzorku.

Analogicky metodé STM mutzeme mérent provadét ve dvou rezimech:

1. s konstantni vgskou, pri niz je udrzovana urcend hodnota vysky zo (poloha
zakladny nosniku) a méri se ohnutt nosniku. Spravné jsou zde zobrazeny
struktury s frekvenct (mysli se Casova, ta zavisi na prostorové a rychlosti
skenovani) mensi nez je rezonan¢ni frekvence nosniku. Pfesnost zavisi na ka-
libract nosniku a stabilité polohy.

2. s konstantni silou, kdy se udrzuje konstantni ohnut{ nosniku a ke skenova-
cimu pohybu se pridava posun vzorkem (¢i hrotem) ve sméru osy z. Tato mo-
difikace se pouZziva Castéji, protoze se vyvarujeme zavislosti prohnuti nosniku
(a tim i signalu) na kapilarnich silach (tedy pasobi-li v celé skenované plose
rovhomérné) a pruznosti nosniku (nelinearita narusujici vztah F = kAz), je
ovsem pomalejsi (potfeba pohybu vzorku, zavisi na odezvé zpétné vazby),
pro vyssi casové frekvence zpétna vazba nestaci a vznikd nenulovy chybovy
signal (coz lze vyuzit napf. u biologickych vzork(, kde je konst. sila nutna).
Presnost je uréena presnosti kalibrace piezokeramiky a vlastnostmi zpétné
vazby.

3. zfidka se pouZziva kombinovany rezim, kter( pouziva zpétnou vazbu jen k do-
rovnavani vysek s nizkou frekvenci (ndklon povrchu vzorku) a zbylou infor-
maci ziskava z ohybu nosniku. Vghodou je rychlejsi sbér dat nez s konstantni
silou, ale vétsi rozsah nez u konstantnt vysky.

Pri priblizovant hrotu k povrchu na néj nejprve neplsobi nic, pak pritazlivé
sily, které nosnik jen mirné ohybaji. V bodé dy, kde gradient sil prekro¢i hodnotu
tuhosti nosniku, dojde k nestabilité a velmi rychlému priskoceni nosniku k povrchu,
az do oblasti odpudivych sil. DalSim pfiblizovanim pouze nar(staji odpudivé sily.
Pri oddalovani odpudivé sily pozvolna klesaji, az do bodu di dosazeni rovnosti
gradientu a tuhosti a nosnik je opét nestabilni a odskoci pryc¢. Vlivem minima
v zavislosti F—d body nestabilit nesplgvajt a cyklus priblizeni—oddalent vykazuje
hysterezi v oblasti kontaktu.

Signal, odpovidajici topografii, se ziskava z prohnuti nosniku smérem nahoru
nebo doli. BohuZzel prohnutl nosniku mdze vznikat i z jingch ddvodd. Jednim
z nich je setrvacnost nosniku. Skenuje-li nosnik ve sméru své podélné osy, mize
pri zméné rychlosti dochazet k jeho ohybu, kter( bude interpretovan jako zména
vysky. Je ziejmé, ze takovy artefakt se projevuje predevsim na okrajich skeno-
vactho pole a vymizi pri zméné dhlu skenovanit o 90°. Projevy artefaktu budou
vzajemné inverzni v dopredném a zpétném sméru.

Pridavné ohyby mohou vznikat i ze sil, které ptsobi podél povrchu. Tyto pri-
marné nosnik zkrucujt a zptsobuijt pri skenovactim sméru kolmém na osu nosntku
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jeho ohyb ve sméru kolmém k ohybu ,topografickému” (pri skenovani ve sméru
rovnobézném s nosnikem se zkrut projevuje stejné jako topografie). Protoze nosnik
méa nenulovou Sirku, dochdzi pii zkrutu k poklesu jedné a zdvihu druhé podélné
poloviny nosniku a zélezl jen na detektoru a na symetrit upevnént hrotu, v jaké
mife se zkrut projevi v signalu topografie. Obdobn( artefakt miize nastat i na topo-
grafickgch rysech, kde na hranach vznikaji pridavné ohyby vlivem mechanického
zkrucovani nosniku. Podrobnéjsi analyza, kteréa modeluje nosnik s hrotem jako dvé
vzdjemné kolmé Usecky délky 4 a [, a udava velikost vlivu pfi skenovant naklo-
néné roviny s uhlem O, ukazuje, Ze prispévek méni své znaménko v bodé spliujicim
podminku tg© > %% Nazorné je to vidét pri skenovant trojihelnikového profilu,
na jehoz vrcholu se vytvari nespojitost.

Dalsi forma uvedeného artefaktu se projevuje pii méreni v kapalném prostredi.
Pohybem nosniku vznikéd viskézni trent, zavislé na sméru pohybu. Projevuje se
napriklad vznikem hystereze v daleké casti cyklu priblizeni—oddalent (velikost
samozi'ejmé zavisl na viskozité kapaliny).

2.2.2. Bezkontaktni rezim

Moznost poskozent vzorku ¢i kontaminace vzorku z hrotu v dotykové metodé
vedla k vgvoji metody bezkontaktni (bezdotykové). Vyuziva van der Waalsovych
sil delStho dosahu (na interakci se podili velké mnoZstvi atomd, ale charakter
interakce je zde dobfe zndm) a proto se mlze hrot pohybovat ve vzdalenosti
1-10 nm od povrchu. V uvedené oblasti jsou vSak sily slabé (celkova pUlsobict
sila bgvd Fadu 107" N), co? vyzaduje pouziti pruzného nosniku. Ten ale musi
bt zaroven tuhy, aby nedoslo k jeho zachyceni na povrchu (pfedevsim v kapkach
vody). Proto se castéji pouziva stiidava technika s nosnikem kmitajicim s frekvenct
f, coz vede ke zvyseni odstupu signalu od Sumu.

Nosnik je zde rozkmitavan v okoll své prvni rezonancni frekvence (zpravidla
v rozsahu 100-400 kHz), ovsem s amplitudou vhodné volenou tak, aby nedoslo
ke kontaktu se vzorkem. Kvalitn{ nosnik by mél vykazovat pouze jednu ostie ohra-
nicenou rezonanci, v praxi vsak mdze frekvencént kiivka obsahovat rezonancnich
pikt nékolik. Je to zplisobeno predevsim interakct s okolnim prostfedim (vzdu-
chem) a vybuzenim mechanickych oscilact ve zbytku mikroskopu.

Ma-Li volny nosnik hmotnosti m rezonancnt frekvenci wp a tuhost k, zmént se
jeho rezonance v oblasti silového plsobeni v ,pruzinové aproximaci” na hodnotu

| ket [k —0:F;(P) 0iFj(P)
w, = = —— X wy [1———|,
m m 2k

kde 0iF; < k je gradient slozky j sily ve sméru i. Vstupem do oblasti gradientu sil
tedy dojde ke zméné rezonance, coz se (v pripadé buzeni s konstantni frekvenct)
projevi poklesem amplitudy kmitd (obr. 11). Budeme-li pomoci zpétné vazby ménit
v(sku nosntku tak, aby amplituda kmitd zlistavala konstantni, budeme sledovat
krivku konstantnitho gradientu sil (nikoliv silu samotnou). Alternativné muizeme
zpétnou vazbu vyradit a sledovat poklesy amplitudy. Jingm vyuzitim mize bgt
sledovani zmén fazového posuvu mezi budicim a detekovangm signalem.
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ROLTERSINE Rezonandni frekvence nosniku.

Vertikalni rozlisent bezkontaktn({ metody je déno jednak schopnosti detek-
toru, jednak tepelngm pohybem nosniku, jehoz amplituda (resp. prispévek prvniho
mddu) v pritomnosti silového gradientu je priblizné déna vztahem

| ksT

Dynamicky pohyb se zpravidla popisuje v ,pruzinové” aproximaci, v niz se
nosnik uvazuje jako jednorozmérny prvek popsany efektivni hmotnosti a tuhosti.
Pak mizeme psat pohybovou rovnici

mz+ az + kz + F(z) = Fpud(t),

kde Fpud(t) je budict sila, F(z) sila interaként a z vzdalenost hrotu od vzorku.
Koeficient tlument o je uvazovén jako nezavisly na z, coz je opodstatnéné, pokud
predpokladame elastické vichylky a nejvétsi tlumeni hydrodynamického plvodu,
které lze v oblastech jednotek nm uvazovat konstantni. Interaként sila je ¢asové
nezavisla, protoze predpoklddame relaxacni casy materialll znac¢né mensi nez je
perioda oscilaci. Mzeme-li ji linearizovat F(z) = —F'(z)z, dostaneme rovnici
pruziny s efektivni tuhosti ke = k — F'(2).

Systém, popsany vyse uvedenou rovnici, vykazuje rezonanéni charakter a am-
plituda kmitl je tudiZ silné zavisla na frekvenci buzent Q,

Fo 1
m \/(w? — Q22 + (wa/m)?’

kde Fp je amplituda budict sily. V praxi se pouziva buzent i detekce s konstantni
frekvenct Q. Vstoupi-li nosnik do oblasti s gradientem sily, dojde ke zméné rezo-
nan¢ni frekvence a celd krivka se posune. Tim se znatelné zmént amplituda, ktera
je detekovana, a pokles lze vyuzit bud k mapovani sil (topografie), nebo k Fizeni
zpétné vazby, nevghodou je nejednoznacnost amplitudy. Alternativni metodou je
sledovant primo zmén rezonancni frekvence, pouzijeme-li nosnik jako frekvenci
uréujict prvek osciladtoru (tzv. FM-AFM). Predchozi analyza plati v pripadé, ze je
rozkmitadvana primo Spicka nosniku, ale vétSina AFM piistroji dosahuje kmitant
buzenim mista upevnént nosniku (s amplitudou ag). V takovém pripadé (pokud
je nosnik schopen danou frekvenci prenést) je nutno analyzovat oscilace ohnuti
Az(t) = z(t) — ag sin Qt, coz Ffeseni mirné komplikuje.

Vzhled obrazu bude zaviset na umistént budict frekvence vzhledem k rezonanci.
Uvazujme, Ze priblizovanim ke vzorku bude nar(stat pfitazliva sila, kterd zptso-
buje pokles rezonanéni frekvence. Bude-li budici frekvence presné na rezonanci
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nebo nad ni, zptsob{ nardst sily posun kiivky smérem k nizsim frekvencim a pokles
amplitudy, takze silnéji ovlivilujict mista (napf. vyvyseniny pfi konstantni vjsce)
se budou jevit svétlé (je-li obraz inverzi amplitudy). Pokud ale bude budici frek-
vence blizko pod rezonanci, nastane nejprve nartist amplitudy a po prechodu pres
rezonanci pokles. Pravdépodobné také dojde k nestabilité a dotyku se vzorkem.

2.2.3. Poklepovy rezim

Hybridni kombinact predchozich rezimd je poklepovy (tapping, semicontact)
rezim. Jeho zavedeni plyne ze snahy o optimalizaci rozliSent a vlivu na vzorek.
Té se dosdhne v oblasti nékolika desetin nm nad vzorkem, kde se vSak v{yrazné
projevujl diive zminéné nestability nosniku. Moznost(, kterd nesnaz obchazi, je
pouziti kmitani s takovou amplitudou, ze je po kratky cas v dotyku se vzorkem.
Bude-li systém nastaven tak, aby lateralni posun hrotu nastaval jen v dobé, kdy
je dal od vzorku, ziskdme vjhody obou metod — neposkozeni vzorku (stéle vSak
mize dochazet ke kontaminaci) i vyssi rozliSeni, dotkne-li se povrchu nékolikrat
nez se laterdlné posune o svdj primér.

Teoretickd analygza poklepového rezimu je vsak znatelné slozitéjsi, protoze roz-
sah sil, ktergmi hrot prochazi, je mnohem vétsi a prechazi od pritazlivé do odpudivé
¢asti. Vlivem konec¢né poddajnosti vzorku se neda ocekévat pohyb piesné harmo-
nicky, ale experimenty ukazuji, ze harmonické aproximace je v mnoha piipadech
dostacujict. Pri interakci se vzorkem samozi'ejmé dochazi k disipaci energie. V rov-
novazném stavu must byt dodany vgkon roven disipovanému, ktery lze rozepsat
do dvou &astt: prvni odpovida disipact celym nosnikem vlivem viskézntho tlument,
druha pak vlastnt interakci se vzorkem. Stfedni dodany vgkon pfi sinusovém bu-
zeni s amplitudou Ay je dan vztahem Py, = %kAdAQ sin ¢, kde ¢ je fdzovy posuv
a A je amplituda ustdleného témér sinusového signalu. Vikon, ztraceny pohybem

nosniku vlivem tfeni Fyum = bz, lze psat jako Py = 1ijZQZ. Uvazime-li cinitel
kvality Q = ﬁ dostaneme vgkon ztraceny vlivem interakce

5 1 kA*Q [ QAysin ¢ _ Q

int = E Q A wo

Uvazujeme-li povrch vzorku pokrytgy vrstvou kapaliny, dochazi pri kontaktu
k jejimu rozruSent a viskoznimu tlumeni. To si vyzaduje energii, kterou ziska
od kmitajictho hrotu. Nasledkem toho poklesne amplituda a hrot se prestane
dotgkat povrchu (pracuje v bezdotykovém rezimu). V dalSich kmitech ziskava hrot
energit z budictho zdroje a po ¢ase T = % dosdhne opét amplitudy, umoziu-
jict dotek s povrchem. Je tedy amplituda kmit(i v poklepovém rezimu modulovana.
Zadrzenim hrotu dojde ke zvétSeni interak¢niho ¢asu a tim ke zméné fazového
posuvu vzhledem k buzeni, coz jednak snizi ucinnost buzeni, jednak snizt signal
z detektoru, ktery je fazové citlivg — vzniknou viskové artefakty.

Davod, pro¢ se nepouziva vghradné poklepovy rezim misto bezdotykového,
spociva jednak v tézsi teoretické interpretaci, jednak ve vétsi interakci. Hrot se
totiz pri kazdém doteku ,zaryje” do povrchu mékkého vzorku (napf. polymery) a
je obtizné nasledné urcit pravy povrch vzorku.
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2.2.4. Charakteristické sily

Béhem AFM méreni mlize pusobit celd Fada sil rizné fyzikalni podstaty. Aby-
chom mohli stanovit jejich vliv na v(sledny obraz, musime znat jejich zakladni
vlastnosti. Vétsina sil ma pavod v atomarnich interakcich a pred pouzitim v AFM
modelech musime zohlednit skute¢ny tvar hrotu a vzorku, nejcastéji pomoct inte-
grace pies objem télesa nebo sumaci pres jednotlivé atomy (u aditivnich parovych
interakct). Hodné ¢asto se model hrotu déli na dvé ¢asti — mezoskopickou cast, kte-
rou uvazujeme ve spojité aproximaci, a mikroskopickou, v niz sumact zohlednujeme
diskrétnt atomovou strukturu. Konkrétni pomér mezi mezo/mikroskopickou castt
zavist na dosahu a charakteru uvazované interakce. Korektni analjza problému
mérent by vyzadovala i zahrnuti jeho dynamického charakteru, vlivu mechanické
poddajnosti hrotu a vzorku ¢t atomovych relaxaci, které zde nebudou uvazovany.

Charakteristiky nejvgznamnéjsich sil jsou uvedeny v nasledujicim prehledu:

e van der Waalsovy sily maji elektromagnetickou podstatu, plisobi vzdy, jsou
charakterizovany silovgm zédkonem typu —6C,qwr~’, jsou (slab&) anizotropni
a maji slabé orientujict ucinky. Projevuji se ve vzdalenostech 0,1 az 100 nm,
ale vlivem ,atomarni rozmazanosti” neumoziujt vznik atomarntho kontrastu,
maximalnt rozliSent je v fadu nanometra.

Tato interakce zahrnuje tfi rtzné typy interakci, které ovsem majl stejnou
zavislost na r, takze lze psat Cugw = (Gind + Corient + Cd-lsp)/(4rxso)2:

— indukované slozka je zplisobena polarizact jednoho atomu v piitomnosti
druhého atomu s vlastnim dipolovgm momentem p1, interakce plisobi i
opacné a proto plati Gy = p%aoz + p%am, kde g je polarizovatelnost
atomu (v jednoduchém Bohrové modelu vodiku je oy = 4mepa3, kde ag
je Bohriiv polomér atomu)

— orientacnt slozka ptsobl jen mezi dvéma atomy s vlastnimi dipdlovgmi

pip3

3ks T

— disperzni slozka je pritomna vzdy a je zptsobena existenct okamZitého
dipdlového momentu, ktery se vyskytuje i u atomd bez vlastntho di-
pélového momentu (v pripadé vodikového atomu je okamzity dipélovy
moment p; = eap). Prislusna konstanta je vyjadiena pomoct Londo-

nova vztahu Cyisp = % kde vj 7 jsou absorpéni frekvence atomt

(frekvence obéhu elektronu).

momenty a plati Corient =

Z uvedenych slozek prevldda na kratkych vzdalenostech disperzni slozka, jejiz ener-
gie je priblizné 1kgT. Pri vétsich vzdalenostech (nad 10 nm) se zacind projevovat
vliv kone¢né rychlosti svétla a sila za¢ind klesat jako r=8. Je to zptisobeno rozfa-
zovanim vektor(i okamzitého dipdlového momentu a jim vyvolané polarizace atomu,
¢imz se sniZi efektivnost interakce. Pro velké vzdalenosti je proto disipacni slozka
zanedbatelna.

V{gznamnou vlastnost{ van der Waalsovych sil je neaditivnost, tedy sila v pii-
tomnosti vice atomG neni dana souctem parovych interakci. Plsobi-li totiz
atom A na atom B v pritomnosti atomu C, indukuje atom A pole v atomu
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C, které se pricte k puvodnimu poli od atomu A a vysledna interakce mezi
atomy A a B bude vy3si. Navic pritomnost atomu C mdze ovlivnit i po-
larizovatelnost atomu B. Cela teorie se stane komplikovanéjsi, zacneme-li
uvazovat interakci v jiném prostredi nez je vakuum.

Zminéna neaditivhost komplikuje vgpocet plsobict sily mezi télesy. Vypo-
¢ty urcené prostou integraci nedavajl spravné hodnoty, ale musi se prova-
dét korekce. Jednim z pristupli k tomuto problému je LifSicova teorie, ktera
prechazl od polarizovatelnosti diskrétnich atomd k popisim pomoct spo-
jité permitivity prostredi. Vysledky téchto pristupl lze shrnout do nasle-
dujicich zaveért. Interakci mezi télesy charakterizuje tzv. Hamakerova kon-
stanta H = /TZCVdmeZ, kde p12 jsou hustoty obou prostredi, a zavislost
interakce na vzdalenosti nemusi bgt mocninna. Pro télesa z rGiznjch mate-
rialll, kterd interaguji v jiném prostiedi nez vakuum, miize byt vysledna sila
odpudiva. Na zavér uvedme interakci mezi koult s polomérem R a rovinou,
kterd je charakterizovana silou W = —%, kde D je nejmensi vzdéalenost
koule od roviny.

e odpudivé sily kratkého dosahu, které vznikajt jednak ,aplikact” Pauliho prin-
cipu, jednak coulombovskgym odpuzovdnim mezi jddry atomu, protoze pfi vel-
kém priblizeni nedochazi k tplnému odstinénti jejich ndboj. Uvedené sily
[ze modelovat mocninngm zadkonem r~", kde n > 8, nebo exponencialnim.

e dalsi sily kratkého dosahu, jako je fyziosorpce a chemisorpce (tvorba va-
zeb mezi hrotem a vzorkem), kovova adheze (tésné priblizent dvou kovd,
pii kterém dojde k prekryti vinovych funkci, vede k pritazlivé sile), plastické
deformace, tfenti ¢i elastické deformace.

e kapilarnt sily vznikaji bud z jiz pritomngch kapek, nebo hrot plisobi jako

471Ry cos © .
TTdR(—cos gy Kde © je

kontaktnt dhel, ¢ Ghel menisku, y povrchové napéti. Celkova sila pusobici

zérodek kondenzace kapaliny. Sila ma velikost F =

mezi parabolickgm hrotem a rovinngm vzorkem je Fi,p, = ym (% + rlz) X2,
kde 12 jsou hlavni poloméry krivosti menisku a x je polomér vytvoreného

vodntho ,sloupce”.

e dlouhodosahové magnetické a elektrostatické sily.

2.2.5. Spektroskopie sil

Pred mérenim v rezimu kontaktni AFM se provadi priblizent hrotu, pfi kterém
se monitoruje, kdy velikost ohnuti nosniku dosadhne zadané hodnoty. Ale v principu
mlzeme zaznamendvat informact o ohnuti nosniku béhem pfriblizovani a ziskat
tak informaci o viskové zavislosti plsobicich sil, resp. zavislost ohnuti nosniku na
prodlouzenti piezokeramiky. Po provedent kalibrace tuhosti nosniku a senzoru pak
mUGzeme ziskat tzv. F—d kiivku. Tato metoda je zédkladem silové spektroskopie.

Je zfejmé, Ze v daleké oblasti, kde nent interakéni sila, bude graf zavislosti rov-
nobhézny s osou prodlouzeni (vyjma ndhodnych fluktuact plivodu tepelného nebo
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setrvacnostniho, obr. 12), priblizovanim se zacnou projevovat dalekodosahové pri-
tazlivé sily (napr. elektrostatické) a piimka se zacne zaoblovat dolli (pfedpo-
klddame, ze pritazlivost se projevi ,zaporngm” ohnutim). V okamziku priblizent
na takovou vzdalenost, ze zacnou pUsobit i silnéjsi sily kratkého dosahu, ziska
krivka strméjsi sklon a v urcitém okamziku se projevi nestabilita a nosnik priskoct
k povrchu. Jsou-li obé télesa z dokonale tuh(ch materidll, zacnou se od této chvile
pohybovat spolecné a dalsim priblizovanim vzniké piimka se sklonem 1, rostouct
ke kladngm ohnutim (pterust ji az uloment nosniku, ale to uz nent o spektroskopii).
Pro bézné télesa vypovida sklon kiivky o elastickych vlastnostech.

ASila

- L
Vedélenost

LIRS SPH Spektroskopie sil: typicky prab&h.

Ve fazi oddalovani bude nejprve zavislost sledovat svou priblizovaci ¢ast, ale
pak bude pokracovat déle do oblasti pritazlivych sil, takze na kfivce vznikne hys-
tereze. Ta je zplsobena drzenim hrotu napf. ve vrstvé kapaliny, kterou je vzorek
pokryt a kterd se tdhne za vzorkem. Dé se tudiz olekavat, Ze hystereze ¢istého
a pevného vzorku bude nejnizsi ve vakuu. K odskoceni nosniku od povrchu do-
jde naéhle, po pretrzeni sloupce vody, ale ve vétsi vzdalenosti nez k priskocent.
Pri dalsim odtahovani bude zavislost opét sledovat svoji priblizovact ¢ast.

Zminéna hystereze nemust vykazovat jen jeden odskok. Bude-li povrch pokryt
zkondenzovanou vodou, na niz je jesté vrstvicka oleje, objevi se na kfivce odskoky
dva. Totéz se mize projevit v atomarnim méritku, kde je mozno pozorovat preru-
sent jednotlivgch vazeb mezi hrotem a vzorkem, popf. pretrhavani molekularnich

Fetézcu. Interpretace je v8ak mirné ztizena dynamickgm charakterem mérent.

Pri realizaci spektroskopie si musime uvédomit, ze méfime signal fotodiody,
nikoliv ohnuti nosniku. Vzdjemné je lze prevést jen tehdy, bylo-li dosazeno oblasti
linedrnt stlacitelnosti (zde je kazda zména posuvu piezokeramiky rovna zméné
ohnutt).

Poznamka: Pohledem na F—d kfivku lze lehce urcit oblasti jednotlivch rezimd.
Bezkontaktni mérent se provadi napravo od prvniho priskoku, kontaktni mérent se
provadi bud v linedrni ¢asti v oblasti odpudivych sil (jak vyplgva z jejt definice),
nebo i v linedrni ¢asti pred odskokem, kde ptsobi sila pritazliva. Posledn{ moznost
se pouziva predevsim pro velmi mékké vzorky.
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2.2.6. Mikroskopie pribuzné AFM

Muyslenka pouziti nosniku k detekci sil, pouzitd v AFM, se pojejim zavedent
zacala pouzivat i v jingch modifikacich. Slo napriklad o modifikace nosniku, nebo
o zménu zplsobu detekce. V této kapitole predstavime nékteré z nich.

Magneticka mikroskopie Bylo uvedeno, ze mezi vzorkem a hrotem plisobi také
sily dalekého dosahu. Nabizi se moznost vyuzit i je k méreni. Mikroskopie mag-
netickych sil (Magnetic Force Microscopy) vyuziva plsobeni magnetickych sil,
probtha vghradné v bezkontaktnim rezimu a vyuzivd rozptylové pole H vzorku,
které vytvari silu plsobici na hrot (s momentem ni), v dipdlové aproximaci hrotu
l—imag = V(/ﬁljl), pro hrot koneén(ch rozmérd se urcuje integraci. Pro aplikace
je dilezita reakce pouze na silu, nikoliv na magnetické pole. Bohuzel neexistuje
jednoznacny prevod ve sméru sila — magnetizace.

Vlastni méteni miZe byt provadéno staticky (citlivost asi 10" N, timérna
Fnagi, kde i# je normala k nosniku) nebo st¥idavé (citlivost 10~ N, sleduje de-
rivact Fy,q).- Do magnetického obrazu se parazitné promitd i topografie vzorku
(to je problém vSech metod odvozenych od AFM). K eliminaci lze pouzit nékolik
technik:

e Casto se pri nekontaktnim méreni méri dvojprichodové (obr. 13):

1. Nejprve se technikou, citlivou prevazné na topografii (poklepovy rezim),
zméri povrch vzorku a data se ulozi do paméti. Toto mérent probiha za
standardnich podminek s pouzitim zpétné vazby.

2. Poté se nosnik oddali o definovanou vzdélenost Az (napf. 100 nm), vy-
pne se zpétnad vazba a zacne se skenovat tentyz fadek, jako v prvnim
bodé. V(ska nosniku se vsak moduluje pomoci ulozen(ch dat o visce.
Diky tomu je zarucena konstantn{ vzdalenost nosniku od vzorku a pri-
blizné stejny prispévek od topografie, takze vétSina zmén v signalu
muaze byt prisouzena magnetické interakci.

— =

~ Obrazek 13: KSR dvojpriichodového méreni MFM.

e Dalsi moznosti je provadét MFM ve velmi velké vzdalenosti od vzorku, cca
1pm. Nevghodou je ovSem nizsi rozlisent.

e Mame-li moznost ovliviiovat magnetické pole hrotu, mizeme méfrit pri dvou
hodnotach (nebo polaritadch) pole a visledky odecist.
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Nevyhodou dvojprichodového mérent (a obecné opakovaného pohybu magne-
tického hrotu nad vzorkem) je moznost ovlivnhént magnetického stavu vzorku pfri
prvnim prichodu. To je vidét napt. pii méreni YSmBiGaFe filmu (obr. 14), kde se
provedla postupné Ctyfi mérent — nejprve daleko od vzorku, pak se hrot dvakrat
priblizil a poté vratil do plivodni vzdalenosti. Obrazky a) a d) by proto mély byt
shodné, ale ze srovnani je vidét, ze doslo k narusent plvodni struktury (nejprav-
dépodobnéji pii mérent c), protoze vykazuje projevy nestability).

SO PSER Zména doménové struktury pri méfenit MFM. Vzdalenost hrotu od vzorku byla

postupné a) 910 nm, b) 520 nm, c) 390nm a d) opét 910 nm (Hartmann, Annu.
Rev. Mater. Sci. 29, 1999, 53).

Moznost mérit pii dvou polaritdch magnetizace hrotu je velmi vhodnou také
pro moznost posouzeni, jestli je kontrast v obraze opravdu magnetické povahy. To
je pripad na obr. 15, kde jsou zméfeny dva FesB nanodratky. MFM obrézky b) a )
se list polaritou magnetizace hrotu, coz se projevi opacnou barvou konct. Svétlé

a tmavé oblasti na koncich dratkd jsou také dikazem, Ze se nanodrat chova jako
tycovy magnet.

~ Obrazek 15: JVISISN a) AFM, b) a ¢) MFM pfi dvou polaritach (doi:10.1021/cm060068z).
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Teoretické zpracovani plsobicich sil mdze byt provedeno dvéma zptsoby: bud
se urct interakce mezi dipdly a provede se integrace pres vSechny dipoly vzorku
i hrotu, nebo se urct pole vzorku, z ného se urct plisobict sila na dipél v hrotu a
pak se scitad pres vsechny dipdly. Vgstup z teoretické analgzy je komplikovany
vztah, do kterého se navic promita vzajemné ovlivhovani magnetizacl vzorku a
hrotu. Zanedbédme-li jej a omezime se na hrot aproximovany bodovgm dipélem
s normalou v ose z, dostaneme zjednoduSené rovnice

oH, aH, 2H, ?H 0%H,

y
+m,—=, F. . =m +m +m )
“ 0z mag X 922 9022 ? 022

oH
Finag = mxa—zx +my Ee

Aplikace MFM  Ukazkou aplikace techniky MFM je mérent na magnetické sli-
tiné FegoZr;Bs (obr. 16). Jedna se o slitinu ve formé kovového amorfniho skla, pri-
praveného metodou rychlého schlazeni. Mérena struktura je zachycena ve stavu,
v jakém byla pripravena. Informace z MFM vesmés kopliruje topografii jednotli-
v(ch zrn a nepfindsi Zadnou novou informaci. Poté je slitina podrobena tepelnému
zthant a sledujt se zmény zputsobené krystalizact. Na MFM obrazku po zthant je

jasné vidét pridavna magneticka struktura.

AL Magneticka slitina FegoZr/B; métend pomoct: a) AFM po pkipravé, b) MFM
po pripravé, c) AFM po zihani, d) MFM po Zthani (Miglierini et al, Acta Phys.
Polonica 118, 2010, 840).

Primé méreni pole lze realizovat oklikou. Uvazujeme-li hrot jako bodovy di-

z
je natolik slabé, aby neménilo magnetizaci vzorku. Pfiddme-li nyni homogennt

pole H,, bude celkové pole déno souctem Hy + Hyzorek- Popiseme-Li hrot Lange-

vinovou funkcl m, = mg tgh(%), kde H, je charakteristickd hodnota, pak

y . y y 2 v 7 . v
pol v ose z, pak pro gradient sily plati F, = m, %z a predpokladejme, Ze pole
0z

v
w
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dosdhneme presné nulové hodnoty, bude-li platit H, = —H,zorek- Uvazujeme-li
stfidavou slozku prilozeného pole H, = Hpc + Hac sin wt, dostavame pro gradi-
ent vgraz (v limité malého pole) F, = (Apc + Aw sin wt + Ay, cos 2wt + - - )moH?,
kde A; jsou prislusné amplitudy. Ukazuje se, ze je-li celkové pole témér nulové,
dosahuje slozka A, svého maxima. Pfi mérent lze tedy ménit velikost aplikovaného
pole Hpc a sledovat na frekvenci w amplitudu odezvy. V okamziku, kdy dosahne
svého maxima, urctime hodnotu pole Hy,orek ze vztahu Hyzorek = —Hpe-

Mikroskopie lateralnich sil  (LFM) méfi sily, které vznikaijt pfi tazent hrotu po po-
vrchu vzorku a zpUGsobuji zkroucent nosntku (pro spravnou interpretaci je nutné,
aby se zkroucent( projevovalo nezévisle na ohybu). Zpravidla se jedna o sily tient,
které dovoluji mapovani mechanickych vlastnosti a casto i rozliSeni mezi materia-
lové rizngmi oblastmi. | kdyz je teoreticky mozné urcit koeficienty trent, zpravidla
se z dlivodu jednoduchosti technika pouZziva jenom jako kvalitativni.

Do bocnich sil se nezddoucim zplsobem promitaji i sklony na povrchu, které
uzite¢ny signal zkresluji (obr. 17). Vyznacena oblast s vyssim tfenim se projevi
vysst hodnotou signélu v absolutni hodnoté, ale stejné intenzity maze signal do-
sahnout i na ndbéznych hranach (modry a cerveny prabéh). Na sestupnych hra-
nach bude naopak signal nizsi, hrot se mlze vratit az do vertikdlni polohy. Zpra-
vidla se predpokladda, ze zména vlivem materidlu nezavist na sméru skenovani,
kdeZto zména vlivem topografie zavisi. Odectenim obrazl v inverznich smérech
se proto vliv topografie odstrani, coz ale neplati zcela, protoze hrot je pri stej-
ném normalovém zatiZzent (daném nastaveni zpétné vazby) vystaven rtzngm sildam
pri stoupdni a klesani a pti vzestupu pusobti jesté ,kolizn{” sila (hrot do povrchu
mdze narazet). Pri odectent obrazli proto nedojde k tplnému odstranéni topogra-
fie, ale jen ke korekci (zeleny prabéh).

vV 4y

s netiplné korig mdmm
vlivem topografie

ii

Rozdilova krivka ‘

ol
\/

DL SVA Priibéhy signalii v LFM a jejich rozdil.

Pri velkgch zvétsenich s atomarnim rozliSenim se obcas v signale objevujt ne-
symetrie, které by tam dle ocekavani nemély byt, zvlasté v piipadé dobie uspora-
dangch hroti. Mechanismem, kter( nesymetrie zp(lisobuje, mize byt ,prilepovant”.
Ackoliv se nosnik posunuje ve sméru skenovanti, hrot ziistava v misté energeticky
vjhodném a bo¢nt sila narlista. Az dosahne kritické hodnoty, dojde k odtrzent a
preskoku do nové polohy, stick—slip proces.
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Mikroskopie modulovantjch sil  (FMM) pouziva modula¢ni techniku v dotykovém
rezimu s konstantnt silou. Nechdme-li vzorek vibrovat se stalou amplitudou a
frekvenct nad mezni frekvencl zpétné vazby, bude s toutéz frekvenci kmitat i hrot,
ktery je s nim v kontaktu. Amplituda jeho kmitd vSak bude zaviset na elastickych
vlastnostech vzorku v misté doteku. Mérent je mozno provadét soucasné s AFM,
jejiz obraz se ziskdva z napéti na piezokeramice. Diky tomu, Ze ,vlnénti" prochazi
objemem vzorku, nent tato technika pouze povrchova, ale mize vidét ¢astecné i

do hloubky.

Vibracni techniky Zatim jsme vzdy predpokladali, Ze u vibracnich technik
(bezkontaktni AFM, FMM atd.) sledujeme amplitudu signalu. Ve skutecnosti ma-
zeme vyhodnocovat také fazové zpozdéni ¢ mezi budicim signalem a skuteéngmi
kmity nosntku. Ziskadvame tak obraz, ktery je misto ve vyskovych jednotkach ve
stupnich. Typickou aplikaci fazového zobrazovani je mikroskopie magnetickych
sil. Vyhodou faze je totiz vétsi citlivost na detaily.

Kromé mérent fadze mizeme vibrac¢ni techniky modifikovat jesté tim, ze nebu-
deme sledovat odezvu nosniku na stejné frekvenci, s jakou ho budime, ale na jeho
n-té harmonické. Tyto obrazy obecné prinasejt jiné formy informace.

Mikroskopie elektrostatickich sil (EFM) je obdobou magnetické mikroskopie,
mapuje stlu vzniklou po prilozeni napéti V mezi vzorek a hrot, jejiz velikost je
Vz%, kde C je kapacita systému, zahrnujict i veelku nevyuZzitelnou kapacitu mezi
vzorkem a nosnikem (ktera je sice vétsi, ale ma malg gradient). Do obrazu se
promitaji nehomogenity topografie, permitivity ¢t ndbojové hustoty.

Vodivostni mikroskopie pouZzivd kontaktni rezim AFM s vodivgm nosnikem, na
ktery je privedeno napéti. Proud, kter( soustavou tece, bude zaviset na lokalni
vodivost vzorku v misté kontaktu.

Kelvinova mikroskopie je technika, kterad slouzi k ziskéni distribuce povrcho-
vych potencialii. Vyuziva vodivého nosniku, na kterg je privedena superpozice
stfidavého a stejnosmérného napéti. Frekvence stridavého napéti je volena tak,
aby souhlasila s rezonan¢ni frekvenci nosniku a ten proto kmitd. Velikost kmitt
vSak zavisi i na povrchovém potencialu ¢ a prilozeném stejnosmérném napéti Up.
Budeme-li ménit napéti Uy a sledovat amplitudd kmitd, zjistime, ze v urcitém oka-
mziku kmitant vymizi — tehdy plati ¢ = Up. Provedenim této kompenzace v kazdém
bodé rastru mizeme ziskat celou distribuct ¢(x, y).

Mikroskopie pri¢ngch sil  (TDFM) vyuzivd nosnik, upevnényg kolmo ke vzorku
a rozkmitdvany v roviné rovnobézné se vzorkem. Interakci se vzorkem se mént
koeficient tlumeni a tim i amplituda a rezonan¢ni frekvence, jejichz variace lze
pouzit k sestavent obrazu.
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Mikroskopie disipativnich sil  (DFM) mapuje vgkon, kter( nosnik ztract interakct
se vzorkem. Disipace vznika nésledkem hystereze v adhezi mezi vzorkem a hrotem,
ale projevuji se i jiné principy, protoze DFM je moZno realizovat s atomarnim
rozlisenim. Vghodou metody je moznost mapovat rozlozent hustoty fonond vzorku
podél povrchu (v priblizent obraz zavist jen na vlastnostech vzorku, nikoliv hrotu,
co? je jistd analogie k STM).

Mikroskopie piezoodezvy je ukazka specialni techniky, kterd slouzi k vyhodno-
covant orientace piezokrystalickgch domén. Principem je sledovéni, jak moc hrot
kmitd v daném misté, je-li mezi néj a vzorek prilozeno stiidavé elektrické napéti.

Mikroskopie ultrazvukovijch sil  (UFM) vyuziva ultrazvukové excitace vzorku,
predevsim pro mapovani materidlovgch vlastnosti. Druhgm ddvodem miize byt
vétsi citlivost k silovgm gradientim pro vyssi ohybové fady nosniku. Klasicka
mikroskopie vyuzivad ,linedrni” rezim detekce, v némz je sledovdna amplituda a
faze pohybu nosniku. V. UFM je pouzit ,nelinedrnt” rezim, pfi némz se detekuje
vzorkem generovand ultrazvukova sila. Pfi ultrazvukovém kmitani je modulovana
vzdalenost hrot-vzorek mezi maximalni a minimalni hodnotou, které jsou urceny
amplitudou buzeni a nastavenim sily (setpoint). Je-li amplituda kmitd mala, vzda-
lenost se mént jen v lineadrnt oblasti F—s kiivky a stfedovana sila odpovida pred-
nastavené. Pro velké amplitudy se vSak uz projevi nelinearita, stfedovana sila
obsahuje pridavnou silu (ultrazvukovou) a tim piidavné ohnuti nosntku — lze pro-
vadeét mikroskopii.

2.2.7. Detekce ohybu

Oproti STM pribgva v mikroskopu atomarnich sil zvlastni detektor mériciho
signalu, detektor ohybu. Historicky prvni konstrukce pouzivaly ,dvojitg” mikro-
skop, v némz AFM nosnik, pokoveny z odvracené strany, sledoval povrch vzorku a
jeho pohyb byl snimén STM hrotem, takze v obvodu pracovaly dvé zpétné vazby.
Nevghoda uvedené konstrukce je zfejma: nadkladnost snimace, mala odolnost proti
mechanickgm otestim, vliv necistot na povrchu nosniku a predevsim sila plsobict
mezi STM hrotem a AFM nosnikem, zkreslujict visledky (i kdyz p¥i konstantnim
proudu by méla byt konstantni). Vghodou je naopak nizky tepelny drift.

Dalsi, méné casto pouzivanou metodou, je detekce ohybu pomoci kapacitniho
snimace. Na mikroskopu je jedna pevné elektroda, druha je tvorena pokovenim
nosniku a dohromady vytvéreji kondenzator, jehoz kapacita se méni s ohnutim
nosniku. Opét i zde je nosnik ovlivitovén elektrostatickou silou.

V soucasnosti nejbéznéjsi detektor ohnutt (obr. 18) je tvoien laserovou diodou,
kterd vytvart skvrnu konecné velikosti a ta dopadd na Spicku nosnitku a od néj
se odrazi. Odrazené svétlo dopada na svételny detektor, ktery je rozdélen na dvé
citlivé c¢asti. Pred vlastnim mérenim se systém mechanicky vyvazi tak, aby energie
svazku dopadaijict do obou duantt byla stejnd. Pri méreni se ohyb 6 nosniku délky
[ projevi posunem odrazu (Uhlovd zména 29/!), takze energie v jednotlivgch duan-
tech uz nebudou stejné a z jejich velikosti je mozno urcit vychyglent nosniku. V sou-
¢asné dobé se zpravidla vyuzivd kvadrantni detektor, kter( je rozdélen na ctyfi
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..+ Zrcatko

S Skener

ROLTERSSIER Schéma detekee pomoct laserové paky.

stejné ¢asti a umoznuje detekovat pohyb skvrny v dalSim kolmém sméru — tedy
zkrut nosniku. Pfed mérenim je nutno mechanickym zarizenim nastavit misto do-
padu laseru na Spi¢ku nosniku. Toto nastavent se zpravidla déje ru¢né a nastavent
je kontrolovano vizualné optickgm mikroskopem a mérenim proudu z detektoru.
U néktergych mikroskopti je nastaveni laseru automatické. Konstrukce detektoru
obsahuje kromé diody a detektoru jeSté nastavovacl prvky, ktergmi se svazek vy-
vazuje. Napt. vystredéni polohy svazku vzhledem ke svislym polovinam detektoru
se provadt linedrnim posuvem detektoru a vzhledem k vodorovngm polovinam se
k nastaveni pouzivad nataceni pomocného zrcatka.

Lepsiho vysledku lze dosdhnout s polem n detektor(, alespoii v jednom sméru
(1D pole), protoze dualni detektor je vhodny jen pro svazky s gaussovskgm pro-
filem, popt. svazky s jednim maximem. V piipadé pole detektort je svazek ¢ockou
rozsifen a na nezavislé detektory dopada vikon P;, zesileni detektoru g; se mént
s ohledem na charakter signélu a v(sledkem je védzen( soucet. Ohne-li se nos-
nik, zmént se jednotlivé vgkony o AP; (predpokldddme zménu mnohem mensi nez
vikon samotny), celkovy signal bude S =Y 7, g;AP; (pfedpoklada se dokonald
odezva a byl odecten ofset Y _g;P;). Vhodna volba koeficient(i g; zdvisi na Sumu
v obvodé, voli se tak, aby byl odstup signalu od Sumu maximalni. S timto detekto-
rem nent tfeba anti stfedovant svazku. Vhodnou volbou vah g; lze detektor zapojit
jako predchozi duantovy.

Vétsinou se pouziva laser Cervené barvy, ale v oblasti biologickjch AFM se
pouzivaji i lasery mimo viditelné spektrum.

Citlivost vibracnich méfeni je omezena teplotnimi fluktuacemi, které generuijt

. . [4ksTOB iy , . “
kmity s amplitudou N = % (B sirka pasma, v némz se méri, kg Boltzman-

Aw _ Ak _ F A _ 4 Aw & A
Qo — S8 =2 a s _3ﬁQw,zcehoz plyne

AA = %. Polozime-li AA = N, obdrzime minimalni méfritelny gradient sily

nova konstanta). Plati Ak = F/,

Fl. =

, 1 |27kksTB
min A Q(A) .

Provadi-li se méreni na konstantni frekvenci wy,, je amplituda po zméné rezo-
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nan¢ni frekvence na hodnotu w6 dadna vztahem
/
AO(wO/wm)

\/1 + QZ ((1),71/(1)6 - (J’)(/)/(")m)2

'

Alwp)

kde Ag je amplituda pro wy = wy. Nejvétsi citlivosti lze dosdhnout v oblasti nej-
vétsi strmosti kiivky A(wyg), coz je ptiblizné pro wy, ~ wj (1 + 1/\/50), pak plati

AA = %F’. Vghodou metody je znacna citlivost, pouZije-li se nosnik s vysokgm
Q. Nevghodou nosnikt s vysokou kvalitou je jejich doba odezvy. Budeme-li uvazo-
vat tlumeny systém s vynucengm kmitanim se silou, kterd se skokem zméni, objevi
se po zméné prechodny ¢len s exponencidlnim Gtlumem e 0 zavislym na kvalité
nosniku.

Optickou metodou je i detekce diferencialnim interferometrem. Dva svazky
vzdjemné kolmé polarizace (referencni a mérici) dopadaji na nosnik v rtizné vzda-
lenosti od mista jeho upnuti. Vzhledem k prohnuti nosniku oba svazky urazi roz-
dilnou drédhu a to se projevi na interferenci. Vghodou interferenénich metod je
minimalizace vlivu narusent optické drahy a nestability zdroje (oba svazky pod-
stupujl tutéz zménu) a mensi citlivost na relativnt pohyb mezi mechanickou a
optickou casti, diky velkému priméru svazku nejsou citlivé na kvalitu povrchu,
ze dosédhnout az tepelného limitu a dobré stejnosmérné stability, nevghodou je
nemoznost uréent primo kvantitativni hodnoty amplitudy.

2.2.8. Hroty a nosniky pro AFM

Pro mikroskopie zalozené na AFM nepostacuje zhotovit ostry hrot, ale je nutné
vytvorit také nosnik, kterg svgm ohybem bude indikovat velikost interaként sily.
Po prvnich pokusech se zahnutgmi hroty se zacaly pouzivat nosniky pripravované
litografickgmi technologiemi.

Nosnik v AFM slouzi jako senzor pusobicl sily. Jsou na néj kladeny poza-
davky vysoké rezonan¢ni frekvence (ovliviiuje dobu mérent a zévaznost tepelnych
driftd) a malé setrvacnosti, oba lze splnit zmensenim hmotnosti. Pfi vlastnim mé-
fent se rezonancni frekvence zvétsi, protoze konec nosniku uz nent volny. Kvalita
odezvy na nadhlé zmény vsak je stale uréovana hmotnosti a tuhosti, tedy zavisi
na plvodnt rez. frekvenci. Aby byl senzor dostatecné citlivg na malé sily, musi
byt nosnik snadno ohgbatelny, tedy mit malou tuhost. Jeji minimalni hodnota je
vSak omezena stabilitou mérent (aby se hrot ,nepfilepil” k povrchu). ProtoZe v do-
tykovém rezimu plsobi velké bocni sily, musi byt nosnik odolny proti zkroucent,
nejvhodnéjst se jevi tvar V a X. Vzhledem k tomu, ze plsobici sila je v daném
misté stale stejnd, je stejnd i vgchylka konce nosniku. Aby byla dhlova vgchylka
co nejvétsi (nékteré metody detekce jsou citlivé na Ghel vychglent), je nutno mit
co nejkratsi nosnik. Pro frekvenéni techniky je dalezitg vysoky cinitel kvality Q,
v kontaktu nent tak dulezity (priblizent povrchu silné tlumi rezonanci, takze je ob-
tizné ji viibec pozorovat). Hrot by vzdy mél byt nejnizS8im mistem celého nosniku.
Vlastnosti nosniku zavisi na jeho pouziti, pro dotykové rezimy se pouzivaji pruzné,
pro bezdotykové naopak tvrdé. Hrot ani nosntk AFM obecné nemusi byt vodivy,
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ale nosntk must byt vhodné upraven k detekci (odraznéd ¢i vodiva strana odvra-
cend od vzorku). Velikost litografit vyrobeného nosniku bgva v rozmezi 100-200 pim
délka, sirka 10-40 ym a tloustka do 2 pym.

Pro velmi ploché povrchy bez pozadavki na vysoké rozliseni neni tfeba vy-
tvaret hrot, postacuje vyrobit obdélnikov( nosnik, kter( se upevni pod Uhlem
ke vzorku tak, aby jeden z jeho roht byl nejblize a plisobil jako hrot. Pro vyssi roz-
lisent lze na tento jednoduchy nosnik prilepit zaostfeny kousek diamantu, ktery
bude hrot vytvaret. Uvedené nosniky se vyrabéji na desti¢ce Si(100), na kterou
se z obou stran metodou LPCVD nanese SisN4 nebo tepelné vytvori vrstva SiO,,
jejiz tloustka urcuje tloustku nosniku. Pak se na obé vrstvy litograficky vytvarujt
obdélniky v takové poloze, aby spojnice hornich a dolnich hran lezely v rovinach
(111). Ve vrchnim obdélniku se vynechd cast odpovidajici tvaru nosniku a objem
Si se anizotropné vyleptd. Po odiezani zbyljch &asti kfemiku ziskame nosnik pre-
sahujict do volného prostoru. Vzhledem k tvaru nosntku je velmi snadné urcit jeho
konstantu tuhosti k vgpoctem.

Pro hrubsi povrchy ¢i vétsi pozadované rozlisenti je nutno vyrobit nosnik i s hro-
tem. V piipadé SizN4 se nejprve do (100)St vylepta pyramidalni dira (povrch se
pokryje vrstvou SiO,, odkryje se ¢tvercové okno, anizotropné se vylepta a odstrant
se zbyly oxid), nanese se nitrid, vyzihd se a litograficky se vytvaruje. Hrot v3ak
nynt sméruje do materidlu, musime jej tedy prenést na jiny substrat, napriklad
sklenénou destic¢ku. Tento proces je vsak velmi naroc¢ny.

Vytvoreny hrot je velmi symetricky, tvarem je pyramidou s vrcholovgm thlem
70° (Uhel je omezen krystalografii kifemiku) a mé polomér kiivosti mensi nez
30 nm. Obdobné postupy byly vytvoreny i pro SiO; a Si hroty se ¢tyrbokgm ¢i
kuzelovitgm tvarem, vghodou krfemtkovych hrotli je moznost dopovani (mdze byt
vodivy). Hroty z nitridu jsou proti SiO, mechanicky odolnéjst a majt dobre defino-
vany hladky povrch, mohou vsak pfi tlustSich vzorcich vznikat problémy s pnutim.
Velmi malé hmotnost takovych nosnikd umoznuje dosazeni vysokych rez. frekvenct
(100 kHz) a detekci velmi malych sil (1078 N).

Z divodu vysoké narocnosti predchoztho postupu byly vyvinuty metody, které
vytvorl Si hrot ven z materiédlu. Navic je zde vghoda, Ze nosnik a jeho baze jsou
vyrobeny z jednoho materialu, coz je dobré vzhledem k teplotnim vliviim a vSechny
¢asti jsou z téhoz monokrystalu. K vrobé se pouziva kombinace izotropntho a ani-
zotropniho leptani, nosnik je z SiO,. Technologie je nésledujici: vytvoii se 100 nm
tlustd vrstva oxidu na Si(100), nanese se resist a vytvaruje se kruh o priméru
5 pm, ktery urcuje zdkladnu hrotu a provede se anizotropni leptant do objemu
kfemiku. Po leptani se vytvori valcovitg ,zub” s témér svislgmi sténami. Nyni se
odstrani resist a provede se izotropni leptant, které zub zaostf{ do hrotu s vrcho-
lovgm bodem. Vytvori se nova vrstva oxidu, kterd do sebe vlouct vytvoreny hrot,
aniz by prilis zhorsila jeho parametry (zoxiduje se samoziejmé i vlastni hrot, vie
zavisi na teploté), pak se litograficky vytvaruje do nosniku. Tyto hroty jsou osové
symetrické, maji poloméry lepst nez 50 nm, pomér vsky k poloméru lze ménit vol-
bou poméru anizo/izotropntho leptani. Vadi-li Spatné mechanické vlastnosti oxidu,
lze vytvoreny hrot zahrnout do vrstvy nitridu (vrstva oxidu z povrchu se odstrant
vyjma malé plosky kolem hrotu, deponuje se nitrid a vytvaruje tak, aby vytvoril
nosnik a zmizel z hrotu, ponechd se malé prekrytl obou vrstev v okolt hrotu).
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V soucasné dobé jsou nosniky pro AFM standardizovanou zélezitosti a dodava
je, kromé v{robcti mikroskopd, i fada dalSich firem. BéZné jsou dostupné hroty
s koncovymi poloméry i 2nm, standardem je asi 10nm (obr. 19). Nékteré typy
mikroskopU (urcené predevsim pro nespecializovanou obsluhu) pouZzivaji ,monto-
vané” nosniky, které se dodavaijt ve speciadlnich Gchytech, které se vyménuijt jako

celek. Vyhodou je snazsi nastavent laseru, nevjhodou je vyssi cena a mensi skala
typt nosnikd.

" Obréazek 19: Nosniky s hroty pro AFM: vlevo) hrot pro nekontaktni rezimy, vpravo) ostry
hrot s DLC (diamond-like carbon) vstupkem (www.ntmdt-tips.com).

Nosniky pro specialni tcely, vyzadujici vysokou tvrdost, ze vyrabét primo z di-

amantu, kterg je mozno pripadné dotovat bérem pro dosazeni vodivosti. Nosnik
lze vyrobit metodou CVD (rozkladem CH4 zhavengm vldknem) na nosném sub-
stratu, kterg byva jesté zdrsnén pro usnadnéni nukleace v pozadovanych mistech.
Diamantové vrstva se na zakladnu pFipeviiuje pies pomocnou kovovou, kterd musi
mit dostatecnou prilnavost k obéma materidlaim.
Aktivované hroty Ziskané hroty lze samoziejmé jesté chemicky upravovat, bud
s ohledem na snizent vlivu kapilarnich sil, nebo pro tzv. funkéné citlivé zobrazo-
vani, pfi némz sledujeme rozloZent vybran(gch chemicky aktivnich skupin. Prvni
pristup pouziva hydrofobnich hrotd, které se pripravuji nanesenim organomer-
kaptanu na naparenou vrstvu zlata ¢i tfeba oktadecyltrichlorsilanu rozpusténého
v toluenu. Druhy zplsob se pouziva predevsim pro biologické vzorky a pouZzivané
vrstvy zahrnuji velkou tfidu latek.

Specidlnim pripadem aktivovangch hroti mohou bt hroty pro mikroskopii
magnetickych sil, které jsou ¢asto vytvareny z ptvodnich AFM nosnikd nanesenim
tenké magnetické vrstvy (Co, CoPtCr, NiFe), protoze tenka vrstva zarucuje malé
vlastni rozptylové pole (narozdil od nosnikl vytvarenych z Ni félit apod.). Obdobné
[ze AFM nosnik s hrotem pokryt vodivou vrstvou a provadét tzv. tunelujict AFM
k mérenl homogenity dielektrickgch vrstev. Pokryti vrstvou vSak nevyhnutelné
vede ke zvétsent koncového poloméru.

Nanotrubicky Protoze kvalita hrotu je zavislé na jeho poloméru kivosti, je snaha
jej co nejvice zmensit. Jednou z cest je pouziti nanotrubicek, coz jsou duté val-
cové Utvary malého poloméru a relativné velké délky. Kromé stihlosti vynikajt
také malou adhezi ke vzorkiim (coz se projevi hladsim obrazem), ohebnosti (spisSe
se ohnou nez zlom{ pfi bo¢nim narazu na vzorek), presnou stavbou (rtizné hroty
ze povazovat za identické) a moznost naplnit trubicku chemicky ¢i biologicky
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aktivni latkou. Trubicky se vyskytuji jako jednosténné (poloméry az 0,5 nm) ¢i
mnohosténné, z materialli se pouzivaji uhlik ¢i WS,. Ostrost obrazu zavisi i na
zakoncent trubicky, uhlikové maji pétitihelnikové, WS, pak trojihelnikové. Nano-
trubicky se vyrédbéji pomoct elektrickgch vgbojii nebo CVD metodou. Ke mérent se
zpravidla nepouzivaji samotné, ale prichycuji se na otupenou ¢ast bézného AFM

hrotu. | tyto hroty jsou komercné dostupné, ale jejich cena je o hodné vyssi nez
klasickych. Na obr. 20 je ukdzka nanotrubi¢kového hrotu pro MFM.

Specialni typy nosniki: vlevo) nosnik se sférou, uprostted) hrot s uhlikovou
nanotrubi¢kou plnénou zelezem — uréeno pro MFM, vpravo) detail nanotru-
bicky (http://www.mpip-mainz.mpg.de/documents/akbu/media/cp.jpg,
http://www.ifw-dresden.de/institutes/iff/research/Carbon/CNT/fecntcant1.jpg).

Piezorezistivni nosniky VSechny uvedené nosniky byly uzptsobeny pro svétel-
nou detekci ohybu. Je-li nosnik vyroben z piezorezistivntho materidlu, maze piimo
slouzit jako detektor. Jeho ohybem dojde ke zméné odporu piezorezistoru, ktera

Vv

vytvarii obraz. Pro nosnik obdélnikového prirezu (tloustka d, Sitka b, délka () je

R AV AR .
relativni zména odporu po zatizeni silou F rovna =3+ = m,l%, kde 5t je piezore-

zistivni koeficient v podélném (1) a pii¢ném (t) sméru.

Nejjednodussi konstrukce pouziva nosnik z kifemiku, kterg obsahuje vysoce do-
tované oblasti vykazujict piezorezistivitu, ovsem jen do poloviny tloustky nosniku
(v opacné poloviné ma namahani opacny smér a signal by se blizil nule). Zmény
odporu se zpravidla mér{ mistkovou metodou. Slozitéjs{ konstrukce mohou dete-
kovat soucasné lateralnt i vertikalni ohyby.

Piezorezistivni nosniky jsou vghodné v aplikacich, kde

e se pouziva najednou vice nosnikd, cozZ je treba v pripadé zaznamovych apli-
kact;

e se méri v prostredi, ktergm laserovy svazek neprochazi, pripadné by vedl
k nezadoucim zménam stavu vzorku.

Aktivnt nosniky V nékterych pripadech nent vhodné, aby nosnik vystupoval jen
jako pasivni ¢len mikroskopu. Aktivni nosniky se pouzivaji ke dvéma rtzngm apli-
kacim. Jednou je buzent kmitl nosniku, protoze standardni zplsob rozkmitavanit
baze vyzaduje slozitéjst teoretickou analyzu (prenos vibract nosnikem), predsta-
vuje vétsi mechanickou zatéz piezokeramiky a vytvari stejng pohyb viech nosntkd
pri pouzitl pole nosnikd. Proto se nosniky upravuji k pfimému buzent za pomoci
magnetického pole. Jedna z variant pouzivd nosnik z ¢asti magneticky (pokrytt
vrstvou, pripevnéni magnetické cCastice) a buzent stiidavgym magnetickgm polem,

v

druha pouziva vodivy hrot, ktergm protéka proud, jimz vytvarené magnetické pole
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interaguje se statickgm magnetem. Druha z metod je vjhodnéjsi, protoze umoziiuje
nezavislé rizenl kmitd jednotlivgch nosnikd.

Druhou aplikact aktivnich nosnik( je obchazeni mechanického omezen{ zpétné
vazby. PFi rychlém skenovant totiz piezokeramika nestaci vyrovnavat polohu nos-
niku, ¢imz omezuje rychlost shéru dat. Pouzijeme-Li nosnik, ktery je pokryt vrstvou
z piezoelektrika, mizeme ¢ast ohybu dorovnavat privedenim napéti na tuto vrstvu.
Visledny obraz pak je kombinaci napéti z piezokeramiky a uvedené vrstvy. Nevy-
hodou metody je narocnéjsi deteként obvod, protoze stejné vichylce konce nosniku
odpovida vice mozngch prohnutt a tedy i poloh odrazeného svazku na detektoru.

Konstrukéni poznamky

e Vyrobeny nosnik zpravidla z(istava pripevnény na bazi, pres kterou se upev-
nuje do mikroskopu. Pro usnadnéni manipulace mize bt béze pripevnéna
k podlozce. Do mikroskopu se zpravidla upind mechanicky, nebo pomoci
magnetu.

e Nékdy se na jedné bazi v jednom vgrobnim procesu vytvari vice nosnik,
které se liS{ svymi parametry, pfedevsim délkou a Sitkou (sndze ovlivnitelné
volbou masky). Nosniky nejsou urceny k soucasnému skenovani, ale jeden
z nich se musi k mérent vybrat, napt. bocnim sklonem nosniku v pripadé
dvou nosnika.

e Nosniky stejného typu z rGznych vyjrobni Sarzi se od sebe mohou lisit a
to predevsim v tloustce nosniku. Jak bylo vidét ze vztahu pro rezonancni
frekvenci, je to parametr, na kterém linedrné zavisi. Proto se hodnoty rezo-
nancnich frekvenct lis{ aZ o nasobky.

e Pro optickou detekci je nosnik potieba ze zadni strany pokryt odrazivou vrst-
vou kovu (napf. Au). Vytvorend vrstva vSak zplsobuje problém pii zménach
teploty, nebot ma jinou tepelnou roztaznost nez nosnik a dochazi k neza-
doucimu ohybu.

Inverzni AFM  Mikroskopie atomarnich sil mdze pracovat i v tzv. inverznim re-
Zimu. V ném se nejprve vytvori dvojrozmérné pole hrotli (na polovodicové desticce
se vytvaruji pyramidy) a vzorek se upevn{ na plochy nosnik. Bude-li vSe zafi-
zeno tak, aby vzorek na nosniku béhem skenovani interagoval vzdy jen s jednim
hrotem, mGzeme sestavovat obraz. Vghodou inverze je moznost rizné chemicky
(biologicky) aktivovat jednotlivé hroty a sledovat jejich interakce se vzorkem ,na-
jednou”, nevjhodou je omezeni na hmotnost a velikost vzorku. Vzorek se na nosnik
pripeviiuje prilepenim epoxidem.

2.2.9. Testovani hrott

Pro presné aplikace AFM je nutno znat nejdilezitéjsi charakteristiky pouZzi-
tého hrotu, predevsim jeho polomér krivosti. K charakterizaci se pouzivaji vSechny
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ostatni mikroskopie (EM, svételna, FIM), ale vzdy je jejich pouZiti spojeno s pro-
blémy (ndrocnost, znicent, ...). Druhou metodou charakterizace je vytvoreni stan-
dardntho vzorku a vypocitani tvaru hrotu ze ziskaného obrazu. Idealni by byl tenky
a tuhy sloupec (charakteru o-funkce), pres ktery by sonda skenovala. Takovy ob-
jekt je samoziejmé nemozno vyrobit, skutecné stihlé objekty se navic znac¢né oh(-
baji. Geometrii hrotu by umoznoval takovy vzorek stanovit s rozliSenim dangm
vzorkovacim intervalem za predpokladu, ze sonda nent ,podiezana®.

Vzhledem k pevnosti se radéji pouZzivajt jiné testovact struktury, napf. podre-
zané a kuzelovité. Druhé umoznuji lehkou interpretaci obraz(, je-lt zndm polomér
hrotu a vrcholovy thel kuZele, omezent citlivosti na polomér je dano rozmérem tes-
tovactho prvku, na Uhel Ghlem vzorku. Typickou testovaci strukturu tohoto typu
predstavuje napf. pole ,hrot(” TGT1 (obr. 21). Uvedena struktura se zobrazi tes-
tovanym hrotem a vysledek se vyhodnoti napf. pomoci dekonvoluce. Diky tomu,
ze ve strukture je velké mnozstvi hrotd, je vysokéd pravdépodobnost piesné chrak-
terizace poloméru hrotu.

ROl SPAH Testovaci struktura TGT1
(http://www.ntmdt-tips.com/cache/data/media/images/tgt1.d6b67f6611{7be67b2ad5c34dcfc7f20.jpg).

Podiezané struktury dovolujt urcit jakékoliv ¢hly sondy, minimalnt urcitelny
polomér omezuje konecna velikost hrany struktury a podiezana ¢ast dodava struk-
tufe vysokou odolnost proti zatézi skenovanim. Jinou moznosti je zobrazeni po-
vrchu s nahodngmi, ale ostrgmi strukturami. Prikladem mohou byt struktury Tip-
Check nebo Nioprobe.

; ."\
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ROLTERASSPPH Testovact struktura TipCheck

(http://www.budgetsensors.com/img/tipcheck_sharp_big.jpg).

I R3=1%.8nm
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Kromé specidlnich standard( mlzeme k ziskani tvaru hrotu pouzit i koloid-
nich c¢astic, které lze vhodné pouzit k soucasné rekonstrukci s obrazem napr.
biomolekul — vhodn& vybrané koloidni ¢astice totiz maji sféricky tvar. Cstice a
biomolekuly naneseme na povrch soucasné a zobrazime je. Obraz s koloidy po-
uzijeme k rekonstrukci tvaru hrotu, zbytek obrazu rekonstruujeme pomoci praveé
odhadnutého tvaru hrotu. Chyby, které se pri této metodé projevuji, jsou zptso-
beny predevsim drsnosti povrchu kulicek, strukturami hrotu mensimi nez polomér
kuli¢ek a zbytky média z pripravné faze, které se drzi kolem kulic¢ek. Vghodou pii-
stupu je skute¢nost, Ze odhadujeme tvar hrotu v dobé mérenti. Pfi jingch postupech
totiz nejprve zmérime hrot a béhem méreni vzorku uz mize byt poskozeny. Ani
opakované zobrazeni testovact struktury po mérent vzorku nemust stacit, protoze
necistota, kterd se uchyti na vzorek a deformuje jeho tvar, se mlize uvolnit.

K testovani nesymetrii hrotu a podobnych vad lze pouzit samoziejmé jaky-
koliv vzorek, kterg zname dostatecné presné. Mlze to byt napiiklad kalibra¢ni
miizka nebo stupen, pfipadné |ze sledovat zmény obrazu pii zméné uhlu skenovant
(u symetrického hrotu se zmény nepozoruji). Nesmime se oviem splét nesymetrie,
zplsobené dynamikou skenovani.

2.2.10. Kalibrace nosniku

Signal, ktery se snimé z nosniku, umoziiuje urcit pouze jeho koncovou vijchylku
z. To postacuje pro mapovant povrchu v rezimu konstantni sily i pro kvalitativni
spektroskopit sil. V pripadé potreby kvantitativni charakterizace je nutno urcovat
i prislusnou silu, proto je tfeba nosnik nakalibrovat — urcit jeho konstantu tuhosti
k. Z té pak lze urcit silu dle vztahu F = kz. Teoreticky je k dédna rozméry a
materialovgmi vlastnostmi nosniku a méla by byt stejna pro jeden typ nosniku,
ale v praxi je obtizné dodrzet stejné vlastnosti i u jedné sady nosnikd, natoz
v typové tfadé (predevsim se lisi tloustka nosnikd), proto je kalibrace nezbytna.
Rozhodné se nedoporucuje spoléhat na nominalni hodnoty udavané vjrobcem.

Pro kalibraci nosniku se pouziva nékolik metod, vyuzivajicich rtizngch principt
i modeld nosniku:

e Nosnik se aproximuje lineédrni pruzinou a ze zmérené rezonancni frekvence
f, se spocitd k = m(27tf,)?, kde m je hmotnost nosniku, kterou musime znét
velmi presné (ndro¢ny pozadavek).

e Obdobné jako v predchozim pripadé pouzijeme model pruziny, ale s efek-
tivni hmotnostt zévislou na tvaru (pro obdélnikovy prirez m* = 0,24m).
Pridame-li na konec nosniku hmotnost M, je jeho rezonanéni frekvence

fr = %ﬁ\/ﬁ, specialné pro M = 0 lze psat f, ~ Ftﬂ\/% kde E je Youn-
gliv modul pruznosti, p je hustota nosniku a [ jeho délka. Vztah lze dale
prepsat do tvaru M = k(2nf.)~? — m*. Z této linedrni zavislosti M—(2sf)~2
lze pak urcit k.

Experimentdlné se mérent provede pridanim malé kulicky (napf. z wolframu)
na stranu hrotu pomoct mikropipety, vyuziva se sily menisku nebo se kulicka
prilepl a zapocte se i hmotnost lepidla. K vgpoctu hmotnosti se pouzije
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hustota materialu a polomér kulicky, oboji ma vliv na presnost metody, dalsi
vliv ma presnost umisténi kulicky. Pri realizact nemusime znat hmotnost
nosniku, ale metoda mize byt destruktivni.

e Dalsi moznosti je urceni tuhosti z tepelného pohybu. Zmérenim stfedni am-
plitudy tepelného pohybu nosniku daleko od vzorku a vyuzitim predpokladu
o hodnoté stfedni energie lze k stanovit. Metoda je vhodna jen pro mékké
nosniky (k < 0,05 N/m), protoze amplituda kmitl je jinak velmi malé. Pro-
blémem metody mdze byt urcent lokdlni teploty a zahrnutt vyssich modu
kmitdnt (chyba az 30%). Dalsim problémem mize byt citlivost optické de-
tekce na ohyb % ktery je zavisly na tvaru mddu. V piipadé presngch mérent
musime zohlednit i okolni prostredi (hydrodynamika vzduchu).

e Tuhost se da urcit také pomocti statického zatizeni. Na nosnik zavésime ku-
licku a urcime ohybovy signal vlivem jeji tihy. Abychom odstranili neurcitost
nezatizené polohy, nosnik obratime a zmérime ohnutt na druhou stranu, ¢tmz
ziskdme vychylku X (v nA). Zndme-li hustotu p a polomér R kulicky, lze ur-
it tuhost pomoci kK = %’Tplﬁg%, kde g je tithové zrychlent a ¢, prevodni

koeficient senzoru.

e Kalibrovat lze i porovnanim se standardem, kter( plsobti proti nosniku. V pri-
padé aktivntho standardu se pouziva presny pohybovy ¢len, ktergy defino-
vangm zputsobem tla¢i na nosnik a ohyba jej, v pripadé pasivnim je hrot
vtlacovan bud proti pevnému povrchu, nebo proti druhému nosniku zndmgch
vlastnosti.

e Mezi kalibrace lze zaradit i matematické metody, které pocitaji tuhost nos-
niku napt. pomoci metody koneén(ch diferenci a udavaiji jejt zavislost na ge-
ometrickych rozmérech a modulu pruznosti E. Zde ovSem musime uvazo-
vat tvar nosniku. Nejjednodussi je pripad obdélnikového nosniku, pro ktery

mame k = EZt;W, kde w je Sifka nosniku a t jeho tloustka. Nosniky tvaru

V se zpravidla uvazuji jako dva paralelni obdélnikové nosniky a zavadi se
Et3w’ cos @

3 3
2 144(% ) Beos0-2)
ramene rovnohézné se zakladnou a b je Sirka celého nosniku v zakladné.

korekce pro thel © mezi rameny, k = , kde W' je Sirka

V pripadé mikroskopie lateralnt sily je nutno kalibrovat i laterdlni konstantu
tuhosti k;, coz je obecné sloZitéjsi a provadi se pomoci Fizeného zkrucovani nosniku
ptsobenim sily mimo podélnou osu nosniku. Postupovat lze rovnéz matematicky,

7 7 7 ’ 7 ’ . 7 3 ’
lateralni tuhost obdélnikového nosniku je déna vztahem k; = glth‘z”, kde torzni
: _ _E
modul je G = piEE

2.211. Aplikace AFM

AFM je v oblasti nanotechnologii jednou z nejpouzivanéjsich variant SPM. Lze
s ni provadét napr. atomarni manipulace, a to dokonce i za pokojové teploty. Pri-
kladem je obr. 23, na kterém je s atomarnim rozliSenim zobrazena Si podlozka
s monoatomarnt vrstvou Sn. Cinova vrstva prirozené obsahuje defekty v podobé
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kiemiku (tmavé oblasti). S defekty lze za pokojové teploty Fizené manipulovat,
takze priblizné za 90 minut byla do cinové vrstvy atomarné zapsana chemicka
znacka kiemiku. Zapis trval tak dlouho kvili tomu, Ze Si atomy nepresunovaly
primo, ale vzdy se skenovalo nad jednim mistem tak dlouho, az se vzajemné pro-
hodily atomy hrotu a vzorku.

: 23 e
¢ g ol
52 [gmesss Ameses masss (moses
R 4
":- et W oTats

PLOLIERSSPEH Atomérni manipulace pomoct AFM (doi:10.1126/science.1160601).

Nejlepsi rozliseni, kterého bylo s AFM dosazeno, dosahuje 77 pm. Bylo zis-
kdno zvladstnim zplsobem: wolframovy atom skenoval po grafitovém vzorku, ale
cilem bylo zobrazeni wolframové struktury pomoci uhlikov(ch atomd. V ziskanych
datech (obr. 24) jsou vidét struktury, jejichz velikost je mensi nez pramér wolfra-
mového atomu (Cerveny kruh), konkrétné je vzdalenost cerngch kiizk(i 77 pm. Lze
tedy fici, ze AFM umoZziiuje subatomarni rozliSent (zobrazent orbitald).

OW @C  200pm

LIRS SPEH Subatomarni rozligeni AFM (doi:10.1126/science.1099730).

Obé uvedené aplikace sice dosahuji atomarnitho rozliseni, ale jen na dobie
usporddaném krystalickém povrchu. Dosdhnout rozlisent atom( v molekule, i jen
struktury atom(, byl dlouho nefesitelny problém. Poprvé toho bylo dosazeno pii
zobrazent molekuly pentacenu (obr. 25). V obrazku je zretelné vidét pétice ben-
zenovych kruht a méné zretelné vycnivajici vazby.

Velmi casto se AFM pouziva k hodnocent grafent (obr. 26), zvlasté proto, ze
umoziiuje vyhodnotit jejich viysku a posoudit tak, zda se skutecné jednd o jednu
vrstvu grafenu, nebo o kus grafitu.

AFM se casto vyuziva k charakterizaci velikosti, tvaru, uspoiddant ¢i chovani
nanocastic. Na obr. 27 je zachycena povlakovana nanocdastice, od které se prav-

44



AOLTErAS SPEH Molekula pentacenu zobrazend pomoct AFM a STM. A) struktura molekuly,
B) zobrazeni v STM, C, D) zobrazen{ v AFM (doi:10.1126/science.1176210).

ROLTEF P Grafeny (http://www.condmat.physics.manchester.ac.uk/images/pictures/
graphene flake.jpg).

dépodobné ¢astecné odloupl jeji povlak. Na obr. 28 je zachyceno kapalné chovant

ROLTEYASPYA Povlakovand nanodastice Fe,Os.

nanocastic. Bod téni klesa s klesajicim rozmérem nanocéstice. Proto mohou b(t
malé nanocastice za pokojové teploty kapalné a kdyz k sobé dvé priblizime, slijt
se do jedné. V okamziku, kdy velikost ¢astice prekroci urcitou mez, stane se tuhou
a pozorované chovani vymizi. Ve varianté ,dip-pen” nanolitografie umoznuje AFM
studovat i proces epitaxniho ristu nanodastic, v pfipadé obr. 29 nanocastic CdS.

AFM nachazi uplatnéni také pfi zobrazovani riizn(ch funkénich struktur, napfi-
klad v nanoelektronice. Prikladem mize byt zobrazeni jednoelektronového tran-
zistoru (obr. 30).
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POl PEH Kapalné chovéni nanodéstic (Ismail et al, J. Nanopart. Res. 4(4), 2002, 351).

PLOLETERASEI Jednoelektronovy tranzistor zobrazeng pomoci AFM
(http://www.dep.fmph.uniba.sk/mambo/images/stories/laboratories/
tunneling_microscopy/ set.jpg).
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Poslednt ukdzka zobrazuje netkanou nanotextilit (obr. 31), zobrazenou pomoct
kontaktnitho (a) a semikontaktntho (b) rezimu. Na prvni pohled je vidét, ze kon-
taktn{ rezim v{razngm zpasobem deformuje povrch a je pro tuto aplikaci nevhodng.

a)

ROl SEHH Netkand nanotextilie: a) kontaktni re¥im, b) semikontaktni reZim.

2.3. Opticka mikroskopie v blizkém poli

V klasické optické mikroskopit dalekého pole se k zobrazovani pouzivaji op-
tické prvky, které vnaseji omezeni rozlisent vlivem difrakénich jevi. Maximalni
rozliSent je rovno vlnové délce pouzitého zéreni. Na toto omezeni mizeme nahli-
zet skrz prenosovou funkci volného prostoru

A
Hify, fy) = V=,

kterd ma jednotkovou absolutni velikost pro prostorové frekvence, pro néz plati
2+ fj < 1/A? (zde tedy dochazi pouze ke zmé&né faze) a pak se preméni ve funkci
exponencialné klesajici se vzdalenosti d od zdroje obrazu, pricemz charakteris-
tickd délka tlument je priblizné A. Protoze klasicka mikroskopie pracuje ve velké
vzdalenosti, nedokéze zobrazit frekvence nad danou mezi. Budeme-li obraz snimat
ve vzdalenosti mensi nez A od vzorku (v blizké oblasti), frekvence se prenesou a
dosahneme rozliseni pod difrakénim limitem. V principu vzdy staci pouzit stinitko
s otvorem (aperturou), které se pohybuje v tésné blizkosti povrchu vzorku. Osvét-
leni mize byt napriklad z druhé strany v transmisnim usporadant a je homogennt
po celém povrchu.

Také jakékoliv rozhrani mezi rdzngmi prostredimi ovliviiuje rozlozeni elektro-
magnetického pole (napf. koncentrace pole na hrotu, vymizent pole na dokonale
vodivém povrchu apod) a toto narusent je zpravidla patrné na vzdalenost srovna-
telnou s velikosti struktury, kterd jej vyvolala. P¥i vysok{ch frekvencich se kazda
nehomogenita vystavend poli sama stane zdrojem zareni — anténou. Mdize tedy
byt pro tGcely mikroskopie sonda s otvorem nahrazena ostrgym hrotem.

Rozliseni NFSOM se definuje obdobné jako v klasické optice jako prvni nu-
lov bod prenosové funkce. Budeme-li uvazovat kruhovou aperturu polozenou
na vzorku, bude funkce rozsirent kvadratem aperturnt funkce. Funkce frekven¢ntho

pienosu pak bude mit tvar 242280 kde R je rozmé&r apertury. Z polohy nulového
27RT
bodu pak plyne rozliseni f = 0’,21, které je nezavislé na A. Lepsiho rozlisenti lze
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tedy dosahnout mensi aperturou, v ¢emZ jsme vSak omezeni jednak technologil

vgroby, jednak dcinnosti pfenosu energie, kterd klesa jako (%)6 Dalsi omezent
rozliseni plyne z vnéjstho priiméru sondy, zvlasté na hrubych povrsich, kde dochazi
k mechanické interakci se vzorkem.

Zakladnt usporadant mikroskopt v blizkém poli je tvofeno stinitkem s apertu-
rou, zdrojem svétla a detektorem. Je mozno pouzit aperturu v blizkosti stinitka a
detektor v dalekém poli (osvétlent je ze strany otvoru a je homogennti, po priichodu
Stérbinou je v blizké oblasti jesté kolimovédno a prochazi vzorkem, po v(stupu z ot-
voru ma svazek primér dany prdmérem otvoru, za vzorkem se rozsiii, ale to jiz
dosazené rozlisent neovlivni), detektor v blizkém poli a otvor dale (nebo vibec ne)
¢i pouzit hrot jako svételny zdroj. Metoda m(ize pracovat na prlichod ¢i na odraz,
vznik kontrastu je podminén variacemi v odrazu ¢i lomu, absorpci, polarizaci nebo
fluorescenci.

Mezi zakladni usporadani metody patri:

e transmisni otvorové (obr. 32 dole), pfi niz svétlo laseru prochazi otvorem,
pak vzorkem (napf. polopropustngm filmem) a z druhé strany je detektor, lze
pouzit napf. i mikropipetu zvenct pokovenou, ozafuje se bud Siroky konec
pipety nebo se zarent shira ostrym koncem pipety (nevghodou plosného
ozareni vzorku je moznost nezddoucich fotochemick(ch reakct a vliv speklu);

e otvorové odrazové (obr. 32 uprostied), kdy je sonda tvorena vlnovodem a
ma na povrchu otvor, ve vlnovodu se Sifi svétlo podél vzorku za podminky
totalntho odrazu a v misté otvoru unika ven, odrazi se od vzorku a prochazi
sondou kolmo na rovinu otvoru;

e odrazové rozptylové (obr. 32 nahore), které mé podobné usporddéant jako
predchozi, ale misto otvoru je na sondé v(stupek, z néhoz svétlo unika —
umoznuje lepst pristup k povrchu;

Y 7

LIS SEPH Vybrané rezimy NSOM.

Obrazek 33 je ukdzkou moznosti NSOM. Zobrazen je standardni vzorek, tvo-
feny z polystyrenovych kulicek se jmenovitgm priimérem 500 nm. Vlevo je obraz
NSOM mikroskopu (vloZen( obrézek ukazuje souc¢asné sniman( obraz smykov{ch
sil), vpravo bézného optického mikroskopu pii zvétseni 50x. Oba obrézky jsou
ziskadny v odrazném usporadant.
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POl SRR Srovnani optické mikroskopie optické (vpravo) a v blizkém poli (vlevo)
(http://www.snom.omicron.de/pic/HiRes-SNOM_1.jpg,
http://www.snom.omicron.de/pic/HiRes-SNOM_3,jpg).

2.4. Konstrukce mikroskopu

V dalsi ¢asti textu se budeme stru¢né zabigvat konstrukct jednotlivgch ¢asti
mikroskopu, predevsim obecngmi zéaleZitostmi, platngmi pro vdechny variace SPM.
Celkovéa stavba mikroskopu muZze byt realizovdna nékolika zptsoby. Nékteré kon-
strukce pouzivajl télo mikroskopu ve tvaru pismene ,C" pfi kterém je drzék vzorku
pevné spojen se skenerem a drzakem hrotu. Jiné konstrukce pouzivaji spiSe volné
méficl hlavy, kterd se poklada nad méreny vzorek. Vybrané typy mikroskopt jsou
na obr. 34.

PO SEER Ukazky skenovacich mikroskopu: zleva doprava NTEGRA (NT-MDT), Bio-
Scope Catalyst (Bruker), Cypher AFM (Asylum Research), NanoWizard (JPK
Instruments) (stranky vgrobct).

Pavodnt konstrukce byly uréeny pouze pro vakuové prostred( (stavi se i v pri-
rubovém provedenti), v soucasnosti vétSina mikroskop(i pracuje na vzduchu, pokud
to nent na zédvadu vzorkiim, nebo i v kapalinach. Mikroskopy, které jsou urceny
pro praci ve vakuu, jsou konstruk¢né naroc¢néjsi, protoze must b(t zajisténa vg-
ména vzorku v evakuovaném prostoru, coz s sebou nese nutnost stavby ,podavace”,
ktery je vzhledem ke své délce nachylnyg k vibracim. Materidly mikroskopu must
b{t schopny snést procedury na ocistént a odplynént vzorku, realizované za zv(-
Senych teplot.

2.41. Hrubyg pohyb

Slouzi spise ke vkladani vzork(i nez k mérent, provadi makroskopicky posuv
hrotu smérem ke vzorku do takové vzdalenosti, ktera je dosazitelna jemngm piezo-
keramickgm manipuldtorem. Konkrétni provedeni zavisi na podminkéach, do nichz
je zarizeni urceno (vakuum, nizké teploty) a na typu pohybu (zda se pohybuje
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vzorkem, hrotem nebo hlavou mikroskopu — velmi rozdilnd hmotnost). Vhodna re-
alizace by méla spliovat podminky rychlosti, pevnosti, opakovatelnosti, nizkého
prenosu vibraci a geometrie. Casto se vyuzivé Fizeni krokovgm pohybem, hruby
posuv mlize mit dvé funkéni ¢asti, jednu piistupnou operatorovi piimo, druhou pro-
stfednictvim elektroniky, priblizovani se pak déje ve dvou krocich, nejprve rychle
manualné ve velk(ch vzdalenostech a posléze pomaleji elektricky.

2.4.2. Skenovani

Pohybovy prvek — skener — slouzi jednak k realizaci jemného pohybu béhem
vlastntho mérent, jednak k ptiblizent hrotu ke vzorku po hrubém posuvu. Je realizo-
van témé&f vyhradné piezokeramicky?, protoZe musi spliovat naro¢né mechanické
pozadavky (presnost nastavent polohy 0z =1 pm, dx = dy = 10 pm, pohyb hrotu
v ose z v rozsahu az 10 pym plynulgym pohybem beze skokil), a zaroven nesmi
omezovat moznosti méreni (rozsah skenovactho okna od jednotek nm az 100 ym a
moznost zmény jeho velikosti a polohy). Zvlasté s ohledem na skenovact rozsahy
se pouZzivajit vgménné skenery, s rlizngm rozsahem a rdznou konstrukect.

Pri vlastnim méreni maze skener vykonavat dvé funkce. Prvni (pouzivanou
témé¥ vzdy) je skenovani, tedy premistovani hrotu po zvolené rovin& rovnoh&zné’
s povrchem vzorku definovangm zplisobem. Zpravidla se mérent provadi v pravi-
delném rastru, tedy polohy hrotu vytvait sit méticich bodd (zpravidla ¢tvercovou,
nepravidelné rastry se pouzivaji jen pro specialni ti¢ely). Pohyb hrotu je realizovan
po fadku v tzv. rychlém sméru (fast-scan), kdyz je hrot na konci radku, provede se
kolmy posuv v pomalém sméru (slow-scan) a hrot se bez mérent vraci na zacatek
radku.

Druhou funkci skeneru je pohyb kolmo ke vzorku béhem mérent, zpravidla
ve spolupraci se zpétnou vazbou k udrzent konstantntho signalu. V nékterych
pripadech (spektroskopie sil) skener vykonava jen tento pohyb, popf. kombinaci,
pri které nent skenovant pravidelné, ale dochazi jen k presunu do predem vybra-
nych bodd.

Mikroskopy jsou zpravidla stavény na pevné zvolenou sadu poctu méficich
bod(i na Fadek i pocet sloupcti, mnohdy se daji skenovat pouze ¢tvercova okna.
Velikost kroku uz je vSak zavisld na zvoleném skeneru a velikosti skenovactho
okna. V zékladnim stavu jsou osy skenované oblasti rovnobézné s jednotlivgmi
piezoprvky, ale elektronicky lze zajistit skenovan( pod libovolngm dhlem. V dnesnit
dobé uz vétSina mikroskopt podporuje vektorové provadéné nanolitografie a diky
tomu umoziuje pohyb hrotu po témér libovolné trajektorii.

2.4.3. Piezoprvky

Zakladnim piezokrystalickym materidlem je keramicka smés, oznacovana jako
PZT (tj. Pb(Zr,Ti)O3), ktera se dotuje primésemi pro dosazeni pozadovanych vlast-

?Pohyb lze realizovat také pomoci elektrodynamickych pr¥evodnik( (nap¥. systéma z reproduktori).
Maiji sice mensi presnost (asi 10 nm), ale umozni skenovat vétsi oblasti (az 1 mm).

*Rovina nemus{ b(t rovnob&Zna vzdy, naptiklad provedeni s pfiklddanou hlavou pouziva hlavu mirng
sklonénou dopredu, tim se nakloni i skenovaci rovina. Cast&ji neni rovnob&zna kvili sklonu vzorku,
vzniklému napft. Sikmgm prilepenim na podlozku.
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nostt, nebo BaTiO3. Vyroba piezokeramiky se provadi zpravidla praskovou tech-
nologil, spékénim prasku ve formé pozadovaného tvaru. Piezoelektricky jev je
podminén pritomnostt vlastnich dipdli krystalkd, které jsou ovsem u prasku na-
hodile usporadany a zptlsobuji prodlouzent, které je ve v(sledku nulové. Proto se
musi po specent trubicka opét zahiat a vystavit stejnosmérnému el. poli, které
jednotlivé dipdly orientuje do svého sméru. Po Gplném preorientovant je vzorek
rychle zchlazen, ¢imz si dipdly uchovaji svou orientaci. Piezokeramika umoZzniuje
realizovat roztazeni v intervalu od méné nez 0,1 nm az do stovek mikrometrt
pri napétich od 1 mV do 1000 V. Zakladni charakteristikou piezoelektrik je pie-
zoelektrickd konstanta, kterd udava velikost zmény rozmérd po prilozent napéti.
Konstanta ma tenzorovy charakter a je zavisla na teploté. Pri nizSich teplotach
ma mensi hodnotu, coz umoziiuje presnéjsi nastavovani, ale mensi rozsah.

Piezoelektrické prvky slouzi pouze k realizaci jednoho sméru pohybu a ne-
mohou tedy predstavovat skener. Ten z nich byva sestavovan (po pripadnych
Upravach) do celkd, které vykazuji Zadané vlastnosti — vysokd rezonancnt frek-
vence (desitky kHz), vysokd pevnost, linearita pohybu a ortogonalita (nezavislost
smért). Po sestavent je skener doplnén Gchytem pro pripevnént hrotu ¢i vzorku.

V soucasnosti se pouZivajt tyto typy skenert (obr. 35):

e trojnozka (tripod) je tvorena tfemi navzajem kolmygmi piezokeramickgmi hra-
nolky, které jsou na jednom konci prilepeny k sobé a zde je také upevnén
hrot. Zbylé konce jsou upevnény k podlozkédm. Uvedenou sestavou je mozno
docilit pohyb ve vSech tfech osach s velkym rozsahem. Nev(hodou je kitzovy
efekt, protoze pevné spojent zplisobi zménu (ohyb) vSech ti{ hranolkd, i kdyz
je napétt prilozeno jen na jeden. Tento skener byl prvnim pouzivangm, lze

vytvorit i modifikaci s trubi¢kami misto hranolk.

e duta trubicka, jejiz vnitini elektroda je souvisla (a vétSinou uzemnéna), ale
vnéjst elektroda je rozdélena na Ctyii symetrické ¢asti, pricemz protilehlé
elektrody tvori par se stejngm napétim. Prilozi-li se na vS8echny vnéjsi elek-
trody stejné napéti, dojde k protazent trubicky podél jeji osy. Jsou-Li na pary
priloZzena rdzna napéti, dojde k ohybu trubicky do pFislusného sméru. Toto
usporadanti je velmi kompaktni, vykazuje mensi kifizovy efekt a vétsi pevnost

(a rezonanéni frekvenci f, ~ 1.08 - 10°(72/r2 + r?). Chyby miZe zpisobit

nesoumérné rozdélent elektrod, nehomogenita stén a poloha hrotu mimo
stred.

e kFiz, tvoreny ¢tyrmi rameny, které jsou po dvojicich kolmé. Protilehlé dvojice
slouzi k posuvu ve stejném sméru a jejich symetrické zapojent vylucuje vlivy
teplotnich driftl apod. Kiizové usporddani umoziuje pouze dvourozmérny
pohyb, proto je uprostied kiize umistén piezoprvek s hrotem, ktery je kolmy
k roviné kiize a pridava tretl rozmér (z)Vghodou kombinace je odstranént
kiiZového efektu v ose z. Pouziva se i nesymetrickd kombinace, v niz je kiiz

tvoren jen dvéma piezoprvky.

Uvedené skenery dovoluji velikost skenovactho okna stovky mikrometrd.

51



PLOLTEFASEEH Jednotlivé konstrukeni typy skener: tripod, k2 a trubicka.

2.4.4. Chyby skenerti a konstrukce

V predchozim bylo zminéno, ze jednotlivé sméry ohybu nejsou nezavislé, ale
vzdjemné se ovliviiuji, coz zptsobuje chyby v polohovani hrotu. Dalsi chyby ske-
nert plynou z vlastnosti piezokeramiky ¢i pracovnich podminek. VSechny chyby
maji dva charaktery svého projevu, jeden se promitd do roviny skenovant a ovliv-
nuje tvar mérict mrizky, druhy pak ovlivni velikosti vgskovych rozdilii. Nékteré
chyby maijt tyto projevy nezavislé, jiné nikoliv.

Intrinzicka nelinearita Tato chyba je zplisobena primo materidlem skeneru,
tim, Zze prodlouzent ¢i zkracent nent linedrné zavislé na prilozeném napéti, tedy

€= % = dE plati jen priblizné. Udava se pomérem maximalni odchylky od li-

nedrni aproximace a prislusné hodnoty %

. Tato chyba se projevuje zborcenim
ptvodné rovinné ekvidistantni mrizky mé¥icich bodu. Efekt nelinearity se ovSem
vyrazné projevi teprve pri skenovani velkych ploch.

Hystereze VétSina piezoelektrickgch materiald vykazuje nezanedbatelnou
hysterezi (az 20%), zplGsobenou postupngm pieskakovanim jednotlivgch domén
v piezoelektriku. Ta se projevuje vytvorenim uzaviené smycky v grafu zavislosti
prodlouzeni na prilozeném napéti, plocha smycky roste s intenzitou el. pole E,
proto je vgyhodné pozadovat piezoelektrika s co nejvétsim koeficientem % Cha-
rakterizuje se pomérem maximalntho rozdilu mezi obéma vétvemi smycky a ma-
ximalni hodnoty prodlouzeni. Aby byl vliv hystereze omezen, probthd radkové
skenovani vzdy jen v jednom sméru. Velikost hystereze je mozno urcit promérenim
v opacnych smérech, lze-li volit smér rychlého skenovani. Hystereze ma rovnéz
nepriznivy vliv na uréovani viskovych schodli (obr. 36 vlevo). Probtha-li mérent
v obou smérech (oba obrazy se ale vyhodnocujt zvlast), je mezi obrazy znatelny
posun ve sméru skenovant.

Hystereze Creep KFizovy efekt

~ Obrazek 36: Projevy zékladnich chyb skenert.

Creep (teceni) je jev, ktergy nastava pri nahlém prilozent napéti. Krystal se
nezacne roztahovat jako celek, ale po jednotlivych castech. V(sledkem je, ze kdyz
dojde k nastaveni skeneru na pozadované misto, za¢ne lokalizovand poloha po-
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zvolna ,ujizdét” béhem homogenizace prodlouzent v objemu piezokeramiky. Kvan-
titativné je charakterizovan pomérem Ax./Ax, kde Ax je prodlouzenti, které na-
stane ihned po prilozent napétového skoku a Ax. je prodlouzeni, které teprve
,dobéhne” (tedy rozdil mezi skute¢ngm prodlouzenim a Ax). Projevem tecent je
rozdilnost obrazt nasnimanych pfi rdzngch rychlostech skenovani. Ve vertikal-
nim sméru se projevuje jednak ,zakmitem” na prudkych sestupnych a nabéznych
sténach (obr. 36 uprostred), jednak vznikem hiebent a stini na pozvolnych sté-
nach. Jeho projev je nejvgraznéjsi pri dlouhodobych pozadavcich, tedy pomalém
skenovant.

Vzhledem k charakteru tecent se rovnéz nedoporucuje provadét skenovani v ro-
zich (s maximalnim ohnutim), protoze obraz pfi skenovant ,dobthd” a trvalgm ohnu-
tim se zhorsuji parametry skeneru.

K¥izov( efekt Tento jev je charakterizovan nezadoucim pohybem v jednom
sméru, je-li pozadovan pohyb v odliSném sméru. Mize byt zplsoben vice pricinami.
Napriiklad elektrickgm polem, které nent presné homogenni v objemu skeneru,
geometrickym tvarem piezotrubicek (skenovant v roviné kolmé k ose je dosahovano
ohybanim trubic¢ky do oblouku, coz je nutné provdzené zménou v ose rovnobézné)
nebo trojnozky (zkracent jednoho elementu zplsobi rotaci ostatnich). Projevem
kriZzového jevu je zaoblent rovinného povrchu (obr. 36 vpravo).

Starnuti  Starnuti se projevuje zménou piezoelektrického koeficientu d v Case.
Neni-li materidl pouzivan, dochazi k exponencidlnimu poklesu d vlivem nahodné
orientace dipold. Je-li materidl pouzivan, dochézi naopak k exponencidlnimu na-
sycovani, k dokonalé orientaci. Aby se ztraté ucinnosti zabranilo, je nutno obcas
prilozit na elektrody napétt (stact bézng provoz) a nevystavovat keramiku vyso-
kgm teplotdm (nad 150 °C). Pracovni napéti by mélo byt prikladano ve stejné
polarité jako pélovaci napéti, pripadné opacné by mélo byt presné Fizeno.

Starnuti se projevi chybngm uréovanim rozmérd, charakter objektd viak zi-
stane nezménén. U zestarlého skeneru je mozno pokusit se o jeho obnovu priloze-
nim vysokonapétového pulsu, ale vysledek je nejisty. Vétsinou je nutno u takového
skeneru nové nastavit softwarové korekce.

Tuhost a ohyb Nastava-li pti skenovani prudka zména velikosti rychlosti
nebo jeho sméru, maze vlivem setrvacnosti dojit k ohybu nosniku, zvlasté velka je
pravdépodobnost tohoto vlivu, probtha-li shér dat z obou smért skenovani do jed-
noho obrazu. Pri velké Stihlosti samotného hrotu se zacind uplatiiovat rovnéz vliv
jeho ohybu pri kontaktu se vzorkem nebo skenovant dér.

Drift je pozvolné ujizdéni hrotu vzhledem ke vzorku z r@izngch pricin. Drift
je zvlast patrng pri malych rychlostech, protoze roste doba, béhem niz se mlze
projevit. Je vyrazné omezujicim parametrem zvlasté pfi atomarnich rozliSenich, kde
musime volit vétsi rychlost, nez by ndm bylo libo (zde se ovSem projevuijt i vlastni
kmity atom).

Nejdllezitéjsi slozkou driftu je tepelnd, kterd vznika jednak z rozdilnosti ko-
eficientli roztaznosti A, jednotlivgch konstrukcnich casti mikroskopu vlivem tep-
loty (nelze zanedbat ani vnitini zdroje ohievu, jako je priichod proudu ¢i ohrev
pouzitym osvétlenim), jeclnak ze zavislosti piezoelektrické konstanty na teploté
(byva d1 a"“ ~ 1073 K"). Vétdinou je kladen poZadavek na celkovou roztaznost

Nge <107 8 K=, k jeho splnént je vhodné pouzivat symetricka uspofaddnt.
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Dalsi slozkou driftu je elektronickd, kterd se projevuje zménou nastaven( ze-
silovadl, predevsim stejnosmérnych. Efekt se rovnéz mize ménit s teplotou.

Projev driftu v obraze se dé odstranit, zndme-li charakter povrchu a drift je
rovhomérny. Provede se sejmutim dvou obrazl s ¢asovym odstupem a uréenim
vektoru posunuti. S timto posunutim se pak (po prepoctu na prislusny cas) poci-
tacové provede stlacent nebo roztazent obrazu v patfi¢cném sméru, nebo se primo
pridé korekce do skenovacich signald.

2.4.5. Korekce chyb

Ke korekci chyb uvedenych v predchozich kapitoldch se pouzivaji metody bud
softwarové, nebo hardwarové. Méné presné softwarové metody spocivaji v pie-
méren( testovaciho vzorku a na jeho zdkladé k urcent korekéni matice, ktera se
pouzije k opravé namérenych dat. Pri korekct mizeme mérit bud napéti, ktera
jsou na piezokeramiku prikladéna, nebo mérit celkovy naboj, dodany k dosazeni
dané polohy. Ukazuje se, ze presnéjsi je nabojova korekce, kterd vsak maze vést
k problémlm s driftem piezokeramiky ¢i saturaci zesilovace. Druhgm zplisobem
korekce miize byt matematické modelovani chovani skeneru. Softwarové korekce
jsou nendroc¢né finanéné i pristrojové, ale korekce je spravna jen pro ten rezim
mérent, pfi némz byla korekce stanovena.

Hardwarové korekce jsou zalozeny na snimani skutecné polohy skeneru po-
moct vnéjstho nezavislého zarizeni, coz umoziuje kompenzovat veskeré chyby (sa-
moziejmé se na oplatku vnast chyby dané méfict metodou). Bézné se pouzivaji
nasledujict metody mérent:

e optické — na skener je pripevnéna optickéd znacka (odrazec) a jeho poloha
je snimana svételnym paprskem;

e kapacitni — na skeneru je nanesena kovova vrstva a pobliz je dalSi pevna,
méri se zména kapacity;

e piezorezistivni — ke skeneru je pripevnén element, jehoz elektrick( odpor
se méni v zavislosti na jeho vnitfnim mechanickém napéti.

Zptsob omezeni chyb Protoze s uvedenymi chybami piezomaterialu nelze nic
udélat, je vhodné pokusit se sestavit model tohoto systému a ke korekci chyb pou-
zit kaskadu ¢len(i ve zpétné vazbé. Model lze vytvaret v nékolika krocich s pouzitim
experimentdlnich tdajii a mize sestavat z rliznjch submodelli. Uvedeme priklad
jednoduchého modelu.

Teceni se modeluje sérit paralelnich kombinact pruzin a tlumicd jako lineadrni
béhem relativné dlouhé doby (minimalizuje se vliv vibraci).
Vibrace se modeluji opét linedrné a s rychlgm vstupem (zanedbatelné tecent).

Hystereze je aproximovana Preisachovym modelem hystereze, predem se od-
stran( vliv tecent a uvazuje se pomaly vstup (zanedbatelné vibrace).
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2.4.6. Kalibrace mikroskopu

Pro spravné mérent je potfeba provadét kalibraci jednotlivgch ¢asti mikro-
skopu. Kalibraci vyzadujt nejvice skener a nosnik. U skeneru dochézi ¢asem k de-
polarizaci jednotlivgch zrn, u nosniku se mént parametry hrotu béhem pouzivanit
a jednotlivé nosniky se od sebe dost lisi.

Kalibrace skeneru se da provadét pomoct standard’ uméle vyrobenych
(zpravidla technologit z vgroby polovodicti, popt. nanodéstice) nebo prirozenych, a
konkrétni provedent zavisi na velikosti rozsahu. Pri kalibraci skeneru je nutno roz-
lisit laterdlni a vertikalni smér. Kalibrace laterdlnitho sméru se da provadét pomoct
kuli¢ek definovaného poloméru, které naneseme na podklad tak, aby vytvorily jed-
novrstvé tésné hexagonalni usporddani. Na ziskaném obrazu pak mGzeme urcit
jak linedrni zkreslent (zndme-Li polomér kouli), tak nelinearity skeneru z deformo-
vaného obrazu hexagonalni mriZe. Pro presnéjsi kalibraci je vS8ak vhodnéjsi pouzit
néjakou miiz, napt. soustavu vyleptanych ctverct v kifemikovém povrchu, kterd je
dostatecné pevna a stéla, abychom mohli srovnavat jednotlivd mérenti. Ke kalibraci
lze vyuzit nékteré prirozené vzorky i biologického plivodu, napt. virus tabakové
mozaiky mé pomérné stalou velikost. Pro méfeni na atomarni trovni lze pouzit
i Cerstvé pripravenou monokrystalickou vrstvu o znamé mrizkové periodé (napr.
rekonstrukce kiremiku).

Ve vertikalnim sméru lze ke kalibraci malych vysek pouZzit terasy na mono-
krystalickgch plochach (MgO, NaCl), které maji zpravidla vgsku jedné ¢i dvou
mezirovinnych vzdalenosti, pfimo atomarni povrch lze vyuzit spise k testovant cit-
livosti pristroje nebo Sumu. Pro vétsi vysky lze pouzit umélé standardy (leptané
vzorky) nebo interferometrické metody.

Kalibrace senzoru Pro kvantitativni AFM méreni potrebujeme kalibrovat
také detektor ohybu, tj. nalézt prevodni koeficienty ¢, a ¢, které prevadi proud
na vychylku. P¥i mapovant povrchu potfebujeme pouze ovérit linearitu detektoru
v rozsazich ohybu 0,1 nm pii vyuziti zpétné vazby a az 10° nm v reZimu konstantni
vgsky Ci pri spektroskopii. Ovérenl se provadi ,vtla¢ovanim” hrotu do tvrdého
a rovného povrchu (napt. MgO), vyslednd F-d krivka by méla mit konstantn(
sklon. Tento sklon udéava parametr ¢, v piipadé, ze svazek laseru dopada do mista

uchyceni hrotu, jinak je nutno provést korekci ve tvaru ¢ = cn¥, kde [ je

n
délka nosniku a Al je posunuti mista dopadu svazku vzhledem k hrotu. Lateralni
parametr ¢; by mél bgt u symetrického detektoru shodny s c,, ale v realité se
list vlivem nesymetrie svazku a rtzné sSirka a délky nosniku. Proto je nutno jej
kalibrovat samostatné, a to pomoci statického treni. Kalibrace je vSak obtiznéjst,

protoze laterdlni tuhost nosniku je vétsi nez normélové a vice deformuje vysledky.

Poznamka: V{sledky kalibrace by mély byt uréeny z nékolika nezavislgch mé-
fent za pouziti statistick(ch metod. Pri kalibraci skeneru je nutno méfit standard
pri nejvétsim rozliseni, které mikroskop umoznuje. Ziskané hodnoty plati vsak jen
pro jeden skenovact rozsah a mohou také zaviset na rychlosti skenovani. Zalezi
na software mikroskopu, zda lze ziskané koeficienty aplikovat piimo pri shéru dat
(nékdy jen pro linedrnt zkreslent) a nezavisle pro jednotlivé rozsahy.
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2.4.7. Tlument vibraci

Mikroskopy SPM jsou velmi nachylné na zménu vzdalenosti mezi hrotem a
vzorkem, zplsobenou vnéjsSimi vlivy. To byl také jeden z ddvod(i netispéchu Topo-
grafineru pri dosahovant atomarniho rozliseni. Problém se poprvé podaftilo vyresit
az Binnigovi s Rohrerem. Ti k odstinént vibract z budov pouzili magnetickou levi-
taci nad supravodic¢em (chlazenm He). K odstinént vibract vzduchem bylo pouZito
vakuum.

Pro spravnou funkci mikroskopu je tfeba zarudit, aby vzéajemné pohyby vlivem
vnéjstho vybuzeni byly pod 0,001 nm, protoze zvlnéni v elektronové strukture kov(
je radu 0,01 nm (elektrony jsou volné a vSude). Pro pozadavky na tlument plati,
Ze ¢lm je konstrukce pevnéjsi, tim mensi tlumenti je treba. Zpravidla se pouziva
tlument vertikalni, protoze kmity budov jsou pievazné v tomto sméru. Zvlastnim
zdrojem vibraci jsou privodni dratky elektroniky. Mezi hlavni zdroje vibract lze
zaradit chvéni budov (15-25 Hz), buzeni pracujicimi stroji (frekvence odvozené
od sitové, 10-100 Hz) a chlize po podlazi (1-3 Hz). Amplitudy uvedenqch vibract
bygvajl v rozmezi 0,1-1 pm.

Uvazujme nejprve vlastni méficl sestavu, tvofenou hrotem, vzorkem a rame-
nem, a jeji odolnost proti vibracim (obr. 37). Lze pro néj psat pohybovou rovnici
mx + b(x — X') + k(x — x’) = 0, kde k je tuhost ramena mikroskopu, m efektivni
hmotnost ¢asti s hrotem, x vertikdlni poloha hrotu a x’ vertikalni poloha vzorku a

zékladny mikroskopu. Pouzijeme-li bézné vztahy wy = % y = % a predpoklad

harmonického buzeni zékladny (s frekvenci w), dostaneme amplitudu pienosové
X0—X) 2
Xo

[}
wi—w2+2iyw

funkce | T (w)|=

, kde xo, xj jsou amplitudy. Pro malé frek-

7N

4 . . Ve 2 . 7’ .
vence buzent lze funkci T zjednodusit na . Uvazime-li vlastn{ frekvenci 2 kHz
0

a y = 0,025wy, je prenos pro nizsi frekvence pod 1 Hz mendi nez 107°, coz je
pro SPM vyhovujicl. BohuZzel pro vyssi frekvence bude zapotrebi dodate¢ny izo-
lacni systém.
Izolaci lze popsat obdobné, jen je nutno vyjadiovat jinou pirenosovou funkci,
protoze se zajimame piimo o v(chylku, nikoliv o jejich rozdil. Pfenosova funkce
2

Fatioiye | kde wy = \/% Yy = 2’?}; a b’ tlumici
koeficient. Tato funkce je témér zrcadlovgm obrazem piedchozi. Vynédsobenim obou
ziskame vyslednou prenosovou funkci systému mikroskopu a izolace. Ta mé dvé
lokalni maxima a v oblasti mezi nimi vykazuje nejvétsi tlument. Proto je vghodné,
aby rezonanc¢ni frekvence tlumeni byla co nejmensi a rezonance mikroskopu co
nejvétsi. Bohuzel v rezonan¢nich frekvencich jsme omezeni rozméry mikroskopu.

w12+2iy’w

md nyni tvar | Th(w)|= ;(*g

Vlastni frekvence pruziny je totiz svazana s jejt délkou vztahem wy = ﬁ kde g je

v

gravitacnt zrychlent, ze kterého plyne, ze ¢tyrnédsobné prodlouzent snizi frekvenci
jen na polovinu. Na druhou stranu zmenseni rozmér(i mikroskopu je omezeno
nutnostt ponechat néjaky prostor pro manipulaci se vzorkem.

K tlument se jednak pouzivad zvgsenti vlastnt frekvence systému, jednak vnéjsi
dopliikova izolace a samoziejmé eliminace zdrojli vibraci. Dopliikova izolace se-
stdvd z masivnich blok(, na kterych je systém upevnén, pneumatického ¢i mag-
netického tlument (vifivgmi proudy), pricemz se pouzivajl i kombinace. V dnesnit
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RSP SEVH Mechanickg model SPM.

dobé se ¢im dal castéji pouziva i aktivni antivibrace, zaloZzend na pouZzitt senzort
zrychlent a kompenzace zaregistrovangch pohybd.

Do prostoru mikroskopu se mohou prenaset jesté vibrace z jingch zdroju.
Pri praci na vzduchu jsou to akustické vibrace, které lze odstinit zakrytim mikro-
skopu, a dale vibrace prendsené elektrickymi privody. K jejich utlument je nutno
vodice mechanicky pfipojit k zakladn{ desce tak, aby mély co nejkratsi volné casti.

2.4.8. Elektronika a zpétna vazba

Elektronika, kterou must byt SPM pristroj vybaven, zahrnuje nékolik ¢asti.

e Napétové zdroje pro vlastni elektroniku.

7V

e Generatory pro fizent piezokeramiky, které vytvari pomalg a rychlg skeno-
vaci signal. Pomaly signdl mdGze b(t pilovity, ale u rychlého je to nevhodné
kvili excitacim vyssich harmonickych slozek.

e Vysokonapétové zesilovace napéti pro piezokeramiku.

e Elektronické zesilovace detekovanych signalt (v STM musi mit velky dyna-
micky rozsah) a obvody pro jejich okamzité zpracovant.

e Obvod zpétné vazby

e Dopliujict obvody dle typu metody (zdroj pro tunelovy pfechod v STM, laser
v AFM, zadrzné obvody pro STS, ..).

e Obvody pro komunikaci s pocitacem, vyuzivajicl zpravidla standardni roz-
hrant a PC karty s DSP. Pro prenos dat a Fizent je nutno pouzivat A/D
a D/A prevodniky. Pred digitalizact musi byt signal nejprve upravovan od-
stranénim nizkofrekvencnt slozky, zplisobené velkgm naklonem vzorku, aby
nedoslo k prekroceni rozsahu A/D prevodniku.

e Pocitac pro uchovavani, zpracovani a zobrazovani méreni.
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Obvod zpétné vazby K regulaci se zpravidla pouziva PID regulator, i kdyz
derivacni slozka je témér vzdy nulova a proporcionalni ma jen omezeng vliv. Nej-
dilezitéjsi je tedy integracni, kterd zasadnim zplsobem ovliviiuje ziskany obraz
(predevsim zakmity). Pozaduje se velmi kratka odezva (omezuje rychlost skeno-
vani) a takovy zisk, aby byl mal] pri vlastnich frekvencich systému a vysoky
pro nulovou frekvenci (kvalitni nastaveni polohy). Zpétna vazba muZze byt prove-
dena i digitalné, vnasi se ovsem chyby kvantovani a konecné rychlosti vzorkovant,
stavba je naroc¢néjsi, ale je snazst pripadna zména rezimu prace (pouze prepro-
gramovani). Césti systému se pii modelovani uvazuji linedrni a hleda se celkova
prenosova funkce mikroskopu.

V praxi jsou ddny parametry zesilovaci a prechodu a je moZno manipulo-
vat pouze s parametry Pl regulédtoru tak, aby se minimalizoval chybovy signal
za podminek dosazent stabilntho systému (chybovy signal nesmi rist s casem
nade vSechny meze), malé ustalené chyby a rychlé prechodové odezvy. Pro do-
sazent malé chyby je nutné velké zesileni, ale to snizuje stabilitu. Proto je nutno
mit i integracni clen, popf. zaradit za proporcionalni dolni propust. Pro rych-
lou odezvu je nutno pouzit derivacni clen, ktergy ,predpovida” budouci hodnoty
a umoziuje rychlou reakci, ovSiem za cenu snizent stability a zvétSeni vysoko-
frekvenc¢nitho Sumu (derivace — nasobeni w, nutnost filtru). PouZiti derivacniho
¢lenu navic stézuje anal(zu, protoze tihne k fizent velkymi signaly, které mohou
bgt mimo platnost linedrnt aproximace.

Konkrétni moznost ovlivnéni zpétné vazby zavisi na ovlddacim software. Né-
které systémy umoziuji nastavovat primo PID parametry (nastavované ¢isla zpra-
vidla nemajt primou fyzikalni interpretaci, protoze zavisi na konkrétnim mikro-
skopu), nékteré umoziuji nastavent jen jednoho parametru (oznaceného tfeba jako
,Feedback Gain") a nékteré si dokonce mohou vhodné parametry nastavovat samy.

Linear. HPFedzes.HPFechod
H, H,

POl SRR Schéma zp&tné vazby mikroskopu.

Pro piipad tunelovactho mikroskopu miizeme pouZzit ndsledujici charakteris-
tiky:

Kp K Kz
Gi(s)= —L—, Gys)= —————, Gs(s)= —=—,
1(5) stp+1 2(s) (stp +1)s 3(s) stz +1
szT I<L
H = , H = —,
1(s) 2+ wps/Q + Wi 2(s) st +1
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kde K; a 7; jsou prislusné konstanty obvodu, w, a Q charakterizuji tunelovy pre-
chod a urdi se experimentalné. Celkovy) pfenos je pak dan (obr. 38)

G+ GG
1+ [Gy + Go]GsHHy'

T

Jedina ¢ast, ktera nent linearni, je vlastn( tunelovy piechod, proto byva jeho vystup
linearizovan v logaritmickém zesilovaci.

2.5. Artefakty

Pfi zobrazovani nent systém idedlni ani v idedlnich podminkach. Tato nedoko-
nalost se prom{ta do ziskaného obrazu v podobé artefaktd. Ty obecné predstavuiji
ztrétu informace o vzorku a mohou byt zplisobeny primo fyzikadlnim mechanismem
pri sbéru dat, elektronickgm zpracovanim signali nebo Spatnou aplikact algoritm(
a programl pro zpracovan( obrazu. K artefaktdim lze, s urcitym nadhledem, zaradit
i Spatnou interpretaci operdtorem.

V mikroskopiich se skenujict sondou se vyskytuje artefaktd celd rada, nékteré
typy jsou spolecné pro viechny metody, jiné jen specifické. Pokusime se uvést
nelplny prehled vgznamnych artefaktd.

Zrcadlent hrotu, konvoluce Kazd( bod v obraze nepredstavuje pouze tvar po-
vrchu, ale je urcen prostorovou konvoluci povrchu vzorku a hrotu. Jestlize je zob-
razovan povrch, kterg obsahuje ostré hroty, jejichz Sitka je mensi nez sirka hrotu,
dojde k ,vgméné“ funkci, totiz vzorek bude snimat hrot (obr. 39). V obraze se tedy
neobjevi povrch vzorku, ale povrch hrotu. Protoze Sirka hrotu méze byt udéna
vrcholovgm thlem, lze tento efekt pomérovat i v Ghlovych jednotkach. Komerc¢né
dostupné, dostatec¢né pevné hroty maiji thly priblizné 70° (ddno moznostmi leptant
St materialu). Protoze Fada povrcht je pokryta vgstupky s mensim tihlem, je zrca-
dlent hrotu pomérné Castd zalezitost. Pfi efektu je zachovana v(skové informace,
mUze-li se hrot mezi povrchovgmi rysy dotgkat ,dna“ z boc¢nich rozméri lze sta-
novit jen hornt odhad. Zjistént vlivu zrcadlent je mozno urcit pozorovanim, zda se
v obraze neobjevuji struktury stejného tvaru i orientace (velikost mize byt rGizna,
zavisi na velikosti ptku povrchu). Dale je mozno zkusit otocent vzorku, zrcadleny
hrot zlistane v pdvodni orientaci.

*A

POLTErESEE Zrcadlen{ hrotu: vlevo) zobrazeni tizkého vgénélku zobrazi tvar hrotu, upro-
sted) zobrazeni Sirokého v{énélku nent pfilis ovlivnéno, vpravo) ukazka zrca-
dlent hrotu.

Prostorovd konvoluce se nepfiznivé projevuje i v méfeni a zobrazovani Sirek
objektl. Budeme-Lli napfiklad uvazovat parabolicky hrot s polomérem kfivosti R,
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Vv

ktery skenuje napii¢ tenky dratek o poloméru Ry, bude se Sitka dratu jevit jako

D 4Rc + Rm)/ Rm(Re — Rwm)

- Rc '

je-li Re > Ry. Obdobné pii mérent ¢astic budou jejich velikosti zvétSené, nebudou-
li tésné naskladany (obr. 40). Podobné se mize projevit hrot, kterg nent bodové
zakoncen (bud v(robni vada nebo obrouseni). Takov( hrot bude zobrazovat spise
pyramidy nez realnou topografii a to i na relativné hladkych povrsich. V obraze
se to projevi spoustou podobn(ch Utvart, zpravidla lichobéznikového tvaru (kopi-

rujicich prafez hrotu).

ROLTERZISEDE Viiv konvoluce na uréenou velikost ¢astice.

Vlivem konvoluce nelze povaZzovat méfeni v jednom bodé za lokalni, protoze
méricl hrot ma konecnou sSirku a k signalu prispivaji vSechny blizké atomy. Nej-
vétsi vahu ma atom s nejmensi vzdalenosti od libovolného atomu hrotu, coz nemust
byt atom primo v méficim bodé. To je vjznamné predevsim pri skenovant dér, pro-
toze zde je mnoho blizkgch atoml a dojde ke ,zmensent” hloubky diry. Vadu lze
zC¢asti odstranit programové tim, ze se k ziskané ploSe sestavi nova, kterd se lisi
posunem kazdého bodu o [ podél normély v daném bodé, kde [ je udrzovana vzda-
lenost od rovinného povrchu (rezim s konstantnim signalem). Rekonstrukci dojde
k deformaci ekvidistantni mrize, proto se z dat extrapoluji hodnoty odpovidajict

puvodni mizi.

Zdvojeni K pratoku proudu v STM dochazi (vlivem exponencialniho charakteru)
mezi nejtésnéji umisténgm atomem hrotu a povrchu. Jsou-li nékde dva priblizné
stejné vzdalené atomy, dochazi ke zdvojent zobrazovanych struktur (resp. ndsob-
nému obrazu, jsou-li atomy vzorku i zobrazujici dostate¢né vzdalené; jinak se
vlivem interference obdrzi struktura jiného tvaru). To mize nastat tfeba tehdy,
ma-li hrot dva vrcholy. Zde je mozno si pomoci preformatovanim hrotu bud prilo-
zenim pulsu el. pole, nebo zatlacenim hrotu proti povrchu. Popsané jevy je mozZno
dobi'e pozorovat na grafitu, kde se olekédvd hexagonalni symetrie, ale Casto se
dostane néco jiného. Prispévek kazdého tunelovactho mista zavisi na jeho che-
mické podstaté, neni-li shodnd, obdrzime napétové zavisly obraz (bude-li napf.
jeden atom kovovy a druhy ne, pfi jedné polarité prispivaji oba atomy, pri opacné
jen jeden). Obdobné mze dojit ke zdvojenti obrazu také v AFM (obr. 41).

Vliv zpétné vazby Neni-li dobfe nastavena zpétné vazba, mohou se v obraze
objevovat chybna data. Je-li prilis silna, miZze nastat oscilace a v obraze se ob-
jevi chybna periodicka struktura (obr. 42a), kterd ma ovsem snadno detekovatelny
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" Obréazek 41: Zdvojeni v AFM pfi zobrazovani B-Fe,0s. Artefakt je pozorovatelny jen na
malych ¢asticich, podezield je stejnd orientace v3ech pari.

SO SEPH Artefakty zp&tné vazby: a) oscilace na viEkovich prechodech, b) nestability
pri setpointu 50%, c) totéZ pii 40 %.

charakter. V nékterych pripadech dochazi k vgrazngm zadkmitdm pfi prekonavant
v(skovych rozdild. P¥i prilis slabé vazbé hrot nesleduje detaily a povrch se bude
jevit hladky. Rozpoznani slabé vazby je obecné obtizné, pokud nezndme struk-
turu vzorku. Zpravidla se slabé vazbé vyhybame nastavenim nejvyssi integracni
hodnoty takové, ze je systém jesté stabilni. Zplsob nastaveni vazhy lze kontrolo-
vat srovnanim naslednych zobrazent jednoho a téhoz radku (po dobé ustéleni, az
odezni projevy hystereze a teceni), kterd by se méla co nejvice prekrgvat. Bohu-
zel, jak si lze ovérit na testovacl mfizce, pribéhy se prekrgvajt pro rizné stupné
,zaoblen{" profilu (obr. 43).

1=0,05 1=0,1 1=0,5
P=0,15 P=03 P=15
Chybovy signal 12 Vv 14 12 12 v v v v v = . =

L

BOLTErSEEH Viiv parametr(i zpétné vazby na zobrazen{ pravotihlé miizky. Derivaéni para-
metr byl nulovy. Zachycené pribéhy odpovidaji ustalenému stavu a dokona-
lému prekryvu naslednych prabéhi.

Protoze zpétnad vazba udrzuje nastavenou hodnotu, patii zde také artefakty
vzniklé jejim Spatngm nastavenim. Nastavime-li napi. amplitudu kmiténi nevhodné
malou, mGze dochazet k prichycent hrotu a zastaveni kmitani, coz se v obraze
projevi vznikem prohlubné. Tyto artefakty se projevuji bud v mistech zkondenzo-
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vané vody, nebo na vrcholech castic apod. Na obrazcich 42b,c) jsou ukdzany dva
nasledné snimky, vlevo byla snizena amplituda kmitl udrZzovana vazbou (z 50 %
na 40 % volné amplitudy). Je vidét, Ze zaroven se zv(raznénim mensich ¢astic, coz je
vghodné, se zv(sila cetnost artefaktl. Jednak je zde vice jiz zminéngch prohlubni,
jednak se mezi ¢asticemi objevil ,zavoj".

Sum Do obrazu se miize promitat $um, kter( vznika predevéim v tunelovacim
prechodu nebo predzesilovaci. Zde pomiize pouze eliminace zdroje Sumu, napf.
stinént prechodu pred rozptglengm elektromagnetickgm polem, vhodnyg typ od-
poru (kovovy) ve zpétné vazhé predzesilovace (vnasi Sum 1/f), dobré uzemnéni,
sttovgym Sumem plisobi i pole zafivek, transformatord, vibrace ventilator(, dalsim
zdrojem mlize byt pocitacova sit. Ze Sumu nelze jednoduse vyloucit pouze tepelny
a vystrelovy. Zvlastnim druhem Sumd mohou byt interference napf. sitového kmi-
toctu, které se projevi jako rovnobézné prouzky, jejichz sklon se méni se zménou
poméru radkové a sifové frekvence.

Rigidita vzorku Neni-li dostate¢né pevny vzorek, mohou pfi jeho zobrazeni vzni-
kat problémy. M(ize dojit k poskozeni vzorku (kontaktni rezim), zvlasté pri dlouho-
dobém skenovanti (pfi nizké adhezi k povrchu). Nékdy dochazi k utrzeni materidlu
a jeho smykant po povrchu, coz se projevi na obraze rozmazanou ¢arou, kterd nema
sobé odpovidajicl rys pri opacném sméru skenovani nebo v nasledném obrazku.
Specialni problém predstavuji préskové materidly a zplsob jejich uchycent, pou-
Zivé se bud uchycent na cerstvé rozstipnutém povrchu slidy nebo ukotventi vrstvou
lepidla (tak, aby castice nezapadly do lepidla zcela).

Dalsim vgznacngm rysem je stlacovant atoml povrchu hrotem, coz se projevi
napr. u grafitu. Ten ma strukturnt vrstvy tvorené Sestitihelniky (nejblizsi vzdalenost
0,142 nm), nasledné vrstvy (vzdalené 0,335 nm) jsou vzdjemné bocné posunuty tak,
Ze pouze kazd( druh( atom ma ve vrstvé pod sebou dalsi (obr. 44). V AFM obraze
jsou pak zachyceny pouze ,podlozené” atomy, ostatni chybi. Zvlastni struktura
se mUze objevit pri skenovant podlouhlych objektd, které mohou vibrovat v roviné
rovnobézné s podlozkou, napf. nanotrubicky orientované osou kolmo k radkadm.
Protoze kmitani a skenovani nejsou sfazovany, budou radky postupné zachycovat
trubi¢ku v rliznych polohach, oviem s rozsifenim dangm konvoluci. Provedeme-li
pak ez kolmo k fadkém nebo trojrozmérné zobrazent, bude se trubicka jevit jako
objekt se zvlnénou vyskou.

AOLIEr ISR Schéma usporadani dvou vrstev grafitu. Za uréitgch podminek budou vidét jen
cerné oznacené atomy.
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Interference Je-li k detekci ohnuti nosniku pouzito optické zarent, je nutno vzit
do tvahy i odrazivost vzorku. Je-li hodné leskly, mize se svétlo od néj odrazet
do detektoru, ktery bude presvicen a ztratl schopnost udrzovat zpétnou vazbu.
Nasledkem miize dojit k posSkozent nosniku ¢ vzorku. Projevit se mize také inter-
ference vznikajict mezi vzorkem a dalsi odrdzejict ¢asti, kterd se projevi vznikem
prouzk(l v obraze — tmava a svétla mista z interferencntho obrazce ovliviiuji mnoz-
stvi svétla dopadajictho do detektoru, kterg to chybné interpretuje jako signal
z nosntku (obr. 45).

~. Obrazek 45: Projev svételné interference pfi méfeni rovného skla.

Nabijent vzorku souvisi s jeho vodivosti, nastédva v dotykovich i bezdotykovych
rezimech AFM a zptisobuje vznik parazitni elektrostatické sily, u polovodiéiiv STM
pak se jesté projevi ohyb past (zména el. hustoty). Nabiti mé vzdy za nasledek
snizent dosazeného rozlisSenti. Jeho vliv se da snizit zv(jSenim odvodu naboje z po-
vrchu, a to predevsim zvgSenim vlhkosti vzduchu, ionizact pomocngm slabym «
zaricem nebo uzemnénim vzorku.

Softwarové artefakty Dalsi velkd skupina artefaktd pochézi ze softwarového
zpracovant obrazu, nespravného pouzivant algoritmtd. Ukazkovgm prikladem jsou
spektralni filtrace, pomoci nichz lze ziskat atomarnt strukturu i z néahodného Sumu.
Je tfeba si uvédomit, ze vymazanim ¢i zvgraznénim &asti spektra zdlraznime né-
které sméry, které pak mohou vytvaret falesnou symetrickou strukturu. Proto je
vghodné aplikovat jen smérové nezavislé 2D filtry. Ukdzkou muaze bt obrazek
46, kterg byl ziskan z ndhodn(ch dat tzv. boxovou filtraci v rozich Sestitihelniku.
Nasledkem filtrace se zde objevi hexagonalni struktura. Obrézek vznikl v sou-
vislosti se snahou zobrazit povrch slidy s atomarnim rozliSenim, na kterém jsou
hexagonalni cykly ocekavany. V ziskaném spektru byla maxima prévé v rozich
Sestitihelniku a odfiltrovanim zbytku se ziskala falesnd, ale pravidelna struktura.

Dalsim vlivem zpracovani na obraz a artefakty se budeme zabgvat pozdéiji.
Nyni pouze upozornime, ze artefakty z interpretace mohou vznikat i bez sku-
tecného zhorsent kvality dat, predevsim z diivodu zndzornéni. Obrazy se totiz
zpracovavaji ve dvou zédkladnich rezimech — trojrozmérném pohledu a rozlozent
intenzity. K zobrazeni se vSak pouzivajl palety, které maji obvykle jen 256 barev
na cely dynamicky rozsah, ¢imz dochdzi ke zkreslent a potlaceni detaild, jsou-li
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LIS Falena atomérni struktura, vznikld nesprévnou filtraci.

v obraze velké v(skové rozdily. Nasledkem riizného vnimant barev se stejné inter-
valy vysek nejevi jako shodné a mtze dojit ke zkreslent (napt. ve stupnici Sedi je
prvnich dvacet Urovni blize ¢erné okem témér nerozlisiteln(ch a jakakoliv struk-
tura v nich zanikne). PFi pouziti barevnych palet je situace jesté komplikovanéjsi,
protoze zavislost v(jSky a jasu nemusi byt jednozna¢na ani monotonni. Obdobné
pri pouziti 3D modeld, v nichz je zkreslenti z palety potladeno, jsou problémy s ur-
¢ovanim obrysd a symetril. Ty totiz vlivem konvoluce nebgvaji ostré, ale pozvolna
prechézejl a je obtizné rozlisit napr. Utvary kruhové od symetrick(ch Sestitihelnik
apod. Zde mlize vgrazné pomoci jednak pouziti konturové palety nebo provedent
fezu pomoci roviny rovnobézné se vzorkem.

KKvalitni zobrazovani Nékteré artefakty lze v obrazu jednoduse rozeznat a lze se
pokusit je vhodngm nastavenim odstranit. Uz bylo zminéno pravidlo pro nastavent
parametr(i zpétné vazby. Vyskytuji-li se v obraze Smouhy ¢i ¢ary ve sméru skeno-
vani, je vhodné obraz skenovat nékolikrat, aby doslo k jejich odstranéni. Vhodné je
provadét cyklicky zvétSent a zmenseni skenované oblasti. Kvalitu obrazu (s ohle-
dem na artefakty) mizeme testovat skenovanim pfi rizngch rotacich, charakter
obrazu by mél zistat vzdy stejny, ale méze se lisit jeho kvalita, samozi'ejmosti je
shoda dopiedného a zpétného obrazu.

Pro zvlast naroc¢na mérent je mozno také vybirat hroty pomoct optického mikro-
skopu, ktergm se daji eliminovat hroty poldmané, asymetricky umisténé ¢i hodné
znecdisténé. Hrot by se mél také otestovat pomoci standardntho vzorku. VSechny
obrazky maijt stejnou lateralnt velikost.

vrv

Méreni na mrizce Jako ukdzku problémd, které se pii mérent mohou vyskytnout,
uvedeme méfeni na kalibracni mrizce. Jednd se o soustavu pyramidalnich dér,
umisténgch do ctvercového rastru s nominalni roztect 200 nm (oznacent 2D200,
vyrobce Nanosensors).

Na obr. 47 vlevo je vidét vgrazny projev nelinearity skeneru po zacatku ske-
novani (kromé toho je na mrizce jeSté necistota). Obrazek byl ziskan skenerem,
ktery se dlouhou dobu nepouZzival. Po nékolika hodindch skenovani se vlastnosti
skeneru ustall a nelinearity vymizi (obr. vpravo).

Pokud je Spatn( hrot, projevi se to i na kvalité obrazu mrizky. Na obr. 48 vlevo je
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ROLTEEAISIYA Artefakt nelinearity na m¥izce.

mrizka zmérena velmi Spatngm hrotem, ktery se uz k mérent nehodil. Protoze jsou
na povrchu mrizky vidét stejné orientované uUtvary, lze predpokladat, Zze hrot byl
silné znecistén, pripadné deformovan, coz zabranilo fadnému prokreslent otvorud
v mfizce, jak je tomu na obr. 48 vpravo. Pokud srovname dva pravé obrazky 47 a
48, vidime, ze i s kvalitnimi hroty se mize obraz liSit, zde konkrétné zalezelo na
sklonu hlavy mikroskopu vzhledem k roviné mrizky.

= B B E = m =

" Obrazek 48: RV kvality hrotu na zobrazeni mfizky.

Na hrotu se v priibéhu mérent mohou uchytit necistoty, které zhorsuji jeho kva-
litu, predevsim koncov( polomér, ale méni také rezonanéni frekvenci. Zachycené
necistota se béhem dalStho skenovant mize uvolnit a v obraze dojde k nahlému
v(skovému prechodu, ktery je rovnobézny se smérem skenovéani. Uvolnénim necis-
tot se vrati parametry hrotu na pGvodni hodnoty a obraz se zlepsi. Na obr. 49 se
necdistota uvolni v horni poloviné a zméni se stupen proklesleni prohlubni: v hornt
¢asti je hloubka asi 20 nm, ve spodnt ¢asti asi 80 nm.

AOLTEPAER Uvolnéni necistoty béhem skenovani.
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2.6. Prabéh méieni AFM

PFed vlastnim méFenim je nutno provést nastaveni mikroskopu®’. Mikroskop
by mél byt tepelné ustaleny (néjakou dobu zapnuty), ve stabilnich podminkach
(teplota, bez vzdusnych proudd, vyhovujict vlhkost, prostiedi bez vibraci). Poté je
zapotrebt upevnit nosnik do drzaku a provést nastaveni polohy laseru. Jeho svazek
se must odrazet od nosniku a dopadat na stred detektoru. Misto dopadu laseru se
nastavuje pomoct Sroubd, které posunuji laserovou diodou a jeho poloha se sleduje
na monitoru, kvalita nastaveni se poméruje celkovgm signalem z detektoru. Vizu-
alnt kontrola je nutnd, protoze velk(ch signalli lze doséhnou i pfi odrazu laseru
od vzorku ¢t baze nosniku. Doséhne-li signal predepsané hodnoty, je nutné po-
lohu dopadu vystredit pomoct dvou ovladacich prvkd, které stopu posunuji ve dvou
kolmych smérech (napt. se mént horizontalni poloha detektoru a vertikalni pohyb
se dociluje natacenim odrazného zrcatka). Pfesnost nastaveni se posuzuje pomoci
rozdilovych signald horni—dolni polovina a levd—prava polovina, které se majt co
nejvic blizit nule, ovSem ,strednt” nule — signadl must jit nastavit do kladného i za-
porného okoll. Nastavovani laseru nékdy nent snadné, pro usnadnént je vhodné
snizit intenzitu pomocného osvétlent a nastavovant provadét na neodrazejict pod-
lozce s nosnikem velmi nizko, protoze tak budeme schopni presné lokalizovat
polohu laseru pomoct jeho stopy na podlozce.

Méreny vzorek se upeviuje na drzdk, zpravidla pomoci magnetu nebo bou-
strannou lepict paskou tak, aby jeho povrch byl vodorovny. Vodivy vzorek se necha
uzemnit, aby se snizil vliv nabijent. Jako u vSech mikroskopickgch metod i v AFM
je priprava vzorku dulezitou zalezitosti. Obecnych pozndmek k jejich pripravé asi
neni mozné uvést mnoho. Pii mérent mohou byt riiznd omezeni na tvar a velikost
vzorku, podle konstrukce mikroskopu. Obecné je snazst mérit rovinné a vypouklé
povrchy nez duté ¢t rGzné zprohybané, viskové rozdily v mérené oblasti smé-
rem k hrotu nesmi presahovat rozsah piezokeramiky v ose z. Vzorek by mél byt
dostatecné pevny (predevsim pro kontaktni metodu) a malo odrazivy.

Po upevnéni vzorku se provede priblizeni hrotu, zpravidla rozdélené do dvou
fazi:

1. rychlé mechanické priblizeni, které Fidi operator a vizualné sleduje vzda-

lenost sondy od vzorku; timto priblizenim se jen kompenzuji rtizné visky
vzorkd.

2. pomalé pocitecem fizené priblizeni, béhem kterého se vyhodnocuje inter-
akce mezi nosnikem a vzorkem a po dosazeni zadané tGrovné se priblizovani
zastavi.

Pred pocitacovgm priblizenim je tfeba nastavit spravné v(chozl hodnoty sig-
nalu a SetPointu (hodnoty, kterou bude udrzovat zpétna vazba). Zptsob nastavent
se list pro rtizné mikroskopy a lisi se i pro jednotlivé rezimy mérent.

Dotykové AFM méreni  Probéhlo-li priblizovani spravné, systém dosdhne zpétné
vazby a udrzuje hodnotu SetPoint. Jiz nyni mizeme otestovat PID parametry

*Zde je uveden postup pouzivang u mikroskopu NTEGRA.
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vazby: je-li vazba pfilis silnd, jsou v priibézich vidét oscilace a bude tfeba snizit
parametr /. Poslednim pfipravngm krokem je presné nastaveni parametrd zpétné
vazby. které provadime pfi jednorozmérném skenovani (méii se stale tentyz ra-
dek). V idedlnim pripadé by se jednotlivé pribéhy mély prekrgvat, neni-li tomu
tak, musime ménit parametry vazhy (popripadé velikost rychlosti) a snazit se pri-
béhy ustalit. Podafi-li se, vyckame nékolik sekund a mizeme zapnout vlastni shér
dat. Na vétsiné vzorkd vsak idedlntho stavu nedosdhneme a musime se spokojit
alespon s ¢astecnym prekryvem. K prekryti pribéhd by mélo dojit jak v topografii,
tak v chybovém signalu. Ten je vSak mnohem citlivéjSi a shody se hlre dosadhne.

Jinou moZznou metodou nastaven( parametrd zpétné vazby je zvySovani hodnoty
I aZz do okamziku, kdy se systém rozkmité. Pak hodnotu snizime na cca 70% této
hodnoty a doladime hodnotu P (je-li pristupna).

Béhem skenovéni musi bt mikroskop pod dohledem, protoze v{skové zmény
povrchu vzorku mohou zptsobit bud nadmérné ohnuti nosniku (az zloment) nebo
naopak ztratu kontaktu se vzorkem. Na obé situace je nejlépe zareagovat preru-
Senim skenovani.

Obraz se postupné vykresluje na obrazovce pocitace, zpravidla ne v plvodnim
stavu, ale podroben okamzitému zpracovani s ohledem na skalovani. K dispozici
bgvaji rdzné rezimy prokladant (linedrnt nebo kvadratické ,pozad(”, bud plosné,
nebo radkové).

Bezdotykové méreni V bezkontaktnim moédu platt pro nastavovani vzorku a mi-
kroskopu totéz co v kontaktnim. Pred zacatkem mérent je nutno zapnout kmi-
tani nosntku a zvolit vhodnou méfici frekvenci. Proto je nutno promérit frekvencnt
spektrum nosniku a vyhledat prvni rezonanci nosniku (mél by to bgt nejvyssi
ptk), kolem které se bude spektrum dale prohledévat a v nékolika krocich se bude
zmen$ovat interval frekvenci, aZz budeme schopni presné urcit polohu maxima, pri-
padné vyhledanl maxima nechdme na pocitaci. Méfict frekvence se nastavi bud
primo na vrcholu rezonancni kifivky, nebo smérem k vyssim frekvencim a sleduje
se velikost amplitudy kmitd na osciloskopu. Je-li prilis mala, musi se zv(sit Fidict
amplituda nebo vstupni zisk. Stabilitu nastaventi je vhodné otestovat dal$im pro-
mérenim spektra, je vhodné ji testovat po kazdém vyzdvizent hrotu (béhem mérent
se muze hrot znedistit a zméni svou rezonan¢ni frekvenci, coz zmenst G¢innost de-
tekce). Dalst postup je obdobny kontaktnimu rezimu, nastavi se parametry mérent,
provede se ru¢ni priblizen{ hrotu a pak pocitacem rizené.

2.7. Zpracovani obrazu

Nékteré zpracovani obrazu je nutno udélat uz béhem jeho sniméni, nejcastéji
je to zapotiebi pro interaktivni a opakované nastavovani parametrti méreni. Po-
uzité algoritmy maji zpravidla radkovy charakter a mohou zahrnovat nasledujict
procesy:

e zv(Sent dynamického rozsahu zobrazeni — v(stup ma zpravidla 256 Grovni
(které jsou volitelné zobrazeny pseudobarvami ze zvolené palety), aby se
vyuzilo vSech dostupnych hodnot, provadi se prepocet hodnot dle vztahu
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by =C [/J,'j —(A+ Bi)], ktery daty proklada primku zvolenou tak, aby hod-
noty bj; pokryly interval (0, 255) (b;; definovangm zptisobem zavisi na namé-
fen(ch hodnotdch a;;), parametry A, B se odhaduji napf. metodou nejmensich
Ctvercl;

e diskrétni Fourierova transformace radku pro vyhledant periodicity;

_ 12 _
e vypocet stiedni hodnoty Sumu 1N > [b,'j — bj] , kde b; je stfedni hodnota

v fadku;
e digitdlni filtrace v redlném case, odstrant se vibra¢ni a akustické Sumy;
e softwarové priimérovani pro dosazent lepSiho odstupu od Sumu;

e prolozent roviny namérenymi daty tak, aby se rovina povrchu jevila kolma
k hrotu, Ziovina = @i + Bj + y, tato operace vyzaduje znalost vice fadku a
béhem méreni byvé provadéna vzdy po nékolika Fadcich;

Jen malokdy jsou ziskané obrazy tak kvalitni, aby mohly byt pouzity primo,
ale je nutné jejich ,vylepsent”. Pripadné je zapotrebi( v datech néjakou informaci
zvyraznit. Proto se pouzivaji metody zpracovani obrazu (image processing), které
lze priblizné rozdélit do tii kategoril:

1. prima Uprava dat se pouziva pro odstranéni hrubych artefakt(i vznikajicich
nahodné v prabéhu mérent, pripadné pro odstranéni ¢asti obrazu.

2. zvysent vizudlnt hodnoty nemént vlastni data, jenom ovliviiuje jejich pre-
zentaci — jednd se o pouzitt prostorovich modeld, vhodnou volbu palety
pseudobarev, pouziti stinovani, zménu jasu a kontrastu, popf. zobrazovani
profilli podél zvoleného sméru.

3. transformace dat a ziskavani informact — miZze se jednat o Upravy primi-
tivni (softwarové zvétSovani, rotace, ...) i slozitéjsi (napr. korekce nelinearit).
Napriklad se jedna o aritmetické operace mezi dvéma obrazy (ndsobent
pro aplikact masky, odecitani pro kompenzaci topografie v LFM), korekce
pozadi ¢i rizné druhy filtract (zvgraznéni studovaného jevu). Mezi informac-
nimi metodami lze uvést charakterizaci drsnosti povrchu, uréeni fraktalni

7 v

dimenze ¢i distribuce velikosti ¢astic.

Pri aplikacit zpracovani se nejprve provedou metody z prvni skupiny, protoze
nikterak nesouvisi se studovanym fyzikalnim jevem, a pak se ve vhodném poradi
aplikuji metody ze zbyvajicich skupin.

Uvedme dvé metody z druhé skupiny. Jednim ze zptisobu zv(jraznénti struktury
je ekvalizace histogramu. V naméreném obraze jsou vzdy nékteré visky zastou-
peny castéji a neni tak plné vyuzit dynamicky rozsah pouzité stupnice. Plvodni
obraz ma nejmensi informacni hodnotu v pfipadé, kdy jsou v obraze zastoupeny
dvé vzdalené v(skové hladiny (kupf. zobrazent vjSkového schodu nebo necistoty),
v takovém pripadé se veskerd struktura ,krct” v izkém intervalu kolem uvedengch
v(Sek a nent viditelnd. Pokusime-li se rozloZit vjsky rovnomérnéji po stupnici
(ideadlem je konstantni histogram), obraz ziské na informacni hodnoté.
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Druhgm zplisobem je ofezani histogramu, které se provadi mapovanim vsech
hodnot mensich nez zvolené minimum na 0, vétSich nez zvolené maximum na 255
a ostatni hodnoty se prepoditaji dle vztahu af;, = (aij — m'Ln)7255. . Prikladem

i o , , I, max—min"
mohou byt nasledujict obrazky 50, které zobrazuji povrch skla a jeho histogram
pred ofezanim (vlevo), po ofezani (vpravo) a uprostied je bile vyznacena cast
histogramu, kterd byla ponechéna (rozsah min, max).

BOLTEr S Ukazka tpravy histogramu na povrchu znedigténého skla. Zleva doprava: his-
togram ptivodniho obrazu, pavodni obraz, bile vyznacend ¢ast histogramu, ob-
raz po zpracovani a jeho histogram.

Ke zvgraznéni periodickych struktur lze pouzit metody stfedovani. Obsahuje-
lt jeden obraz vice stejnych periodickych obrazc(, je mozné provést jejich sectent,
¢imz dojde k ucinnému potlaceni ndhodného Sumu. Bohuzel se aplikacl sniZi ve-
likost pouzitelného obrazu. Podobné si vSak muzeme pomoci, mdme-li nékolik
obrazk(i téhoz mista (vicendsobné skenovani bez prerusent). Pak mlizeme vyuzit
aritmetick(ch operaci a vSechny obrazy sedist dohromady, opét dojde k snizent
nahodného Sumu.

PouZiti ofezadni je vghodné také pro zvgraznéni morfologie ¢astic. Vlivem kon-
voluce totiZ nejsou okraje a prechody ostré, ale zaoblené. Udéla-li se v3ak rez
rovinou rovnobéznou s povrchem vzorku, na prirezu tvar c¢astice lépe vynikne
(obr. 51).

BOLTErASIE Vyuziti ofezu ke zvyraznéni morfologie ¢astic.

Metody zminéné drive jsou vhodné pro vzorky s rovhgm pozadim. Je-li pozad(
znacné nerovné, je lepsi provést odecteni pozadi. Problémem vSak je neznalost
presného pozadi, které musime z obrazu odhadnout. Symbolicky se odhad pro-
vadi rolovanim kulicky (nebo krychle — méné presné, ale rychlejsi) se zvolengm
polomérem ze ,spodnt” strany trojrozmérného modelu obrazu, pficemz se snazime
kulicku protlacit co ,nejvgse”. Sledovanim polohy stredu kulicky ziskdme mapu
pozadi, kterou pak od obrazu odecteme. Vysledkem je zvgraznént drobngch ryst
na rtizné zakrivenych povrsich, napf. studujeme-Lli drsnost povrchu sféry, nezajima
nas topografie plynouci ze zakfiveni sféry. Pro dobry visledek je nutné, aby obraz
neobsahoval ¢arové artefakty, které se také zv{raznuji. Na obr. 52 je metoda apli-
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kovéna na vzorek nanocastic s cilem zvysit ,kontrast” (velikost skenu je 500 nm,
polomér kulicky 50 nm). Je vidét, ze operace pozadi vyrovnala, napf. zmizel svét-
lejst pruh v dolnt ¢asti obrazu (pokud by vsak byl prechod skokovy, zlistala by
po ném v obraze cara).

QOIS SEPH Odstranéni pozadi.

Dalsi ¢asto uzivanou metodou zpracovant je filtrace pomoci Fourierovy trans-
formace (FFT). Provadi se bud jednorozmérna nebo dvojrozmérna a slouzi prede-
vsim k odstranént nezadoucich frekvenci v obraze, napt. zasumént. Dvojrozmérnou
lze provadét jako smérové nezdvislou ci zavislou (v prvnim pripadé se méni frek-
vence jen v zavislosti na vzdalenosti od nulové polohy, napf. vymazani oblasti
mezikruzi). Druha volba miZze struktury v obraze tvarové deformovat, ale také
odstranit prouzkovani pritomné v obraze (napf. kolmo na radky z divodu nestabi-
lity polohy hrotu). Na obr. 53 je ukdzano vyhlazent nanocastic pomoct FFT, které
z¢asti odstrafiuje kmitan(, ke kterému dochédzelo béhem mérent. Filtrace obecné
must byt pouzivany velmi opatrné, protoze snadno vytvaii falesné struktury, pre-
devsim periodické.

PLOLTEPASERH Vyhlazeni obrazu pomoct Fourierovy filtrace.

2.71. Prokladani pozadi

Vétsinou se nepodari umistit vzorek tak, aby byl jeho (stfedni) povrch umistén
rovnohézné se smérem skenovani. V takovém pripadé je do obrazu promitnut sklon
vzorku, kterg mize bgt velmi velky v porovnani se studovangmi rysy na povrchu.
To znamen4, Ze detaily povrchu nebudou v obraze témér vidét. Dalsim jevem, ktery
zhorsuje viditelnost detaili je drift, kter( zptsobuje pozvolné ujizdéni z—polohy
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hrotu. Hrot se v pribéhu skenovant dostéva stale dal od vzorku a jeho vzdalovani
priblizné sleduje rovinu prolozenou levgm hornim a pravgm dolnim rohem. Tim se
opét zvySuje rozsah, ktery je nutno zobrazit, a déje se tak na tkor detaili povrchu.
Z uvedenych diivodt zvySujeme viditelnost obrazu prokladanim pozadi.

Na levém obrazku 54 vidime nijak neupravovany vzorek obsahujict c¢astice.
Ackoliv jsou ¢astice dobre viditelné, je vidét rovnéz sklon — levy dolni roh je tmavy,
pravy horni svétly. Je zi'ejmé, ze tim prichdzime o ¢ast zobrazovaci palety, kterou
bychom mohli vyuzit ke zv§Sent kontrastu. Pokusime se jej proto odstranit. Prvnim,
nejnazornéjsim zplisobem odstranént je prolozent roviny. V(sledek takové operace
je vidét na druhém obrazku. Mizeme konstatovat, Ze sklon byl (i¢inné odstranén a
kontrast obrazu se zvysil. Algoritmus, kter( odstranéni provedl, spocivd v metodé
nejmensich c¢tvercll a pouzivd aproximujict funkci ve tvaru z(x, y) = ax + By + zp.
Ne vzdy oviem prokladani musi dopadnout tak dobre. Zkusme si predstavit vzorek,
kterg ma dvé vodorovné plochy s vjskovgm rozdilem. Pokusime-li se zde prolozit
rovinu, mohou byt vgsledkem ,Sikmé“ plochy.

ROl SeER Prokladant obrazu.

Uvedeny proklad nent jedingm mozngm, lze provadét také prokladant ploch
vyssiho stupné. Zda-li se, ze vyssi stupné nemaji zadného opodstatnéni, musime
st uvédomit zplsob realizace skeneru: trubickovy skener se oh(gbéa a jeho hrot
opisuje spise povrch sféry nez rovinu. U vzorkt se zakfivenou topografit pak mohou
lépe vyhovovat vyssi stupné prokladant.

Jingm zplGsobem miize byt prokladant po jednotlivgch radcich, které ma také
své jednoduché opodstatnént. Pri skenovant totiz jsou jednotlivé radky viceméné
nezavislé a mGze u nich dochazet k vjskovym nesrovnalostem. To se pak projevuje
prouzkovanim v obraze (prouzky také vznikaji z necistot). Jeden prouzek je patrny
kuptikladu tésné pod svisle orientovanou dastici. ProloZime-li kazdgm tadkem
primku y = yo+yx, kde yo a y jsou obecné rtizné pro jednotlivé radky, dostaneme
tretl obrdzek. Na ném dcastice vystupuji mnohem zretelnéji a také prouzkovani
zmizelo (uvedeny obrézek je relativné kvalitni, u horsich je rozdil mezi proloze-
nim roviny a primky vétsi). Nasledkem prolozeni se v8ak objevil artefakt — tmavé
prohlubné ve vodorovném sméru. Ze se jedna o artefakt se lze jednodude presvéd-
it prolozenim primek v jednotlivych sloupcich — vysledek je na pravém obrazku,
artefakty jsou vidét také, ale jsou orientovany svisle. Samoziejmé zcela analo-
gicky jako pri prokladant roviny i zde mézeme prokladdat krivky vyssiho stupné,
v zavislosti na predpokladaném charakteru pozadi.

Ukazalo se, ze prolozent jednotlivgch radkd dava kvalitni visledky, ale pridava
artefakty. Ty vS8ak mdzeme odstranit. Uvedengmi metodami se totiz snazime od-
stranit pouze pozadi projevujict se v celém obraze, nikoliv ménit tvar ¢astic. Nabiz(
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se tedy moznost provést prokladant s tim, ze nékteré oblasti obrazu vyloucime.
Provedeme-li v obraze Fadkové prolozeni vyjma dvou obdélnikovich oblasti ko-
lem castic (vyznaceny cervené, obr. 55), dostaneme vysledek na ctvrtém obrazku.
Porovnanim s predchozim vidime stejnou kvalitu obrazu, ale bez artefaktt.

* Obrazek 55:

2.7.2. Filtrace

Castecné proloZeni fadka.

Ke zhodnocent informace obsazené v obraze lze pouzit filtry. Jiz bylo zminéno
pouzitt linedrntho filtru — Fourierovy transformace, ktery je icinngm prostredkem
k oddélent signdlt s neprolinajicimi se spektry. Pro nékteré aplikace je mnohem
lepsi pouziti nelineérnich filtrd. Tyto filtry se aplikuji postupné na vSechny body
obrazu a pouzivajt vazeného souctu hodnot z okoli daného bodu. Vahy v souctu
jsou uréeny bud matict filtru (konvoluént filtry — ve v(sledku se pak mohou objevit
hodnoty, které v plivodnim obraze nejsou), nebo jsou 1 a 0 v zavislosti na relativnt
hodnoté pixelu. Rozmér matice urcuje velikost okoli, které se pri filtraci uvazuje.

PLOLTEFEINETH Aplikace filtra.

V(sledek aplikace filtrii je ukdzén na obrézcich 56. Obrézek vlevo predstavuje
povrch skla, na némz jsou vidét prachové ¢astice (s velikosti kolem 3 pixel() a rgho-
vana struktura (coz mGze byt jak struktura skla, tak artefakt). Prostrednt obrazek
predstavuje aplikaci medidnového filtru, tedy takového, kter( vybird prostrednt
hodnotu z aktudlntho okoll bodu (zde ma velikost 3 x 3). Je vidét, Zze aplikace filtru
vedla k zahlazenti ¢arového artefaktu v levé horni ¢asti a k efektivnimu odstranénti
¢astic, aniz by bylo odstranéno rghovani. Tento vysledek je ovSem dan volbou
velikosti okoli, pro okoll 5 x 5 se rghy zahlazuji. Poslednt ukézkou je aplikace
maximalntho filtru (vybird maximalni hodnotu z okoli 3 x 3) na plivodni obrazek.
Po aplikaci doslo ke zviditelnént ¢astic (a zméné jejich tvaru na ¢tvercovy — podle
okoli), ale také ke zv(raznéni levé Casti ¢arového artefaktu. Naopak doslo k ,za-

rTu

mazanl" rgh, které jsou nyni zfetelné tenci, a pravé ¢asti artefaktu.
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Mezi konvolu¢ni filtry patii napt. Gaussuv filtr, kter( obraz rozmazava, a filtry
pro detekci hran (napt. Laplaceovy).

2.7.3. Artefakty zpracovani

Z predchoziho popisu by se mohlo zdat, ze prokladani po radcich je ideal-
nim Fedenim, nebot odstrafiuje mezifadkové skoky i sklon vzorku. Ze tomu tak
obecné neni ukazuje nasledujicl obr. 57, na kterém je zachycen povrch CD. To ma
strukturu tvorenou spirdlovitou stopou (pro malé virezy témér piimkové), podél
niz jsou vytlaceny otvory. Zohrazime-li nezpracovany povrch (vlevo), bude na ném
nepochybné vidét ndklon vzorku a struktura stop bude nev(raznéd. Po odectent
roviny (uprostied) se obraz vylepsi a dostaneme ocekévan( povrch. Provedeme-li
vSak odecteni radkd, odstrant se sice naklon vzorku, ale obraz se stane nesmy-
slngm. Bude totiz podél spirdl zobrazovat vystupky misto prohlubni. Uvedeny
artefakt vznikl kvali (nahodné) orientaci vzorku, pfi niz stopy lezi témér rovno-
bézné s radky. Zpracovanim radkd, které jsou mimo prohlubné pak dostaneme
nizkou droven, u radkd, které prohlubné obsahuji, dostaneme totéz co pfi odectu
roviny, tedy prohlubné ve sprédvné poloze, ale také se stejnou v(skou. Bohuzel,
ddsledkem toho bude falesng obraz vgstupkl na plochém pozadi.

SN SEYA Artefakty zptisobené Spatngm proloZenim.

Artefakty také mohou vznikat nespravnou interpretact obrazu. Na obr. 58 je
zobrazena mapa lateralnich sil na mrizce, kterd na pohled presné zobrazuje mrizku
a do povrchu zapadaijt jednotlivé ¢tverecky. Nabizi se tedy interpretace, ze mate-
ridl ¢tverecku vykazuje jiné tfect vlastnosti nez substrat. Bohuzel, jedna se o ar-
tefakt (resp. tvrzeni neni priikazné). Jak jiz bylo zminéno, do laterdlnich sil se
promitd i topografie, tj. zména sklonu, a to je jeden z jejich projevi. Jak ukazuje
profil, v obraze se zadné ctverce nevyskytuji a jsou vidét pouze hrany ctverct.
Plné ctverecky jsou tedy jen opticky klam.

DOLTEr ST Miizka zméfend v rezimu LFM a profil vyznadeného Fadku.
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3. Elektronova mikroskopie

Svételné mikroskopy vyuzivaji ke zobrazeni elektromagnetické vinéni ve vidi-
telné oblasti, pripadné ji blizké. RozliSovaci mez je omezena difrakénim limitem,
ktery tvori priblizné polovina vlnové délky pouzitého svétla. Elektronové mikro-
skopy, jak uz ndzev napovida, vyuzivajt ke zobrazent elektront. Elektron popsal J.
J. THomMPSON v roce 1897, ale cesta do mikrosvéta i nanosvéta se otevrela az klico-
vgm objevem, se ktergm priSel Luis pe BrocLIE. Ten v roce 1925 navrhl, Ze rychle
letict castice maji nejen korpuskuldrni, ale i vlnovy charakter jako svétlo, dosud
vyuzivané pro zobrazeni ve svételném mikroskopu. Objev to byl tak vgznamny, ze
Lui de Broglie za néj ziskal v roce 1929 Nobelovu cenu za fyziku. Vlnovéd povaha
elektront byla vzépéti potvrzena elektronovou difrakci. Analogit k fokusaci svétla
sklenéngmi ¢ockami, které by jinak byly pro rychle letict elektrony neprekonatel-
nou bariérou, se staly dlouhé elektromagnetické civky (solenoidy), které ovliviujt
drahu letictho elektronu magnetickgm polem, které vytvaii proud tekoucl v jejich
vinutich.

Prvnt konstrukci transmisniho elektronového mikroskopu (TEM, obr. 59a) pred-
stavil tym na Vysoké skole technické v Berling, veden( MAXEm KNOLLEM a ERNSTEM
Ruskou v roce 1932 a prezentovali i prvni elektronmikroskopicky snimek bakterie
(obr. 59b). Ernst Ruska (obr. 59¢) se dockal ,poloviny” Nobelovy ceny az v roce
1986 za zadsadni objev v oblasti elektronové optiky a konstrukci elektronového
mikroskopu. Druhou pulku ziskali GERD BINNIG @ HEINRICH ROHRER za objev ske-
novactho tunelového mikroskopu z roku 1981.

i
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PLOLIEFASSEEH ) Prvni transmisni elektronovy mikroskop, b) prvni snimek bakterie pofizeny
v TEM a ¢) Ernst Ruska (http://cs.wikipedia.org/wiki/Ernst_Ruska, Ruska, Na-
turwissenschaften 29, 1941, 367, http://www.nndb.com/people/975/000099678).

Prvni komeréni skenovaci (rastrovaci) elektronovy mikroskop (SEM) predsta-
vila firma Cambridge Scientific Instruments v roce 1965 na zakladé prace vy-
zkumného tgmu, vedeného C. W. OATLEYEM. Teoreticky i prakticky byl vsak princip
predstaven jiz v roce 1938 némeck(m fyzikem MAXEM VON ARDENNEM.

V{robou a vgyvojem elektronovgch mikroskop(i nejriznéjsi konstrukce se v sou-
casnosti zab(gvajt firmy JEOL, FEI, LEO, Zeiss, Hitachi, Tescan. Ceskoslovensko
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dokazalo drzet krok se svétem v oblasti vjvoje a v(roby elektronovich mikro-
skopti. V Ustavu pifistrojové techniky v Brné se konstrukci elektronovijch mikro-
skopti zabgvala od Sedesatych let skupina vedend V. DRAHOSEM a A. DELONGEM.
Brno si tuto tradici drzt dale, i kdyz pod hlavi¢kou nové vzniklgch firem (Delong
Instruments, Tescan).

Prvnimi preparaty, které byly v transmisnim elektronovém mikroskopu pozo-
rovany, byly biologické materidly. Jednalo se o krevni buiiky, rostlinné tkané, ale
také chitinové schranky hmyzu nebo rozsivky. Pozorovéni téchto preparédtt bylo
limitovano prostupnosti urychlengch elektrond. Proto preparaty musi b(t dosta-
te¢né tenké a zbavené veskeré volné vody. U prvnich prepardtt byl pozorovén
predevsim obrys, nikoli vnitini struktura. Vedle fixace a odvodnént bylo treba
najit rovnéz zpusob, jak vytvorit kvalitni ultratenky fez. K tomu bylo tfeba roz-
pracovat zkuSenosti z mikrotomie preparatt ve svételné mikroskopii, které vedly
k dnesnim ultramikrotomiim a diamantovym nozdm.

Pozdéjsi uvedent skenovaciho elektronového mikroskopu prineslo trojrozmérny
pohled do mikrosvéta. Prestoze prepardty pro SEM nevyzaduiji ultratenké fezy,
priprava biologick(ch preparati je rovnéz casové naroc¢na.

3.1. Elektron jako vlna ve vakuu

Pohybujici se elektron o energii £ a hybnosti p = mv ma podle de Broglieho
teorie vlnovou povahu. Chova se tedy jako vlna o frekvenci f = % a vlnové délce
A= % kde h je Planckova konstanta.

Rychlost elektroni v EM se blizl rychlosti svétla a je treba pfi jejim v{poctu
zahrnout relativistické vztahy. Pro kinetickou energit elektronu urychleného ve va-
kuu elektrickgm polem, dangm urychlovacim napétim U, plati £, = mc? — moc? =
eU, kde mg je klidovd hmotnost a ¢ je rychlost svétla ve vakuu. Relativisticka

hmotnost je m = ‘-’79 + mg a rychlost

eU (2+9U)

moc? moc?

el
moc?+1

Pro vlnovou délku elektronu, po dosazent do de Broglieho vztahu, dostaneme

h h

A= I~ 7 T
\/Zmer (1 4 £ ) Mo

moc?

V praxi pro vgpocet A pii zndmé hodnoté urychlovactho napéti U [V], po dosazent
zndmych konstant, pouzijeme vztah A = 1226 [nm].

Dosadime-li do vztahu béznou hodnotu urychlovactho napéti pro skenovaci
elektronovou mikroskopii U = 10kV, dostaneme vlnovou délku A = 0,01226 nm.
Pro hodnotu U = 100kV, béznou pro transmisni elektronové mikroskopy, potom
A = 0,0037 nm. Srovndme-li tyto hodnoty (A ~ 0,01 nm) s vlnovou délkou vidi-
telného svétla (cca 500 nm), lze ocekavat, ze elektronovy svazek prinese mnohem
podrobnéjsi informace o strukture vzorku.
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Pouzijeme-li tento vztah pro stanoveni rozliSovaci meze elektronového mi-
kroskopu, dostaneme, po dosazeni za vypoctenou vlnovou délku elektronového
svazku, rozliseni teoreticky o 5 rad{ lepsi nez v pripadé optického mikroskopu.
Ve skutecnosti v disledku vad zobrazent je lepsi jen o 2 az 3 rady oproti svételné
mikroskopii. | to vSak staci na zobrazenti jednotlivgch atomd a k rutinnimu pozo-
rovant organel bunék v transmisnim elektronovém mikroskopu. Bézné laboratornt
transmisnt elektronové mikroskopy majt v soucasné dobé rozliSovacl schopnost
v fadu desetin nm, kterd postacuje k pozorovant napft. bilkovinnjch makromole-
kul.

Vv

Z matematickgch vztah(i vyplgva, Ze volbou vyssich urychlovacich napétt do-
sdhneme i kratsi vlnové délky a tim i mensi hodnoty rozliSovaci meze. Tento
zplsob vedl drive ke konstrukci mikroskopl enormé velkqch, pro néz musely bt
stavény specialnt budovy (délka tubusu byla pres dvé patra budovy) — viz obr.
60a). V dnesnt dobé prichazi védci se stale dokonaleji korigovangmi vadami elek-
tromagnetick(ch cocek (tzv. Cs korekce), které potom umozni dosahnout lepsich
rozlisen( pii zachovani bézné velikosti elektronového mikroskopu (obr. 60b).

ROLTERA S DFivEjst a dnedni konstrukce TEM s vysokgm rozlidenim (zdroj: prospekt FEI).

3.2. Tubus elektronového mikroskopu

Tubus elektronového mikroskopu, podobné jako u svételného mikroskopu, ob-
sahuje zobrazovaci systém s cockami, které vytvari zvétseny obraz detailti po-
zorovanych preparat(i a s clonami, které majt funkci omezeni zorného pole nebo
apertury objektivu. Presto oproti svételnému mikroskopu musime mit na paméti,
Ze zobrazujeme prostiednictvim elektron(, které musime néjak vytvorit a elektro-
noptickgm systémem prenést.
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3.2.1. Vakuovy systém

Vnitini prostor mikroskopu, ve kterém se pohybuji elektrony, must byt vakuo-
vany. Zakladni dGivody tohoto pozadavku jsou tyto:

1. Elektronova tryska must byt izolovana vakuem, protoze vzduch nent dosta-
te¢né dobrgm izolantem. Vznikd nebezpedi ionizace vzduchu a nasledného
elektrického viboje mezi katodou a anodou trysky.

2. Vzduch obsahuje molekuly O,, N,, CO, a uhlovodiky, které zplsobuji kon-
taminaci tubusu i pozorovaného predmétu (vzorku).

Didvodem vycerpant prostoru tubusu je snaha zabranit ndhodngm srdzkam
urychlenych primarnich elektront s molekulami vzduchu, které by vedly ke zmé-
nam jejich energie a sméru pohybu. Na dosazeni pracovntho vakua (minimalné
1073 az 107> Pa) musi byt mikroskop vybaven dostateéné vikonngmi vivévami
mnoha rdzngch typd. Pouzivaji se predevsim rotacni, diféizni, iontové a turbo-
molekuldrni vjvévy. Kvalitu vakua kontroluji mérky vakua a cel( proces cerpéant
vzduchu je Fizen automaticky. Rotacni olejovd v{véva se pouzivd pro predcer-
pani zavzdusnéného vnitiku mikroskopu, pfipadné pro odvzdusnént komurky pri
vjméné preparatd. Tato vivéva je schopna snizit tlak zhruba na 10~" Pa. Po dosa-
zeni tohoto stupné vakua se zapina diféizni vjvéva, ktera odparovanim a zpétnou
kondenzaci specidlniho oleje s nizkou tenzi par snizuje tlak na 1073 Pa. Prostor
elektronové trysky vyzaduje nejvy3si stupeii vakua a? 10~/ Pa (pfiblizné stejny
tlak je v kosmickém prostoru) a je ho dosahovéno iontovgmi vgvévami. Nutné je
zminit jesté turbomolekuldrnt vjvévu a kryogenni pumpu. | pres vysoky stupen
vakua dochazi ke kontaminact vnitrku tubusu zbytky vodnich par a molekulami
uhlovodikd, které se tam mohou dostat z odpart oleje vjvév nebo tésnicich tukd.
To vSe ovliviiuje kvalitu obrazu. Proto se pouziva specidlni antikontaminacni ko-
murka, ktera je chlazena kapalngm dusikem z Dewarovy nédoby umisténé vné
tubusu. Tim se snizuje tenze vodnich a uhlovodikovych par, které potom konden-
zuji na komdarce.

3.2.2. Elektronova tryska — zdroj elektronti

Kazdy elektron je v atomu vazan jistou vystupni energit E,. Abychom tento
elektron z vazby uvolnili, musime mu dodat energii, kterd je vétsi nez E,. To lze
zajistit mnoha rizngmi zplisoby. V elektronové mikroskopii nasly své uplatnént
predevsim tyto:

1. sekunddrni emise — studené kovové vlakno (katodu) bombardujeme urychle-
ngmi tonty, které nadrazem uvolnuji elektrony z povrchu katody. Tento postup
se aplikoval u prvnich typtd TEM, ale dnes se jiz prakticky nevyuziva.

2. termoemise — zahtivame-li katodu, zvySujeme jeji vnitini energii. Prekroci-li

teplota katody jistou mezni teplotu, dochazi k uvolitovant elektrond z jejtho
povrchu. Tento postup je nejuzivanéjsi.
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3. autoemise — proti studenému kovovému vldknu, odleptanému do tvaru hrotu,
umistime elektrodu s vysokgm kladngm napétim. V okolt hrotu vznika silné
elektrické pole, které je schopno vytrhavat velké mnozstvi elektron(i z po-
vrchu hrotu. Nevjhodou tohoto postupu je potfeba velmi vysokého vakua
(107 a2 10~7 Pa).

Zdroj elektront v elektronovém mikroskopu nazgvame elektronova tryska (popr.
elektronové délo). U¢innost emise elektronti emitovanych z katody (néktergm
z uvedenych zpdsobd) mizeme jesté zvysit vytvarovanim katody do tvaru pis-
mene V, coz usnadni uvolnéni elektronl v misté ohybu (obr. 61a). Katoda byva
vyrobena z wolframu, protoZe ten ma nizkou v{stupni energii valenénich elektrond
(Ev = 4,5€V) a vysoky bod tani (T; = 3653 K) a protoze pro sviij provoz nevyza-
duje vysokou hodnotu vakua. Zivotnost vldkna katody je nepiimo imérna teploté,
na kterou bgva vlakno obvykle Zhaveno. Vlakno wolframové katody mé provozni
teplotu priblizné 2800K. Jeho Zivotnost je pak asi 40 hodin. V dnednt dobé je jiz
bézna katoda z LaBg (hexaborid lanthanu — obr. 61b). Tento typ katody ma asi
10x vétst emisi elektrond nez wolframova katoda, vyzaduje ovSsem mnohem vyssi
hodnotu vakua (minimdln& 10~* Pa). Tato katoda méa provozni{ teplotu cca 1800K a
vydrzi asi rok bézného pracovniho provozu mikroskopu. V nejvgkonnéjsich elektro-
novych mikroskopech byva zdrojem elektron(i autoemisni katoda (Field Emission
Gun - FEG, obr. 61c), ktera vydrzi az nékolik let.

a)

" Obrazek 61: Katody elektronovych mikroskopti: a) wolframova, b) LaBs, c) autoemisnt.

Na zdroje elektrond jsou kladeny pozadavky, jako je mala velikost zdroje,
nizké rozpétl emisni energie elektron(, vysoka intenzita elektronového paprsku
v malém prostorovém uhlu, nizkg Sum a dlouhodoba stabilita, jednoduché ovladant
a nizké naklady na provoz. Tyto podminky spliuji Schottkyho (obr. 62) a studené
emisni zdroje. Ve srovnani s termoemisnimi zdroji vynikaji malou velikosti, velkou
intenzitou (100krat vyssi) a Zivotnostt.

Tento zdroj elektront je preferovén z ddvodu vyssi stability proudu svazku. Vy-
Zaduje nizst elektrické pole k ziskéni stejné emise elektront, nez ostatni emitory.
Elektrické pole na emitoru je nastavitelné napétim, rozmérem, tvarem ¢i ostrosti
emitoru. Pro dané elektrické napéti je elektrické pole tim silnéjsi, ¢im ostrejsi a
men${ je emitor (hrot). Sum Schottkyho zdroje je velice maly, nep¥imo Gmérny
velikosti emisni plochy, a proto se zvysuje se zmensujict se emisni plochou. Proto
ma Schottkyho emitor vétsi polomér (asi 0,4—1pm), nez studené emisnt zdroje.

Schottkyho zdroj elektront je aktualné nejpokrocilejsi komeréné dostupng
zdroj, zpravidla pouzivany ve skenovact elektronové mikroskopii. Tento zdroj vyu-
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ROLIEA PH Ukazka Fezu Schottkyho emisnim zdrojem
(http://www.tedpella.com/apertures-and-filaments_html/YPS-Schottky.htm).

ziva Schottkyho jevu, kterg mizeme popsat jako zvjsent pritoku elektronti z po-
vrchu zahtatého materialu pGsobenim elektrického pole. Minimalni energie poza-
dovana k tomu, aby elektron opustil povrch urcitého materidlu (vgstupni prace),
je zajisténa zv(Senou teplotou. Soucasné aplikované slabé elektrické pole od-
nast emitované elektrony z povrchu materialu. Pii zvySovant elektrického pole se
vystupni prace stale snizuje a tim se zvysuje emisnt proud elektrond. Kvantové
mechanicky mdzeme mechanismus emise Schottkyho zdroje vysvétlit snizenim
potencidlové bariéry elektrickgm polem, coz usnadni Unik elektront ve vyssich
energetick(ch hladindch. Pro vysoké hodnoty intenzity elektrického pole se po-
tencidlovd bariéra stava tensi a tim zajistuje znacny prispévek emise prostred-
nictvim tunelového jevu.

ROLIEEA SRS Schottkyho emisni zdroje, zleva: hrot a ZrO, rezervoar redukujict vistupni
praci plosek, detail hrotu s ploskami a celkovj pohled na Schottkyho zdroj
(http://www.tedpella.com/apertures-and-filaments_html/YPS-Schottky.htm).

Schottkyho zdroj se tedy skldda z monokrystalického wolframového dratu na
jednom konci vyleptaného do tvaru hrotu, zakonceného ploskami krystalovych ro-
vin. Na druhém konci monokrystalického dratu je svar k polykrystalickému wolfra-
movému dratu priblizné stejného praméru. Tato polykrystalickd smycka wolframu
je upevnéna ke dvéma polaim, které jsou vlozeny do valcovitého keramického za-
kladu. Asi v poloviné monokrystalického dratu je naneseny zdsobnik (rezervoar)
ze ZrOy (obr. 63) Ten zajistuje ploskdm v krystalografickém sméru (100) mnohem
nizsi vystupnt praci, nez jiné krystalografické orientace (obr. 64). Emise ze zdroje
je Fizena zvysenou teplotou (1800 K) ve vakuu.

Elektronovou trysku tvori ve vSech pripadech katoda, kterd je obklopena Weh-
neltovgm vdlcem, ktery ma proti Spicce vldkna katody otvor (obr. 65). Za valcem je
umisténa anoda s otvorem uprostied, kterd je uzemnéna. Wehneltlv valec vytvart
v okoli vlakna katody elektrické pole, které zplisobuje, Ze se svazek elektrond
emitovanych z katody zuZuje tak, ze tésné pred otvorem v anodé vytvaii krizisté,
tj. nejuzsi misto svazku. Toto misto lze pak povazovat za bodovy zdroj urychlengch
elektront. Elektrostaticka optika, ktera promitd obraz emisntho hrotu — krizisté
do otvoru v anodé, musi zajistit co nejdokonalejSi kruhovitost primétu vlakna
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AT SEM obrazy $picky hroti ukazujict rizné geometrie centralnich plodek emi-
tujict elektrony.

v krizisti, abychom mohli povazovat zdroj elektrond za bodovy a koherentnt.

zdroj Zhaeni

vlakno

‘Wehneltay
vélec

svazek

PLOLIEFS 6 Schematicky nékres elektronového déla.

Drédha, rychlost a 3itka svazku elektronl je poté jesté upravena systémem
clonek a cocek, které spolecné s elektronovou tryskou vytvarejt ozarovact soustavu
elektronového mikroskopu.

3.2.3. Pohyb elektrond v magnetickém poli

o
Na naboj elektronu e, kter( se pohybuje v magnetickém poli o indukci B,
>
plisobi sila F, jejiz velikost a smér lze urcit ze vztahu

I—i=e(\7xl§),

kde V je rychlost elektronu. Pro velikost sily F pak plati vztah F = evBsin6, kde
O je thel, ktery mezi sebou sviraji vektory v a B.

Jestlize elektron vlétne do homogenntho magnetického pole ve sméru kolmém
k vektoru magnetické indukce, pak magneticka sila, pisobici na elektron, zakfivuje
jeho trajektorii a ten se zacne pohybovat po kruznici (obr. 60). Z rovnosti odstredivé
a magnetické sily mGzeme vyjadrit polomér zakfivent kruhové trajektorie pohybu
elektronu. Vlétne-li elektron do magnetického pole pod urcitgm uthlem, rozlozi
se vektor rychlosti pohybu elektronu na slozku normalovou a te¢nou. Vyslednou
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trajektoril pak bude Sroubovice, kterd ma v primétu tvar kruznice o poloméru

kde m. je hmotnost elektronu.

POLTEr S Trajektorie elektronu v p¥{¢ném homogennim magnetickém poli.

3.2.4. Elektromagneticka ¢ocka

Ovlivnént trajektorie elektronu magnetickgm polem lze vyuzit k sestrojent elek-
tromagnetické cocky, kterd ma podobnou funkci jako sklenéna cocka v pripadé
svétla. Nejjednodussi elektromagneticka ¢ocka je podobné solenoidu. Solenoid je
civka s velkgm poctem zavitd, jejichz primér je mnohem mensi nez délka civky
(obr. 67a). Uvniti solenoidu vznikd témér homogenni magnetické pole. To, Ze nent
dokonale homogennt, je jedna z pricin vzniku aberaci.

Trajektorie elektronu, ktery vlétne do magnetického pole elektromagnetické
¢ocky, ma tvar prostorové spirdly (obr. 67c). Trajektorie vSech elektron(, které
prochazeji stejngym bodem na ose ¢ocky, jsou magnetickgm polem cocky ovlivnény
tak, Ze se za ¢ockou opét protinaji ve stejném bod& na ose ¢ocky. Cim vétd( je
proud prochazejict ¢ockou, tim vétsi je magneticka indukce pole v dutiné cocky,
a tim krats{ je ohniskova vzdalenost ¢ocky. Pro vyjadieni ohniskové vzdalenosti

plati vztah
1

= L/ZZ B, dz
f8mU J, 7

kde By je magnetickd indukce v misté z na ose cocky.

Prichodem vysokého proudu vinutim elektromagnetické ¢ocky vznika teplo,
které zvysuje jejl teplotu. Proto must byt elektromagnetické cocky chlazeny. Mag-
netické pole uvniti realné elektromagnetické cocky nent presné homogennt (obr.
67b). To vede k mnoha vadam, které jsou svou podstatou totozné s vadami op-
tickgch cocek. Tyto vady negativné ovliviiuji obraz vytvoreny cockou, predevsim

jeho kontrast, hloubku ostrosti a rozliSovacl mez. Uvedme piiciny nejbéznéjsich
vad zobrazent.

Sféricka (otvorova) vada znameng, ze elektromagneticka ¢ocka nefokusuje viech-
ny elektronové paprsky, vychazejict z bodového zdroje na ose, opét do jed-
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K4 \,Smér magn.
/ % silotar
. \

Spirélova
draha
elektronu /'

ROl Schematické znézornéni a) elektromagnetické otky, b) jejiho magnetického
pole s vyznacenim ,chromatické aberace” a c) trajektorie elektronli uvnit¥
Cocky.

noho bodu na této ose. Elektrony, prochéazejict dale od osy cocky, jsou za-
ostrovany do bodu, kterg lezi bliz k cocce, nez elektrony, které prochazeji
¢otkou v t&sné blizkosti elektronoptické osy. Castednd lze tuto vadu kom-
penzovat zmenSenim priméru clony.

Chromaticka vada je ve svételném mikroskopu zptsobena disperzi svétla ve skle
Cocek a projevi se rozkladem svétla na spektralni barevné slozky. V elektro-
novém mikroskopu chromatickd vada vznika v disledku rozdilngch energil
elektront ve svazku. Pomalejst elektrony s vétsi vinovou délkou jsou v mag-
netickém poli civek vychylovany jinak a potom protinaji osu civky v jiném
bodé, nez elektrony s vyssi rychlosti. Chromatickou vadu miizeme eliminovat
stabilizaci urychlovactho napéti mikroskopu, ¢imz se stane elektronovy sva-
zek monochromatictéjsi a koherentnéjsi. Jelikoz se rychlost elektronti mént
priachodem ptes preparat, bude dochazet ke chromatické vadé v kazdém
pripadé. Tloustka prepardtu musi byt tedy co nejmenst.

Osovy astigmatismus je zptsobeny nesymetril elektronového svazku, tedy i mag-
netického pole, které ho deformuje. V disledku toho maji elektronové svazky
rdzné ohnisko. Astigmatismus se koriguje piFidavngm magnetickgm polem
stigmdtoru prakticky pri kazdém zaostfovani obrazu, zejména pii vétsich
zvétsenich. Zdrojem astigmatismu mohou byt i necistoty na clonach a pé-
lovgch nastavcich. Proto je tfeba vénovat udrzovéni Cistoty uvnit¥ tubusu
mimoradnou pozornost a clony je tfeba ¢as od ¢asu vyzihat.
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3.3. Zobrazeni elektronovgm mikroskopem

Jiz bylo zminéno, zZe stavba transmisntho elektronového mikroskopu je podobna
stavbé svételného mikroskopu. Tedy i zobrazeni predmétu pomoci transmisntho
elektronového mikroskopu bude mit jistou analogii.

AOLTErS SR Tubus transmisniho elektronového mikroskopu s kondenzorem, objektivem a
projektivem (zdroj: prospekt firmy JEOL).

Zakladnimi stavebnimi prvky zobrazovact soustavy TEM jsou kondenzor (ana-
logie s kondenzorem v osvétlovact soustavé svételného mikroskopu), objektiv a
projektiv (odpovidd okuldru svételného mikroskopu). Kondenzor bgvé obvykle
dvoustupnovy a fokusuje elektronové paprsky na preparat. Promita krizisté elek-
tronové trysky na preparat a zajistuje jeho homogennt a intenzivni ozareni. D-
lezitgm parametrem je thlovd apertura, pti niz se v roviné preparatu zobrazuje
krizisté. Ta se méni v zavislosti na zaosti'enti, pricemz nejvétsi je v ohnisku konden-
zoru. Jak bylo uvedeno v predchozim textu, pri malgch thlovych aperturach se sni-
zuje chromaticka vada cocek, coz vSak znamena, ze pro snimant obrazu se rozost-
fuje kondenzor a snizuje intenzita svazku, nebot v oblastech nad a pod ohniskem
se zmensuje Uhlova apertura. Naopak, pro vyhledavani obrazu je mozné pouzivat
maximalni intenzitu svazku a zaostfovat kondenzor. Maximalni thlova apertura je
omezena clonami kondenzoru. V prvnt cocce je vestavéna clona s velkgym pramé-
rem, v druhé je vgyménna clona s velikosti otvoru v intervalu 100-500 pm. Kondenzor
spolec¢né s elektronovou tryskou tvoii ozarovaci ¢ast transmisniho elektronového
mikroskopu (analogie k osvétlovact soustavé svételného mikroskopu).

Do zobrazovaci ¢asti TEM patii prostor preparatu s drzakem vzorku, objek-
tiv, projektiv a luminiscen¢ni stinitko, pfipadné CCD kamera pro zdznam obrazu
(obr. 70). Objektiv je uréen k tvorbé obrazu a ma faktor zvétSeni zhruba 100. Zpra-
vidla je tvoren jednou elektromagnetickou ¢ockou, zatimco projektiv tvori az ¢tyii
elektromagnetické ¢ocky. Ukolem projektivu je ,promitnout” obraz na stinitko.
Soucésti zobrazovaci soustavy TEM je i systém clonek, které omezuji primér
zobrazujictho svazku elektront. Zobrazovany predmét je v TEM umistén v tésné

1V

blizkosti objektivu. Objektiv tedy stejné jako ve svételném mikroskopu vytvaii za-
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kladnt obraz predmétu. Objektiv mad také nejkratsi ohniskovou vzdalenost a je
rovnéz ,nejvgkonnéjsi” cockou mikroskopu. Aby se dosdhlo pozadované magne-
tické indukce, ma civka objektivu velk] pocet zavitli, ktergmi protéka pomérné
znacny proud.

Obraz vytvoreny objektivem je dale zobrazen cockami, které tvori projektiv.
Proud prochazejici ¢o¢kami projektivu lze regulovat, a tim i ménit vysledné zvét-
Sent elektronového mikroskopu. Maximalnt uzite¢né zvétseni uzivané v elektrono-

vém mikroskopu je 10°.

ORI SH Dryék siték preparéti v TEM

(http://www.gatan.com/files/Images/products/tem/927_Tip_030109.jpg).

Do drzdku (obr. 69) se vkladaji sitky, na ktergch jsou umistény vlastni prepa-
raty. Drzék vzorku je umistén na goniometrickém stolku, kter§ umoznuje jemné a
presné posuny ve smérech x, y, z a ¢asto je vyzadovan i naklon vzorku, zejména
pri porizovani tomografického obrazu. Naklon je v tomto pripadé £70°. V dnes-
nich mikroskopech, ovladangch elektronikou Fizenou pocitacem, umoziiuji motorky
nastavit reprodukovatelnou pozici, kterou si uzivatel mikroskopu ulozil do paméti
PC pfi vyhledévant zajimav(ch detaild.

Prepardtova komiirka bgyva umisténa mezi polovgmi nastavci objektivu. Do
tohoto prostou zasahuji riizné detektory a jsou zde i aperturni clony urcujict do-
sazitelnou rozliSovacl mez.

Hloubka ostrosti obrazu je dostatecné velka, aby pokryla tloustku ultraten-
kého fezu (cca 50 nm). Tim se nékteré detaily ve dvourozmérném obrazu rozosttuij,
protoze se jejich obrazy vzajemné prekrgvajt.

3.3.1. Pozorovani a zaznam obrazu vytvoreného elektronovym mikroskopem

Svazek urychlenych elektront, kterg nese informaci o zobrazovaném predmétu,
nelze primo vidét okem, jako je to mozné ve svételném mikroskopu. Abychom vidéli
obraz vytvoreny elektronovgm mikroskopem, je nutné prevést tyto informace do
viditelné podoby. K pozorovani obrazu se pouziva stinitko pokryté luminoforem
(nejcastéji ZnS), které byvd umisténo na dné tubusu TEM. Luminofor je latka,
ktera je schopna, v zavislosti na energii a mnozstvi dopadajicich elektrond, emito-
vat svétlo rtizné intenzity o priblizné stejné vlnové délce. V pripadé ZnS ma vlnova
délka vznikajictho svétla velikost okolo 550 nm. Na stinitku potom vznikd obraz
z odstin(i zelené barvy, ktery je jiz mozné pozorovat okem. RozliSen( stinitka je
omezeno velikostl zrn ZnS, ktera se pohybuje okolo 50 nm. Kromé velkého stinitka
je vétSina elektronovych mikroskopt vybavena jesté malgm stinitkem, na kterém
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je mozno detail obrazu jesté zvétsit pomoci binokuldrnitho mikroskopu. Velikost
zrn ZnS na malém stinitku se pohybuje kolem 10 nm.

V praxi se porizuje zdznam obrazu pozorovaného predmétu na fotograficky film
nebo v soudasnosti se obraz zaznamenava v digitdlni podobé pomoci specidlnich
kamer. Fotografick materidl vhodn( pro EM musi b{t stabilni i pfi vysoké hod-
noté vakua, které je uvnitt EM. Nejpouzivanéjsim typem fotografického materiélu
je polyesterova podlozka, na které je nanesena zelatinova vrstvicka s drobngmi
krystalky chloridu stfibrného (AgCl).

Slow-scan CCD kamery (SSC), pouzivané v TEM, pracuji obdobné jako kla-
sické CCD kamery pouzivané ve svételné mikroskopii. Rozdilem je pouze to, ze
detektor SSC kamery je schopen zaznamendvat zmény intenzity zobrazujictho
svazku elektront (obr. 70). V soucasné dobé se ve SSC kamerach pouZziva nejcas-
téji YAG krystal (scintildator), na kter( dopadaji primarni elektrony. Vzniklg obraz
se prenast na CCD senzor pomoci optickych vlaken. CCD senzor ma pies 10 mi-
lionti obrazovijch bodii (pixeld), co? zajistuje vysoké rozlideni obrazu. Cipy téchto
prvka bgvaji chlazeny Peltiérovgmi ¢lanky, aby se zamezilo temnému proudu v de-
tektoru. Prestoze fotografickg materidl umoziuje porizeni perfektntho snimku, je
ziejmé, ze digitdlni kamery jsou praktictéjsi. Hlavnim diivodem rozsitent CCD ka-
mer je rychlost zdznamu bez nutnosti vyvolavat film. Je mozné je vyuzit k efek-
tivnimu zdznamu elektronovych difraktogramd. V rezimu nizk(gch davek elektrond,
pii pozorovani velmi citlivgch preparath (kryofezy) ¢i v elektronové spektroskopii,
poskytuji vysokou citlivost, ktera je prednosti téchto kamer.

* Obrazek 70: IENNSS) pro digitdlni zdznam elektronového obrazu, uréend pro instalaci do
bo¢niho portu tubusu TEM (http://www.cz.all.biz/img/cz/catalog/39039.jpeg).

3.3.2. Interakce elektronti s preparatem

V obou systémech — transmisntho i skenovactho elektronového mikroskopu,
je pro tvorbu obrazu zasadni interakce urychlengch elektrond s preparatem. Je
dalezité si vSak uvédomit, Zze u TEM elektrony vzorkem prochazi a u SEM na néj
dopadaji. V obou pripadech dochazi v atomech preparatu k pruznému a nepruz-
nému rozptylu elektronl. Pfi pruzném rozptylu nedochazi k vgraznéjsimu snizent
energie rozptylenych elektronl oproti energii elektrond primarnich (dopadajicich
na vzorek). Primarnt elektrony prolétaji elektronovgm obalem atomu preparatu,
vychyluji se tim vice, ¢im blize miji elektron jadro a ¢im vyssi je hodnota elektric-
kého naboje jadra. Tento thel mize dosdhnout takové hodnoty, ze elektron se jevi
jako zpétné odraZeny). Cast elektronti, rozpt(len(ch s dostate¢n& velkgm Ghlem,
je zachycena clonou objektivu a tim jsou vyrazeny z tvorby obrazu na stinitku
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TEM. V disledku toho se ménti intenzita elektronového svazku a vznikd kontrast
obrazu. Kromé toho se na tvorbé obrazu projevuje jesté fazovy kontrast, tvorici
rizné stupné sedi. Fazovy rozdil je zplsoben rozdilem drah elektron(, odchyle-
nych pod rizngm dhlem.

Pt nepruzném rozptylu dochézi ke srdzkédm primarnich elektrond s elektrony
ve slupkach atomd prepardtu. Srazkami se snizi vgrazné jejich energie a zména
jejich vlnové délky se podili na zhorseni chromatické aberace. Tento nepfiznivy
vliv roste s tloustkou preparatu a s klesajicim urychlovacim napétim.

Pri srazkach urychlengch elektront s elektrony v orbitalech atomd dochazi
k excitaci atom( a nasledné emisi charakteristického rentgenového zareni. Tyto
signaly, spolecné s dalsSimi, si predstavime nasledné pri popisu interakce primar-
nich elektron(i s povrchem vzorku u skenovactho elektronového mikroskopu.

3.4. Zakladni pracovni rezimy transmisniho elektronového mik-
roskopu

Z predchozi kapitoly vyplynulo, jakgm zplisobem ovliviuji atomy vzorku pro-
chazejict elektrony. Na vysledny kontrast ma vliv orientace krystalové mrize
v daném misté interakce elektrond se vzorkem. Podle obr. 72 je zifejmé, Ze elek-
trony prochazeji snadnéji v pripadé obrézku vlevo. Kontrast je rovnéz vgrazné
ovlivnén pramérngm protonovym cislem a mérnou hmotnosti materidlu vzorku
v misté, kde svazek elektron(i prochazi. U biologick(ch preparatd, tvorenych leh-
kgmi prvky, které nezplisobuji dostatecny rozptyl primérnich elektrond, procha-
zejlcich preparatem, je tfeba volit vhodné zalévact hmoty a kontrastovant atomy
tézkych kovt, jako jsou Os, Pb, U, atd. Ty byvajt zpravidla soucasti fixacnich ¢i-
nidel a vjrazné se podili na zv(Seni kontrastu. U nanostrukturovanych vzorki se
zpravidla nevolt dodatecné kontrastovani ¢i stinovani, protoze by mohlo dojit ke
zkreslent struktury.

Jako analogii ke zobrazeni v tmavém poli ve svételné mikroskopii bychom
mohli vysvétlit zobrazent ve tmavém poli u transmisniho elektronového mikro-
skopu. Princip metody spocivé v naklonéni osvétlovaci soustavy tak, aby ze svazku
elektront po prichodu preparatem byly vyuzity ty, které jsou vice odklanény. Pri
zobrazen( ve svétlém poli jsou normalné zachyceny clonou objektivu. Pokud do
zobrazovaci soustavy mikroskopu vniknou tyto rozptglené elektrony, zobrazi nam
svétlé detaily vzorku na tmavém pozadi. Velké odchylky v rychlostech rozptyle-
nych elektront vsak prispivaji ke snizent rozliSeni a velké chromatické aberaci.
Pouziti metody tmavého pole neni tak ¢asté a operatofi EM ho pouZivaji ve spe-
cialnich pripadech, kdy chtéji ziskat specifickou informaci ze vzorku (obr. 71).
Porovnanim obou obrazk je vidét, ze v rtiznch rezimech vynikajt na krystalech
jiné detaily.

3.41. TEM jako difraktograf

Jestlize je zkoumany materidl krystalicky, dochdzi na vhodné orientovanych
krystalovych rovinach (obr. 72) k difrakci elektrond. Jestlize dopadaiji elektronové
paprsky na vzorek rovnobézné se zonami krystalovgch rovin, svazky elektront
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ROl AR Krystaly MnO zobrazené a) v re¥imu svétlého a b) temného pole.

difraktovan(ch na riznych systémech krystalovych rovin jsou objektivovou ¢ockou
fokusovany do bodt v obrazové ohniskové roviné.

ROLTERS VPR Vhodna orientace krystalické mitzky pro prochézejict elektrony (snimek vlevo).

V obrazové ohniskové roviné se vytvail Fraunhoferdv difrakéni obraz, ktery
reprezentuje Fourierovu transformact vlny vystupujict ze vzorku (obr. 73). Mohli
bychom ho, stejné jako ve svételné mikroskopii, nazvat primarnim obrazem, ktery
je zdrojem vlnénti, jenz v obrazové roviné vytvoii obraz predmétu prostrednictvim
inverzni Fourierovy transformace. V obrazové ohniskové roviné objektivu je umis-
téna objektivova clona, kterd slouzi k vytvoreni( zddaného typu kontrastu. Abychom
mohli pozorovat difrakéni obraz, je tfeba zaostfit mezi¢oc¢ku na obrazovou rovinu
objektivu. V tomto rezimu vidime difrakéni obrazec i na stinitku mikroskopu a
muazeme ho registrovat na film nebo digitalni kamerou, umisténou zpravidla pod
stinitkem.

3.4.2. Vznik kontrastu v TEM

V klasickém zobrazeni pomoci difrakénitho kontrastu pouzivdme malou objek-
tivovou clonu, kterd vymezuje pouze jeden svazek elektront — prosly (T) ¢i difrak-
tovany (D), k ziskdn{ znamych obrazi ve svétlém, resp. tmavém poli. Pouzijeme-li
velkou objektivovou clonu, dostavame (pokud je dopadajict svazek elektront do-
state¢né koherentni) fazov( interferen¢ni kontrast. Obraz A’ libovolného bodu A
vzorku je v(sledkem interference vln (svazkl) ¢(—g), ¢(0), Y(g) a dalsich, které
prochazeji otvorem clony objektivu (obr. 74). Timto zplisobem je mozné dosdhnout

87



RO PAIVER Difrakce elektroni na kitemiku.

zobrazen( krystalové miizky vzorku az v atomarnim rozliSeni. Pfenos kontrastu
mikroskopem vsak v piipadé interferen¢ntho kontrastu nent linearnt a je vét-
Stnou nutné experimentalni snimky interpretovat pomoci pocitacovych simulaci,

abychom ovérili, zda obraz odpovidd zkoumané struktuie a nejde o interferencni
artefakt [0].
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obrazova rovina obraz I y

" prostor
A

OLTERAEY Princip zobrazent predmétu objektivem TEM.

3.4.3. Elektronova holografie

Denis GABor navrhl princip holografického zobrazent jiz v roce 1948, dokonce
puvodné pro dosazeni lepstho rozliseni v TEM. Nebyly vSak zndmy dostatecné
koherentni zdroje elektront a proto s objevem prvnich laserd (zdroji vysoce ko-
herentniho svételného vlnéni) byla rozvijena nejprve optické holografie. Elektro-
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novad holografie byla vyvinuta az po roce 1990, jakmile byly do elektronovych
mikroskopli zavedeny kvalitni autoemisni katody (FEG), poskytujict koherentni
elektronové svazky.

Elektronové holografie vychazl z principd vlnové optiky. Obraz registrovany
ve fotografické desce nebo na ¢ipu CCD kamery je dany intenzitou (druhou moc-
ninou amplitudy) dopadajict viny. Faze elektronové viny, kterd je ddlezitou sou-
¢asti, je pritom ztracena. Fézi lze pocitacové rekonstruovat holografickgmi meto-
dami. Jedna z nejrozsifenéjsich metod v elektronové holografii je pouziti referencni
vlny. Do mikroskopu s autoemisni katodou je mezi objektivovou ¢oc¢ku a vzorek
nainstalovan déli¢ elektronového svazku v podobé pokoveného sklenéného vlakna
tloustky mensi nez 0,5 pum. VIdkno, na kterém je udrzovan kladnyg potencial 10 az
150V, plsobt jako Fresneldv dvojhranol (obr. 75). Vzorek natocime tak, aby byl rov-
nob&zny s vldknem. Cést elektronového svazku tak prochdzi vzorkem (obrazové
vlna Ws), zatimco druhé cast svazku Wr puasobi jako vlna referenéni. Informace
o amplitudé a fazi je zakddovana v modulaci kontrastu a zakfiventi interferencnich
prouzkii obrazové a referen¢nt viny [6].

Vzorek

V0ldkno

Objektiv

BOLIEr AN Princip zadznamu elektronového hologramu.

Interpretace elektronového hologramu spociva v jeho pocitacovém zpracovani,
které umoziuje korigovat vady prenosu kontrastu mikroskopem a ziskat tak ob-
raz nedeformované elektronové vlny na vystupu ze vzorku. Pocitacové simulace
kontrastu potom stacl provést pouze pro interakci elektronové vlny se vzorkem,
¢imz se vyrazné snizuje pocet parametr(i vjpoctu.

Elektronové holografie se pouziva pri studiu struktury krystalti v atomovém
rozliSent, rada aplikact je i pri nizsim rozlisenti, jako napriklad pfi studiu profild
p-n prechodu, zobrazent elektrickgch ¢i magnetickych poli s laterdlnim rozlisenim
nékolika nanometrd apod.

3.4.4. Atomarnt rozliSeni

Z fyzikélniho principu zobrazeni pomoci elektrond vyplgvd, Ze &im je vyssi
urychlovact napéti, tim je kratsi vlnova délka elektronového svazku. Tim se rovnéz
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snizuje rozliSovact mez, ktera pri napétich 200kV a vice pfinast moznost zobrazit
jednotlivé atomy. Zalezi viak také na kvalité elektronové optiky. Pouzijeme-Lli
lepsi optiku, tzv. Cs korigovanou, dosdhneme atomarntho rozlisent i pfi nizsich
urychlovacich napétich (80kV) a mensim energetickém zatizent vzorku. K tomu je
nutné mit kvalitni autoemisnt zdroj elektront poskytujict vysoky proud ve svazku.
Pri spravné orientaci krystalu do osy zény rovnohézné se svazkem jsme schopni
ziskat atomy v podobé svétlych bodt, predstavujicich sloupec atomt v prislusné
krystalové mrizi.

Jedna z efektivnich metod k dosaZent atomérntho rozliseni je metoda Z-kon-
trastu. Ta vyuzivéd nekoherentniho zobrazent v disledku difrakce pod thly vétsimi
nez 3°. Jeji vghodou je, Ze poskytuje piimo interpretovatelné obrazy mikrostruktury
— mapy rozptylovych center krystalu, ve ktergch je intezita imérna protonovému
Cislu Z (odtud Z-kontrast). Nekoherentni pfenos obrazu je linearni, a proto poci-
tacové simulace nejsou potieba. Abychom mohli metodu Z-kontrastu pouzit, must
byt mikroskop vybaven autoemisni katodou, fadkovanim elektronového svazku a
prstencovym detektorem elektront difraktovanych pod velkgmi ¢hly (High-Angle
Angular Dark Field Detector — HAADF). S pouzitim autoemisni trysky je v sou-
casné dobé mozné dosahnout velikosti svazku 0,15 nm a proudu kolem 1nA, coz
je dostatecné pro rozlidni atomovych sloupcti u kovtl. Pouzijeme-li pri naklopeni
krystalu hlintku do osy zény (110) velkou objektivovou clonu, ziskdme obraz v ato-
marnim rozlisent. Kazdy svétlg bod na snimku predstavuje atomovy sloupec mi-
noritni podmiiZky hliniku (obr. 76) [6].

ISV Antifdzovd rozhrani v usporadané sliting na bazi Fe;Al — atomové rozligent

podmfizky hliniku v orientaci (110) [6].

3.4.5. Elektronova tomografie

Narozdil od bézné transmisni elektronové mikroskopie, kterd pracuje s ultra-
tenkgmi fezy, elektronova mikroskopickd tomografie umoznuje prostorové zobra-
zeni Gtvard v bunkach s velmi vysokgm rozliSenim a casto — pii pouzitt rychle
zmrazenych, chemicky nefixovanych biologickych materidlii — ve stavu velmi bliz-
kém stavu za ziva. Jejl princip je podobny jako u pocitadové tomografie pouzi-
vané v mediciné, ovsem v ultramikroskopickém méritku. Elektrony prozaruji objekt
(tlustsi rez nez pii bézné transmisnt elektronové mikroskopii) pod rlizngmi thly a

7V s

z tomografickych ,Fezd" pocitad vytvaii ,trojrozmérné” modely objekttd (obr. 77).
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ROLIERA VA Klasicky obraz TEM (vlevo) a tomografickd rekonstrukce (vpravo) multilyso-
somélntho objektu (pocitacové modelovano) (A. J. Koster and W. J. C. Geerts,
Utrecht University, Utrecht).

Kryoelektronova tomografie a elektronové tomografie obecné spociva v za-
znamu dvourozmérnych projekct (2D) trojrozmérného objektu (3D) pod rizngmi
thly, pri ndklonu preparatu (od +70° do —70°). Nasleduje sefazent projekct a to-
mograficka rekonstrukce 2D projekci do objemu 3D vzorku. Elektronmikroskopicka
tomografie tak mize poskytnout neocenitelné a originalni informace o prostoro-
vém usporadant ultrastruktury ve tkénich, burikdch a makromolekulach. V piipadé
kryoaplikact se tézl z prostorového obrazu chemickou fixaci neovlivnéngch struk-
tur objektu (obr. 78). Je vSak vyzadovano rychlé zamrazent biologick(ch objektt.

ROLTER VA Princip elektronové tomografie (Ben-Harush, Journal of Cell Science 123, 2010,
7).

Oproti laserové konfokalnt mikroskopii je mozné dosahnout rozliSent lepsi nez
5nm. Rozlisent je zavislé na jemnosti krokovani nédklonu a na celkovém poctu pro-
jekctl zkoumaného vzorku. Obvykle se jedna o stovky expozic (je tfeba brat ohled na
radiaéni poskozent preparatu urychlengmi elektrony) fizenych elektronikou elek-
tronového mikroskopu, ovladajici reZim naklonu preparatorového drzaku. Casto
poskytuji tyto techniky doplitkovou informaci, protoze navic davaji moznost flu-
orescenc¢nitho znaceni organel. Nejcastéji se metody kryoelektronové tomografie
pouzivaji pro zobrazeni cytoskeletu bunék, pozice jader bunék, prostorové zobra-
zeni bakteril a vird.
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3.5. Tvorba obrazu ve skenovacim elektronovém mikroskopu

Interakce primérnich elektrond se vzorkem pfinasejt informace o fyzikalnich
a chemickych vlastnostech zkoumaného objektu. Energie primarnich elektron(,
dana pouzitgm urychlovacim napétim, ovliviiuje tvar oblasti pod povrchem prepa-
ratu, ve které se uvoliuji jednotlivé signaly (tzv. excitacni objem, obr. 79). Tato
oblast se s klesajici hodnotou urychlovactho napéti stavd mélét (mensi co do
hloubky a vétsi co do Sirky). Zvétsent Sirky této oblasti je pak pri¢inou snizent
rozliSovact schopnosti mikroskopu. Na hloubku prliniku primarnich elektron(i do
objemu vzorku ma déle samoziejmé vliv i slozent vzorku. Je-li vzorek tvoreny téz-
simi prvky (napf. kovy), bude produkovat vice odrazen(ch elektrond nez preparat

tvoreny lehkgmi prvky a hloubka priniku primarnich elektrond bude mensi.

Primarni svazek
elektron(

Augerovy_q
elektronyi\ Odrdzené elektrony

Seklindarni elektrony

Rentgenové Povrch preparatu

zareni

Sekundarni elektrony Augerovy elektrony

Odrazené elektrony

Preparat

Objem emise
charakt.rtg.zaren|

K
ise spojitehe’
rig.Zafeni
AOLlrdIVAH Excitaéni objem a signaly uvoln&né z prepardtu po dopadu primédrnich elek-
trond.

Pti dopadu urychleného primdrntho elektronového svazku na preparat dochazi
k tomu, ze pod povrchem preparatt se zac¢nou primarnt elektrony pohybovat na-
hodngm a velmi chaotickgm zptisobem. Je to dédno pruzngmi i nepruzngmi srazkami
s atomy vzorku. Na své chaotické draze mohou generovat dalsi signély (sekun-
darnt elektrony — SE, Augerovy elektrony — AE, rentgenové zarent — RTG).

~ Obrazek 80: Simulace drah elektronu metodou Monte-Carlo, vlevo Al, vpravo Cu
(http://www4.nau.edu/microanalysis/Microprobe/img/MontCarl.gif).

| pres chaoticky pohyb elektrond lze priblizné urcit, v jaké hloubce pod po-
vrchem vznikaji a jakého prostoru ¢i objemu konkrétnt druhy signald dosahuji.
Existuji specidlni statistické metody simulace drah elektronu. Nejznaméjsi se na-
zgva metoda Monte-Carlo. Pomoci této numerické metody, vyuzivajict ndhodnych
Cisel, lze chaotick( pohyb elektront a jejich objem pfiblizné popsat. Obr. 80 zob-
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razuje simulace pohybu elektroni v médéné a hlintkové félii. Lze si vSimnout, ze
rozptyl elektronu se zvysSuje se zvysujicim se protonovym cislem vzorku.

Pruzny rozptyl se projevuje zplisobem, kterg zahrnuje coulombovskou interakct
atomového jadra (obr. 81). Jestlize elektron pronika elektronovym oblakem a blizi
se jadru, je jddrem silné pritahovan a mize byt rozptglen pod vétsimi thly. Pruz-
nym rozptylem také vznikaji zpétné odrazené elektrony (Back Scattered Electrons
— BSE).

Elektronové hladiny
Y

ROLTERA S Ukdzka pruzné rozptylenych elektrond.

Nepruzné (neelastické) procesy délime do ti{ ¢astt:

e procesy generujict RTG zéarent,

e procesy generujict sekundarnt elektrony (SE) a

e procesy vyplgvajict z kolektivnich interakct s mnoha atomy.

Kazdy druh signalu ma své vyuziti pii studiu a mérent specifickgch vlastnosti
vzorku, p¥ipadné ho lze vyuZzit i v kombinaci vice signdld. Z toho diivodu se v SEM
vyuziva celd fada detektor( a je dobré védét, kterg signal a kter( detektor pouzit
v urcité oblasti zkoumant vzorku.

K zobrazent povrchu preparatu se v SEM vyuzivaji sekundarni nebo odrazené
elektrony. Sekunddrni elektrony maijt energii priblizné 50 eV a vystupuijt z hloubky
radové desitek nm. Kopirujt tedy povrch a prindsi informace o jeho topografii.
Odrazené elektrony, na rozdil od nich, vystupuji z vétsi hloubky a reaquji citlivé
na zménu slozent (prdmérné protonové cislo v daném misté). Jak jiz bylo uvedeno,
zpétné odrazené elektrony (BSE) jsou v podstaté primarnimi elektrony, vracejicimi
se po coulombovské interakci s jadrem atomu s malou ztratou energie. Sekundarnt
elektrony mohou bt ,pomalé SE*, jestlize jsou elektrony uvolnény z vodivostniho
¢t valencnt pasu a nent potieba velkd energie k tomu, aby byly elektrony vyrazeny
primarnim elektronovym paprskem. Jejich energie se pohybuje pod 50eV. Jestlize
jsou elektrony silné vazané ve vnitrnich hladinach atomu, tak po vyrazent mimo
jejich hladinu mohou mit vgznamnou ¢ast (az do asi 50%) energie primarniho
paprsku. Tyto elektrony oznacujeme jako ,rychlé SE*

Produkce odrazengch elektronti zavisi predevsim na stfednim protonovém disle
vzorku. Z toho plyne, Ze v rezimu odrazen(ch elektronti se na obrazovce SEM bu-

Vv

dou jevit mista tvorena tézsimi prvky jako svétlé oblasti. Naopak oblasti tvorené

93



lehkgmi prvky se budou jevit jako tmavd mista. Obraz v odrazenych elektronech
je tedy schopen odlisit oblasti s rizngm prvkovgm slozenim. Detekce téchto elek-
tron{i probthd rdzngmi zplsoby. V elektronovych mikroskopech je stale pouzivan
deteként systém podle konstruktért Everharta a Thornleyho, slozeny ze scintila-
toru a fotonasobice (obr. 82).

mrizka Svazek

s -100 +400 V
fotonasobic

Scintilatol

odrazené
elektrony

svétlovod

kolektor

LIRS SEPH Everhat-Thornleyho detektor (scintilétor-fotondsobid).

Sekundarnt elektrony jsou nejdrive elektrickgm polem mrizky kolektoru ,od-
saty” z povrchu vzorku. Poté dopadaiji na scintilator, v némz vyvolavaji luminiscenci
(emisi fotont). Slaby signal foton( je preveden na elektricky impuls ve fotondso-
bi¢i. Ten se dale zesiluje v elektronickém obvodu detektoru. Protoze sekundarni
elektrony majt oproti odraZengm elektrondim mnohem mensi energii i rychlost,
museji byt jesté pred dopadem na scintilator urychleny napétim privedengm
na scintilator. Odrazené elektrony museji byt timto napétim naopak brzdény.
Detekce obou druht elektrond probthd oddélené. Proto si mGzeme vybrat, zda
chceme méfit v rezimu odrazen(ch elektrond ¢i v rezimu sekundarnich elektron(.

Diky nizké energii sekundarnich elektrond se z naklonéngch ploch na povrchu
preparatu dostane do detektoru vice sekundarnich elektron(i nez z téch, které
jsou polozeny kolmo k dopadajicimu svazku elektrond. Visledkem je proto vyssi
intenzita signalu prichazejictho z detektoru. Proto je mozno v reZzimu sekundar-
nich elektrond lépe rozpoznat topografit povrchu vzorku. Svétla mista na snimku

odpovidaji vétsim sklonlim &t zakiivenim (obr. 83). V(tézek emise 0 = kc‘f)';sé kde

E SE

SE

SOLTERAISEER Viiv ndklonu povrchu vidi dopadajicimu svazku na emisi SE.

B je Uhel mezi normalou povrchu a dopadajicim svazkem paprskd. Nasledujict
obr. 84 prinasi typick( 3D obraz ¢lenitého preparatu v rezimu sekundarnich elek-
tron(i. Na obrazku jsou krystaly vinanu draselného, jehoz plochy, které jsou vice
sklonéné majt svétlejsi odstin, zptsobeny vyssi emist sekundarnich elektront.
Odrazené elektrony, které vystupujt z vétsi hloubky pod povrchem preparatu,
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RO SEEH Krystaly vinanu draselného v reZimu sekundarnich elektron.

sV

prinasi sice zkreslenou informaci o topografii povrchu, ale prinadsi informaci o pra-
mérném protonovém cisle Z. Hovorime o materidlovém kontrastu, kter( bgvad po-
uzivan k mapovant prvk( ve spojent s elektronovou mikroanalgzou (obr. 85).

POLTEP SRR Odlident oblasti materidlu na Fezu slitiny Al-Cu v reXimu zp&tné odrazenych
elektronti (BSE) Al (Z = 13) — tmavs{ oblasti, Cu (Z = 29) — svétlejsi oblasti
(zdroj: JEOL).

+Magneticky kontrast” umoziuje pozorovat kontrast na doménovych sténach
kubickych a jednoosych feromagnetik. Na elektronech uvolnénych po interakci
s magnetickgm vzorkem se projevi ucinek Lorentzovy sily vyvolané magnetic-
kgm polem uvniti domén. Nékteré elektrony jsou stocené dovniti vzorku, jiné jsou
usmérnéné k povrchu. Na obr. 86 jsou v rezimu magnetického kontrastu patrné
magnetické oblasti — domény.

.Napétovy kontrast”, realizovany vlivem pritazlivgch ¢t odpudivgch sil mezi
dopadajicimi elektrony a nabitgmi misty na povrchu, zobrazuje napf. potencialové
rozdily na povrchu polovodi¢ovich soudéastek, na které je privedeno napéti. Je
tak mozné sledovat mista, kterd jsou defektni a predstavujl bariéru pro proud
prochézejict obvodem (obr. 87).

Augerovy elektrony (AE) vznikaji, kdyz jsou elektrony vyrazeny z vnitnich
vrstev elektronového obalu atomu. V této vrstvé vznikne nezaplnéna slupka, ktera
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POl Magnetické domény v materialu NdFeB
(http://www-hrem.msm.cam.ac.uk/gallery/pics/ndfeblarge.jpg).

Val=asy Vel 2V By

~ Obrazek 87: Napéfovy kontrast na povrchu tranzistoru pii rtizngch hodnotéch napéti (zdroj:
JEOL).

je obratem zaplnéna elektronem z vnéjsich vrstev atomu. Takto uvolnéna energie
mdéze byt vyzarena ve formé fotonu rentgenového zareni, ale v néktergych pri-
padech je pfeddna energie nékterému z elektron(i ve vnéjst slupce, ktery ji tak
mdze opustit. Dostane-li se nad povrch latky jako Augertv elektron, jeho energie
je velmi nizka a je registrovan z nanometrovich hloubek od povrchu. Tento typ
elektront je idealni pri popisu povrchovych jevil pevnych latek (fyzika povrchu).
Katodoluminiscence vznika, pokud elektron z valenéntho pasu prechazi pres
zakazany do vodivostniho pésu, ¢imz vznikne ve valenénim pasu vakance. Rekom-
binact elektronu dochazi k vyzareni energie ve formé fotonu ve viditelné oblasti.
Zajimava je problematika emitovaného rentgenového zarenti, které vystupuje
ze vzorku po dopadu elektron(i s vysokou energii. Analgza charakteristického
rentgenového zéareni umozni jak v TEM, tak i v SEM provést prvkovou analjzu
preparatu. Tim se vjznamné rozsiruji analytické moznosti téchto pfistroju.

Spojité rentgenové zareni Rtg zarent patii do Sirokého spektra elektromag-
netického zareni. Jeho vlnovd délka, se pohybuje v rozmezi 1072 m az 1078 m.
Jedna se o zareni se silngmi ioniza¢nimi G¢inky. Spojité rtg zarent byva téz nazy-
vano jako brzdné zdreni a vznikd zpomalenim urychleného primarniho elektronu
ve zkoumaném vzorku. Elektron nepruzné interaguje s jadry atomd. Energetické
ztraty jsou spojité a zavislé na prislusném urychlovacim napétt a na uhlu do-
padu mezi primarnim svazkem a vzorkem. Spojitd slozka rtg zéareni, emitovana
ze vzorku, zhorsuje vysledky analyzy charakteristického rtg zareni. Spojité rtg
zarent je polychromatické, ma spojité energetické spektrum a jsou v ném obsa-
zeny fotony rdznych vlnovych délek. Intenzita brzdného zarent je funkci energie
(obr. 88). Intenzita se rychle zvysuje v oblasti nizkych energit, ale velké mnozstvi
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Intenzita
RTG A‘\

o

ozorovana

- >
Energie RTG
SOLTEPAIEER Intenzita brzdného rtg zétent jako funkce energie.

energie brzdného zérent je absorbovéno ve vzorku a v detektoru, ¢imz intenzita
postupné klesa k nule. Ey je energie elektront zplisobujicich emisi rentgenového
zaren(. Ve spektru na obr. 89 je patrna spojitd slozka rtg zareni mezi ptky Au a
Cu charakteristického rtg zarent.

[ Tafex 042302

Au
A

C

Cursor=
2239 Window 0,000 - 40.950= 185604 ent

EDX spektrum zlatem pokovenych latexovych kuli¢ek na povrchu médéné pod-
lozky. Mezi charakteristickgmi vrcholy je mozné pozorovat spojitou slozku
spektra rtg zarent
(http://www.trincoll.edu/ alehman/_images/Engr232_02/Au_latex_042302.gif).

Charakteristické rentgenové zarent PFi popisu charakteristického rtg zarent
mGzeme vyjit z teorie, ze jednotlivé elektrony se pohybuji kolem jadra atomu
v urcitych orbitalech. P¥i aproximaci hovoiime o kruhov(ch drahéch neboli elek-
tronovych hladinach, nachazejicich se v rizné vzdalenosti od atomového jadra.
Kvantova fyzika jednotlivgm orbitalim (hladindm) priradila urcité oznaceni. Hla-
diné, nachéazejict se nejblize jadru, nalezi oznaceni K. Hladiny vice vzdalené ato-
movému jadru se dale oznacuji pismeny L, M, N. Pocet hladin zalezi na druhu
atomu, presnéji na jeho protonovém Cisle, které udava zaroven pocet elektront
v obalu. Kazdé hladiné nalezi energie udavana v elektronvoltech (eV).

Z diivodu rozstépent energie jednotlivjch hladin na vice podhladin mdze mit
napriklad orbital L dalsi tfi podhladiny oznacené jako L4, La, L3 (obr. 90). Tyto in-
dexy se zvysuji s tim, jak se podhladiny vzdaluji od jadra. Podobné je to u ostatnich
hladin.

Elektron patil mezi ¢astice (fermiony) s polociselngm spinem a podléhajicim
uréitému pravidlu pri obsazovani jednotlivich hladin. Podle tohoto pravidla ne-
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" Obréazek 90: Prechody mezi hladinami vedouci k emisi charakteristického rtg zarent
(http://www.globalsino.com/micro/TEM/images/TEM9995b.jpg).

mohou byt zadné dva nerozliSitelné fermiony ve stejném kvantovém stavu. Tzn,,
Ze je povoleno, aby v kazdé hladiné byly pouze dva elektrony, a to s opacné ori-
entovangmi spiny. Timto pravidlem je umoznén vyskyt pouze jednoho elektronu
v kazdém rozliSeném kvantovém stavu. Pocet elektrond, které mohou obsadit n-
tou hladinu atomu je 2n?, kde n je hlavni kvantové &islo. ,K hladina” atomu se tedy
sklada ze dvou elektronli pro n = 1, ktera je nasledovéna ,L hladinou” s n = 2
a ,M hladinou” s n = 3. Tyto uzavrené hladiny K, L, M pak dohromady obsahujt

2 + 8 4+ 18 elektrond.

Prechody elektront mezi témito jednotlivgmi hladinami vedou k uvolnéni ener-
gie, ktera v urcitych pripadech odpovidad energii rtg zareni. Vznik charakteristic-
kého rtg zareni nastane, pokud primarni urychleny elektron vyrazi néktery elek-
tron z atomu vzorku na nékteré vnitint hladiné (blizké jadru), napr. z hladiny K.
K vyrazeni dojde pouze za predpokladu, Ze je pfedana energie vétsi, nez je energie

kritickd (E¢) pro danou vrstvu (K, L, M, N).

Po vyrazeném elektronu vznikne prézdné misto a nepfritomnosti elektronu je
narusen rovnovazny stav atomu jako celku. Takhle ionizovany atom spéje opét do
stavu s minimalni energit (do zakladntho stavu) tim zptsobem, Ze prazdné misto
napf. v hladiné K je obsazeno elektronem z nékteré vyssi energetické hladiny,
napt. hladiny Ls. Rozdil energit téchto dvou hladin L; a K, mezi ktergmi se preskok
elektronu odehrdl, je vyzaren ve formé kvanta rtg zarent nebo je energie predana
Augerovu elektronu. Tyto prechody maji své konkrétni oznacent, tento konkrétné
Ke1. Dalst prechody jsou zndzornéné na obr. 90. Potom, co elektron z hladiny
Ls preskoli na prazdné misto po vyrazeném elektronu na hladiné K, vznika na
hladiné L3 opét dalsi prézdné misto, které je obsazeno elektronem z nékteré na-
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sledujict vyssi hladiny, napf. M. Emitované zareni ma opét svou charakteristickou
energii a také své konkrétni oznaceni. Energie jsou tabelovany a vyuzivajt se pfri
identifikaci sloZzeni vzorku. Kazd( prvek periodické tabulky mé své jedine¢né roz-
loZent energetickych hladin a také jedinecné hodnoty energit pii vSsech moznych
povolenych prechodech mezi dvéma hladinami.

V preneseném vznamu tyto energie slouZzi jako ,otisky prstu” kazdého chemic-
kého prvku a timto zplisobem je tedy mozné zjistit chemické slozent zkoumaného
vzorku.

3.6. Detekce rentgenového zarent

Pro ziskant charakteristického spektra a nasledné vyhodnocent charakteris-
tického rtg zareni, je dllezita rychlad a presna detekce rtg zarent vystupujictho ze
vzorku. Elektronov( mikroskop (SEM nebo TEM) miize byt vybaven analyzatorem,
kterg provadi rozklad rtg zareni podle energie (Energy Dispersive Spectrometer
- EDS) nebo podle vlnové délky (Wavelength Dispersive Spectrometer — WDS).
Protoze systém EDS je béznéjsi, pfedevsim z divodu nizsich pofizovacich na-
kladd a rychlejsiho ziskant spektra, bude popsan predevsim jeho princip; o WDS
se zminime okrajové.

3.6.1. EDS detektor rentgenového zareni

Dnesni EDS detektory jsou schopny registrovat vice nez 10° rtg pulzii za
sekundu a roztridit je v mnohokanalovém analyzatoru do podoby charakteristic-
kého spektra.

Zpravidla EDS rtg detektory (obr. 91) majt Si(Li) detektor chlazeny kapalngm
dustkem (LNy). Ten je schopen poskytnout mikroanalgzu s vysokgm rozliSenim car
charakteristick(ch energil ve spektru.

AT Thermo Scientific NanoTrace detektor rtg zarent
(http://www.thermo.com.cn/Product3820.html).
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Tyto typy detektor vyuZivaji aktivni oblasti od 10 do 50 mm% Energetickd
citlivost a vysokeé rozliSent dovoluji presnou kvalitativni a kvantitativni analgzu.
Schéma polovodic¢ového Si(Li) detektoru ilustruje obr. 92.

—500V

rtg zérent

P oblast
mrtva vrstva 0,1 mm)
Au kontakt

(20 nm) Li driftovact oblast

N oblast
Au kontakt

(200 nm)

e clektrony
o diry

PLOLTEPASPH Schéma Si (Li) polovodicového detektoru.

Detektor pracuje na principu obracené polarizované PIN diody. Kdyz rtg za-
fent interaguje s polovodi¢em, dochdzi k prechodu elektront z valen¢ntho pasu
do pasu vodivostniho a vytvorent paru elektron-dira. Vysokoenergetické elektrony
ztratl energii v ki'emiku (Si). Charakteristické rtg zarent s typickou energit vice
nez 1keV mlize vygenerovat tisice part elektron-dira. Pocet vytvorenych part
elektron-dira je pfimo Umérnyg energii prichézejictho rtg zareni n = % kde E,
je energie fotond rtg. zéreni a w prdmérna energie potebnd na vytvoreni 1 paru
(pro St ws; = 3,6 eV). Amplituda napétového impulsu je vyjddiena vztahem

en ek,

U=TF=%wC

kde e je elementarni ndboj a C celkova kapacita systému.

Jelikoz rtg zatent pronikd hmotou mnohem snadnéji nez elektrony, potiebu-
jeme pro rtg zarent vnitfni oblast mezi P a N polovodi¢em o tloustce asi 3mm
k tomu, aby vytvorila pary elektron-dira. Pouzivany kfemik obvykle obsahuje ne-
Cistoty akceptorového druhu (P polovodic), proto je dopovan lithiem (Li). Lithium
nasytt akceptorovou primés a polovodi¢ ma jen vlastni vodivost. Elektrony a diry
vygenerované rtg zarenim predstavuji velmi mal(j ndboj (asi 107'° C). Shér vétsiny
signalt zajistuje zaporné predpéti mezi celni a zadni sténou, které jsou pokryty
tenkou kovovou vrstvou z Au ¢t Ni (10 az 20 nm na celni sténé a 200 nm na zadni
sténé). Aplikujeme-li zdvérné napéti, zaporn( ndboj je disklokovan na P oblasti
v prednt casti detektoru a kladng ndboj na zadni ¢asti. Elektrony a diry jsou
oddélené a mlze tak byt méren puls elektron(i v zadnim ohmickém kontaktu. Néa-
sledné je signal zesilen tranzistorem rizengm polem (FET). Velikost tohoto pulsu
je Umérna energii rtg zarenti, které vygenerovalo pary elektron-dira.

Chlazeni detektoru je nutné z divodu omezeni tepelné energie, ktera by akti-
vovala pary elektron-dira a zvySovala tak Groven Sumu. Dale by hladina Sumu ve
FET maskovala signaly z nizkoenergetického rtg zarent. Z téchto ddvodud chladime
detektor i FET kapalngm dusikem ze zasobniku — Dewarovy nédoby.
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RozliSovaci schopnost detektoru je bézné dosahovdna v hodnotach 140 eV na
Mni, a 80eV na Ck,. Mezi detektorem a komorou je beriliové okénko, které za-
branuje kondenzaci nedistot na detektoru. Odsunutim okénka je moZzno mérit na
nizsich energiich. Energie dopadajictho svazku elektront musi byt 2 az 2,5krat
vyssi nez je excitacni energie (energie absorpcni hrany) pro dan( prvek (totéz
plati i pro WDS detektor).

Vedle pojmu EDS ,Energy Dispersive Spectrometer” se mlizeme setkat také
s EDX, coz je oznadeni pro ,Energy Dispersive X-Ray Analysis”. Existuji dva
pristupy jak provést EDX mikroanalgzu. Kvalitativni EDX mikroanalyza, kterou
mazeme detekovat prvky v urcité oblasti vzorku. Rozsah detekce prvkl zalezi
na citlivosti konkrétniho detektoru, na protonovém cisle studovaného vzorku a na
délce expozi¢niho ¢asu pii nacitant EDX spektra. Kvantitativni EDX mikroanalyza
vychézi z porovnéni spekter. Srovnavaijt se intenzity ¢ar rtg zareni mérenych prvkd
ve studovaném vzorku s intenzitami odpovidajicich ¢ar produkovan(ch z urcitého
standardu.

3.6.2. WDS detektor rentgenového zarenti

Tento zpusob detekce charakteristického rentgenového zarent vede k ziskant
mnohem presnéjsiho spektra energit a tim k presnéjSimu stanovent chemického
slozeni analyzovanych mikroobjemd. Princip detekce je naznacen na obr. 93.

dopadajici primarni
elektronoyy paprsek

fokusacni kruznice

synteticky
krystal

vzorek

ROLIEEA SRR Princip detekce charakteristického rtg zafeni u WDS.

Pri WDS se vyuziva Braggova vztahu 2dsin 6 = n.A pro difrakéni maxima,
z néhoz lze pii zndmém d urcit A a tim i energii rtg zareni. Zakladem detekce
je krystalovy detektor se syntetickym krystalem, pripadné systémem krystald
s velkou vzdalenosti krystalovych rovin d, aby byla umoznéna i analyza lehkgch
prvka (Be, B, C, O, N). Touto metodou v3ak miizeme dosahnout mnohem vyssiho
rozliseni energit az 5eV (oproti 150 eV u EDS).

101



WDS EDS

Vysoké spektralni rozlisent (2-6 eV) Nizké spektralni rozliseni (130-155eV)
Nizsi ucinnost pri nabirdni spektra (pomalejsi) Vysoka ucinnost pri nabirdni spektra (rychlejsi)
Vyssi citlivost na zménu geometrie vzorku Nizsi citlivost na zménu geometrie vzorku
Ridké artefakty ve spektru Casté artefakty ve spektru
Nevyzaduje LN, Vyzaduje LN,

Dochézi k pohybu mechanickich ¢asti Nedochazi k pohybu mechanick(ch ¢asti
Je nutna relativné vysoka energie svazku Nizka energie svazku neni problémem
Nékladné zafizent Méné nékladné zafizenti

SUELEUERHE Porovnani WDS a EDS mikroanalytick(ch metod.

3.6.3. Zavislost velikosti excitacniho objemu na urychlovacim napéti

Excitacni objem je nejvice ovlivhén urychlovacim napétim primarntho svazku
elektront. Ve snaze dosahnout vétSiho excita¢niho objemu lze zv(sit energii do-
padajicich elektron(i na desitky keV. Primarni paprsek s vyssi energit dokéze
proniknout hloubéji do vzorku. Elektronovy svazek paprskd musi mit energit vétsi
nez je kritickd hodnota energie (E.), potfebna k ionizaci atomu uvolnénim elek-
tronu z vnitint hladiny elektronového obalu atomu. Hodnota E. se zvySuje pro
elektrony v hladiné nejblize jadru. Pro K slupku je E. vyssi nez pro hladinu L.
Atomy s vyssim protonovgm cislem maji vice elektron’ v obalu a proto je i E.
vyssi. Jak velké hloubky excitacni objem dosahne, lze pFiblizné vypocitat pomoci
stfednt hloubky penetrace ve vzorku podle vzorce

R =0,33(E; — E?)/p,

kde R je stfedni hloubka penetrace, £y energie primarnitho elektronu (v keV),
E. kriticka ionizac¢ni energie (keV) (pro Aup,, = 2,123keV) a p hustota vzorku
(v g/lem?) (pas = 19,32 g/cm’®). Nasledujici tabulka 2 obsahuje vypoltené hodnoty
hloubky penetrace ve zlaté pro hodnoty urychlovactho napéti 5kV, 10kV a 15kV.

EolkeV]| 5 10 15
R[nm] | 35 163 376

MELTIEEPH Stredni hloubky penetrace pro jednotlivd urychlovaci napéti.

Volba optimalntho urychlovactho napéti je dulezitad pro optimalizaci podminek
EDX mikroanalgzy. Souvisi s G¢inngm ionizaénim prafezem a obecné se da kon-
statovat, Ze vétS{ urychlovacl napétt usnadiuje excitaci, zvysSuje penetraci elek-
tronli do hloubky, ale tim zvySuje i absorpci rtg kvant vygenerovanych ve vzorku.
Kvali u¢inkam absorpce, kterd mlze zhorsit vyhodnocent EDX spekter, by volba
primarnt energie elektronu neméla bt prilis vysoka. Pouzité urychlovaci napéti
se zpravidla pohybuje kolem 15kV.

3.6.4. Priprava vzork( pro elektronovou mikroanalyzu

Naprasena vrstva pro eliminaci povrchového ndboje u nevodivych preparatt
(biologické preparaty, ..) zplsobuje problémy pii analyze prekryvem pikd napra-
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Seného kovu (¢im tézsi prvek, tim vice ¢ar). Prepardty must byt ¢isté a nekonta-
minované (hydrokarbonaty, prach, ...).

3.7. Parametry zobrazeni a tprava obrazu v SEM

Zatimco v TEM miZeme dosdhnout jen pseudo-3D efektu pfi pozorovani ten-
kych tezd, charakteristickgm obrazem v SEM je 3D obraz s vysokou hloubkou
ostrosti. Obraz v SEM vznika bod po bodu, Ffadek po radku skenovanim povrchu
vzorku. ZvétSeni obrazu je proto rovno podilu velikosti L hrany obrazu na monitoru
a velikosti intervalu L’ zobrazovaného povrchu vzorku

L
Z= T
Rozsah zvétseni pouzivanich v SEM se pohybuje v rozmezi od 5 az po 600 000.
Maximalni hodnota zvétSeni SEM je soudasné rovna velikosti jeho uZzite¢ného
zvétSentl.

RozliSovaci mez SEM zavisi predeviim na priiméru stopy fokusovaného elek-
tronového svazku na povrchu preparatu. U nejbéznéjsich pristroji s wolframovou
primo Zhavenou katodou se rozliSovact mez pohybuje v rozmez{ 10 az 15 nm. V no-
véjsich typech vgkonnych SEM se pouzivaji autoemisni elektronové trysky, které
maji mnohem mensi primér katody. Tyto typy SEM pak umoziiuji dosdhnout roz-
liSovact meze az 1 nm. RozliSovaci mez SEM je (stejné jako v TEM) déle ovlivnéna
mnoha vadami zobrazeni (chromatickd vada, otvorovad vada, astigmatismus, aj.).
Tyto vady lze minimalizovat clonkami a specialnimi druhy elektromagnetickych
cocek, které jsou umistény v elektronoptické soustavé SEM.

Pro hloubkou ostrosti Ly obrazu vytvoreného pomoci SEM (obr. 94) plati vztah:

d 0

Lo = =—,
07 Za

kde dy je rozlisSovaci mez oka (0,2 mm), a aperturni Ghel (v rad) a Z zvétSeni SEM.

AP Znazornéni intervalu Lo (hloubka ostrosti).
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Z uvedeného vztahu je ziejmé, Ze s rostoucim zvétsenim SEM klesad hloubka
ostrosti vzniklého obrazu. Proto musime pfi zobrazovani pomoci SEM volit kom-
promis mezi zvétSenim a hloubkou ostrosti obrazu tak, abychom dosahli opti-
malni hloubky ostrosti v zobrazenych detailech povrchu prepardtu [7]. Pro pfipad
plochého zobrazent povrchu integrovaného obvodu (obr. 95) nent nutna vysoka
hloubka ostrosti a prevazuje potreba dosahnout vyssi rozliSovact schopnosti, za-
timco u preparatu na obr. 96 je tomu naopak. Mtize jim byt hmyz, ¢lenité krystaly
nebo jiné objekty. Ve vSech piipadech je pro nas rozhodujici dostatecna hloubka
ostrosti, zajistujict prijatelné ostré zobrazeni v celém objemu vzorku.

LIRSS Krevni buitky a snimek hmyzu.

Uvedme ve stru¢ném prehledu nejcastéjst priciny vedouct ke snizent kvality
vysledného obrazu.

1. Neostrost zptisobend:

e Spatnou volbou urychlovactho napétt,

e nestabilitou zdroje elektronového svazku, napt. zplisobena nedostatec-
nym zhavenim katody,

e chybngm serizenim primarniho elektronového svazku,
e nedokonalgm vycentrovanim aparatury objektivu,
e nedostatecnou korekci astigmatismu,

o piilis velkgm zvétSenim,
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e Spatné fokusovanym svazkem elektronl (nezaostieno),
e znacnou ploSnou hustotou ndboje na povrchu vzorku,

e nezaostfenym fotoapardtem nebo CCD kamerou.
2. Celkové nizkéd kvalita obrazu mize byt zapricinéna:

e Spatnou volbou urychlovactho napétt,

e chybngm nastavenim velikosti proudu primarntho svazku elektrond,
e zietelngm Sumem vyvolangm nadmérngm zesilenim fotonasobice,

e chybné nastavengm jasem a kontrastem pro snimani obrazu,

e nevhodnou vzajemnou polohou vzorku a detektoru,

e nedokonale pripravengm vzorkem,

3. Faktory zpusobujici lokdlni poruchy obrazu z divodu:

nestability emise elektronového déla,
e znacné plosné hustoty naboje na povrchu vzorku,

e mechanickych vibraci,

vnéjstho elektromagnetického pole,

e nedistot na vzorku.
4. Deformace vzorku mize byt zpisobena:

e termickgm poskozenim primarnim elektronovgm svazkem,
e zménou teplotniho gradientu vzorku,

o zkreslenim zplisobengm naklonem preparatu,

e velkgm ploSngm ndbojem na povrchu vzorku,

e poskozenim vzniklgm pii pripravé vzorku.

Existuje cela Fada zplsobhd, jak se v§se uvedengm problémim vyhnout. Dnesni
pristroje dokazou i samy optimalizovat parametry pro dosazeni dokonalého snimku.
Musime vSak mit minimalni hodnotu proudu ve svazku, abychom nezvysSovali Sum
detektoru. Nasledujici obrazky 97a) az 97d) porovnavaji rizné hodnoty urychlo-
vactho napéti v zavislosti na prokreslent detaili vzorku.

Nespravna volba urychlovaciho napéti v SEMu

Pri charakterizaci vzorkd pomoci skenovaci elektronové mikroskopie je Spatna
volba urychlovactho napétt jednim z nejcastéjSich problémd. V piipadé nevodi-
v(ch vzork( (pokud nejsou pokoveny) je tfeba volit nizkd napéti (0,5—1,5kV). Po-
kud by bylo nastaveno vyssi napéti, dochazelo by ke znacnému hromadént elek-
tront v preparatu a jeho nabijeni. To se projevuje deformacemi méreného vzorku
a ztratou ostrosti obrazu. Na snimcich se nabijent preparatu projevuje svétlymi
plochami (obr. 98), které zcela znehodnocujt snimek.

Pfi pozorovani nékterych nevodiv(ch vzorkl v rezimu sekundarnich elektront
pri urychlovacich napétich do 3kV je mozné pozorovat zajimavy jev. Misto obrazu

105



o)
-
=

“

a) struktura zretelnd  UN 5kV

a) maly povrchovy naboj U 15 kV

a) nevyraznd struktura UN 30 kV a) velky povrchovy ndboj UN 45kV

SOLIEr IS VH Prokreslent detailt biologického vzorku pii rtizngch hodnotach urychlovaciho
napéti.

ROETEESER Povrch chrupavky kloubu zobrazeny v reZimu SE spravné (vlevo) a znehod-

noceny efektem ,nabijent” (vpravo).

pozorovaného preparatu bylo sekundarnimi elektrony vytvoreno tzv. ,zrcadlent
detektort” (obr. 99). Jev zrcadlent lze vysvétlit nasledujicim zplisobem. V analyzo-
vaném preparatu se hromadi elektrony, které diky Spatné vodivosti vzorku nejsou
z preparatu odvadény. Ty poté vytvori natolik silnou bariéru, ze dalsi dopadajict
primarnt elektrony se pouze odpudti od preparatu a dopadaji na vnitini stény mik-

roskopu, kde vybudi sekundarni emisi. Vzorek se tedy stava v podstaté zrcadlem.

3.8. Environmentalni skenovaci elektronova mikroskopie

Environmentaln{ skenovact elektronovéd mikroskopie (eSEM) predstavuje je-
den z vgvojovych trendd v elektronmikroskopickgch metodach. Umoziiuje zkou-
mant vzorkt zivé i nezivé prirody v podminkéach vysokého tlaku plynli az 3 kPa, ve
kterych se nejen povrch nevodivého preparatu nenabiji, ale dokonce lze uchranit
vlhk( vzorek pred vyschnutim. Pristroje eSEM pFitom umoziuji pracovat i ve va-

106



ROEPEISEER Zrcadlent prepardtové komory SEM.

kuu pod 1073 Pa, odpovidajicimu podminkdm pozorovéni v klasickém skenovacim
elektronovém mikroskopu.

Je-li tlak plynt v komore vzorku eSEM vyssi nez priblizné 200 Pa, dochazi
k tonizacnim srdzkam primarnich i signalnich elektroni s atomy a molekulami
plynd v okoli prepardtu a vzniklé ionty kompenzuji nabijent vzorku dopadajicimi
elektrony. Tento proces umoziiuje pozorovani elektricky nevodivych vzorkd bez
nutnosti pokrytt jejich povrchu elektricky vodivou vrstvou. Je-li v komoie vzorku
tlak plynt, nejlépe vodnich par, vyssi nez 611 Pa (pii teploté 0°C), lze pozorovat
objekty obsahujici menst ¢i vétSi mnozstvi vody bez vyschnutl a zborcent jejich
struktury.

3.8.1. Moznosti eSEM

e Studium detailli struktury povrchl vodivych i nevodivich vzork( pochazeji-
cich z zivé i nezivé ptirody o rozmérech nanometrti az milimetrd.

e Studium vlhk(ch vzorktd a vzork(l na fazovém rozhrani skupenstvi (procesy
kondenzace, vyparovani, tant, tuhnuti, atd.)

e Studium vzork(l v podminkach mechanického i tepelného namahant v pro-
stfedi vakua, nebo rdznygch druhd plynd s volitelnou vlhkosti.

e Studium materidlového, topografického, popf. napétového kontrastu (umoz-
nujictho zobrazit nahromadént a rozlozeni elektrického ndboje, napf. na
hradlech tranzistort).

o Studium reakci rtizngch chemick(ch latek v komotre vzorku mikroskopu.
e Studium chemicky agresivnich latek, napriklad bateriovjch hmot.

e Studium rGznych druht vzork(i v podminkach blizicich se atmosférickému
tlaku.

eSEM mikroskop musi mit v tubusu stejné vysoké vakuum, jako ostatni elektro-
nové mikroskopy. Prostor preparatové komory, kde je vakuum nizké, je oddéleno
specidlni tlakovou clonkou (obr. 100). Detektory, které jsou v eSEM vyuZivany,
toleruji prirozené prostied( prepardtu (proto také environmentalni mikroskopy).
Nejsou citlivé na svétlo a teplo a umoziuji zvysent tcinnosti detekce. Z obr. 101
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LIRSS Specidlni tlakové clonky odd&lujici prostor tubusu s vysok(m vakuem a pro-
stor prepardtové komory s nizkgm vakuem (az s atmosférickgm tlakem) (zdroj:
prospekt firmy FEI).

vyplgva, ze dochazi k ionizaci plynu uvolnéngmi elektrony ze vzorku. lonizovany
plyn nejenze kladngmi ionty potlacuje nabijent preparatu, ale pfi ionizaci do-
chazil k vyssi tvorbé elektront, které zvysuji ucinek detekce. Nasledujicl snimky
na obr. 102 ukazuji nékteré z mnoha aplikaci, které by nebylo mozné realizovat
v klasickém SEM.

Elektrony

Kladné ionty

Molekuly plynu

SOLTEr I Schematické znazornéni ionizatnich procesti v eSEM po dopadu primarnich
elektronti na vzorek.

3.9. Priprava vzorkli pro TEM

Hlavnim cilem p¥ipravy vzorku jak pro TEM, tak i pro SEM, je ziskat reprodu-
kovatelngm zplsobem presnou morfologickou informaci o preparatu a maximalnim
zpusobem potlacit jakékoli artefakty v jeho objemu.

Pro zachycent ultratenkqch rezd, replik povrchu nebo suspenze bunék nebo
castic se pouziva tenka félie, transparentni pro elektrony. Podminkou je, aby byla
stabilni vict urychlengm elektrontim a méla nizkou zrnitost. Z ddvodu eliminace
absorpce elektront ve folit musi mit tloustku kolem 20 nm. Nejvice se pouzivajt
uhlikové a plastové félie. Uhlikové maiji ¢asto otvory, aby pozorované struktury
nebyly ovlivnény uhlikovou vrstvou (holey carbon — obr. 103). Jako plastova félie
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SOl SIPH Priklady aplikact eSEM: zleva rozpousténi krystalii NaCl, kapky vody na
lidském vlase a Zivad msice (zdroj: prospekt firmy FEI).

se pouziva Formvar rfedén( v etylendichloridu o koncentract mensi nez 0,5%). Pri-
prava plastové félie je snadna, uhlikové vrstvy je mozné pripravovat naparovanim.
V dnesni dobé je mozné zakoupit uhlikové félie, nanesené piimo na podlozni sitku.

b

]
‘ J
- e

ROLTEPESIER Holey carbon folie.

Sitka pro TEM predstavuje pevnou podporu pro félie a ultratenké rfezy nebo
suspenze ¢astic. Bgva vyrobena z médi, ktera je diamagnetickgm materidlem, ne-
ovliviiujicim prochézejict elektrony. Sitky se list procentem otevi‘ené plochy a pe-
rioda sitovani se oznacuje v carach na palec (obr. 104).

ROLIEPISIER Podlozni sitka s oznagenim Mesh 100 a Mesh 300 (¢ar/palec) (zdroj: katalog
firmy Pelco).

Postup nanesent félie na sitku je znazornén na obr. 105:
a — sklicko ponorit do roztoku s Formvarem,
b — vysusit v bezprasném prostiedi,

c — folii splavit na hladinu vody,
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- Obrazek 105: Postup nanesenti formvarové félie na sitku.

d — podlozn( sitku dat na prouzek papiru, ponofit pod félii a vytahnout.
Obecné existujt dva zpusoby jak pripravit vzorky pro TEM:

1. Do mikroskopu pfimo vkladame cel] studovan( objekt, pfipraveny podle
obvyklych pravidel.

2. Druhq zpusob predstavuje nep¥imé pozorovéni ultrastruktury, kdy v mik-
roskopu pozorujeme repliku (otisk) studovaného objektu, nikoliv samotny
objekt.

3.9.1. Repliky

Jak jiz bylo uvedeno, vzorky silnéjsi nez 0,1 ym nemohou byt v TEM studo-
vany z davodu absorpce a rozptylu elektron(i v latce. Zejména u kovd, které nent
mozné pripravit v podobé tenkého fezu, bylo nutné najit zplsob, jak zajistit otisk
povirchu. Metody vytvarent replik se dnes pouziva zejména v kombinaci s metodami
mrazového leptant.

Repliky se délt na jednostupriové a dvoustupnové, pozitivni a negativni. Jed-
nostupriovy pozitivni otisk se utvori tak, ze objekt se ve vakuu nejprve Sikmo na-
stinuje kovem a pak se na néj kolmo napafri siln&jsi kryct vrstva uhliku. Replika se
potom splavi nebo sejme pomoct plastické hmoty. Jednostupriovy negativni otisk
se pripravi tak, ze se na objekt kolmo napari ve vakuu vrstva uhliku a stinuje
se az sejmutd replika (obr. 106). Neni-li mozné repliku jednoduse sejmout, musi

napafena vrstva sejmuty otisk
Wu

LIRSS Tvorba negativni repliky: nanesent plastického (nebo C) filmu, sloupnuti a
stinovant.

se snimat jednostupiiovy otisk pomoct podptrné vrstvy plastické hmoty, ktera se
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necha zaschnout, potom se plastickd hmota strhne pomoci samolepici pasky, a ta
se rozpusti v acetonu (obr. 107).

m;nm

i

DL I Zpasob vytvateni replik: a) rozpusténim vzorku a b) odtrzenim z povrchu a
odstranénim pasky.

Dvoustupriovy negativni otisk vznikne, pokud se na objekt nanese dostatecné
mnozstvi vyse zminén(ch roztokd kolodia nebo formvaru a po zaschnuti se prvni
stupen repliky sejme pomoct samolepici pasky. Na otiskovou stranu se napafi ve
vakuu vrstva uhliku a tato uhlikova vrstva se Sikmo nastinuje kovem. V zavéru
se rozpusti samolepici paska i plasticka hmota. U pozitivniho dvoustupiiového
otisku se po sejmuti repliky nejprve otiskova strana postinuje kovem a pak se
na ni napafi vrstva uhliku (obr. 108). Ve vSech piipadech tloustka repliky nesmi
presahnout 20 nm.

nanaseni rapliky

ROLTER S Priprava pozitivni repliky.

3.9.2. Stinovani tézkgmi kovy

Ke zvgraznéni povrchové topografie ultratenkého fezu nebo repliky se pouzi-
vajl ,tézké" kovy, které se naparuji na povrch kovu ze strany (obr. 109). Kovy must
mit vysokou hustotu a must byt inertni vzhledem k chemickgm vliviim a teploté.
Pouzivaji se Au, Pd, Cr, Ni, Ge, Pt, U. Nevghodou Cr je, Ze pod 5 nm vykazuje gra-
nularitu. Slitina Pt a Pd (v poméru 3:1) je vhodnéjsi neZ ¢ista platina. Tloustka
stinované vrstvy je 0,3-1,5nm. Na obr. 110 jsou latexové kulicky stinované zlatem
a slitinou zlata a paladia.
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PLOLIERASIEH Princip stinovant.

LIRS NI Latexové kulicky (0,3 um) stinované a) Au, b) Au-Pd.

3.9.3. Metody mrazového suseni, lomu a odpaiovani

Kromé chemické fixace lze pro TEM pfipravit vhodné preparaty z biologic-
kych objektli i za pouziti fyzikdlnich postupd, tedy nejcastéji prudkgm snizenim
teploty. Jejich prednosti je, ze zachovaji preparat co nejblize nativnimu stavu. Pro
tyto metody existuje fada pristrojd, které umoziuji biologické objekty zmrazovat,
krajet, susit atd.

3.10. Ptiprava preparati pro skenovaci elektronovou mikroskopii

Skenovaci elektronovy mikroskop (SEM) mé diky svému analytickému poten-
cidlu Siroké uplatnéni v fadé védnich a pramyslovgch oborl. V biologii je di-
lezity pro lékarské védy (anatomie, histologie, patologie, ...), botaniku a zoologii.
Uplatiiuje se v geologii, metalografii, mikroelektronice, strojirenstvi, gumarenském
pramyslu apod.

V SEM je moZné pozorovat objemné preparaty, jejichz velikost je limitovéna
velikosti preparatové komory. Vodivé materidly (kovy, polovodice) nent tfeba zvlast
pripravovat. Biologické preparéaty zpravidla vyzaduji specidlni pripravu, neuvazu-
jeme-Li mikroskop s volitelngm vakuem (environmentalnt SEM) nebo nepracujeme-
li v rezimu nizkého napéti (low voltage SEM).

U biologickych preparatl je tfeba posoudit, zda se jednd o tkané tvrdé ¢i
mékké. Tvrdé tkané, jako jsou napt. kosti, vlasy, zuby, kutikuldrni vrstvy u hmyzu,
schranky rozsivek, drevo aj., vyzadujt pouze zajisténi vodivosti povrchu. Mékké
tkdné vyZadujl slozitéjsi postup zahrnujicl fixaci, odvodnéni, vysuseni, pokoveni,
tedy zhruba stejny postup jako u TEM.

3.11. Priklady aplikaci TEM a SEM

V této kapitole si stru¢né uvedeme nékteré aplikace elektronové nanosko-
pie, ve kterych nastinime jeji prinosy. Nasledujici kapitoly budou vénovany tifem
pripadovgm studiim.
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SOl SERE Vodni meniskus mezi hrotem a vzorkem pii riizné relativni vihkosti
(doi:10.1021/1a0512087).

Skenovaci elektronovd mikroskopie se velmi ¢asto pouziva k zobrazeni{ mikro
a nanostruktur. Jednou z aplikact mize byt tfeba zobrazent hrott pro STM (obr.
4) a AFM (obr. 19). Nemusi se zobrazovat jenom hroty samotné, ale i ve funké-
nim usporadani. Napriklad pro mnoho nanolitografickgch aplikaci, které vyuzivaji
SPM, je nutné, aby mezi hrotem a vzorkem vznikl vodni meniskus. Ten vsak ne-
muazeme pozorovat v béznému SEMu, protoze se kvali vysokému vakuu vypafi. Ale
ve eSEMu uz to mozné je (obr. 111).

Daéle se Casto zobrazuiji litograficky vytvorené struktury, napriklad riizné mi-
kroelektromechanické systémy, jako jsou soustavy ozubenych prevodu (obr. 112),
senzory apod. | zde nemust jit jen o statické zachycent topologie, ale i o sledovanti
funkce obvodu.

ROl SEPA Soustava Sesti ozubengch kol, kterd je schopna pracovat a2 do frekvence 250
tisic ot./min. Priméry kol jsou radové desitky pm
(http://mems.sandia.gov/gallery/images/gc7.jpg).

Skenovaci elektronova mikroskopie obecné nent schopna méfit visky objektu,
spise jen odhadovat. Nicméné se ukazuje, Ze je schopna zachytit vskové rozdily
mensi nez 1 nm (obr. 113).

Casté aplikace transmisni elektronové mikroskopie je v oblasti studia riistu
a vnitint struktury nanostruktur — nanocastic, nanodratk(, nanotrubi¢ek apod.
S vghodou se vyuziva schopnost TEMu dosahnout atomérntho rozlisent. Ve vétsiné
pripadl pouzitt TEMu jde o studium velikosti ¢astic nebo zachycent jejich fazové
struktury. Nékdy se vSak metoda vyuziva ke studiu samotného rlistu systémd, kde
poskytuje nedocenitelné informace.

Na obr. 114 je zachycen proces rlstu Si nanodratku, kter( vyrasté pod ¢astici
katalyzadtoru. Na obr. A je vidét katalyzator jesté v kapalném stavu, kdezto na obr.
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PO SINER Zobrazeni struktur na povrchu 6H-SiC: vlevo detail. Nasledn AFM analgza
ukdzala, Ze nejmensi v(skové prechody, které byly SEMem zachyceny, jsou
0,8 nm (doi:10.1016/j.mee.2008.11.065).

B uZ je v pevném stavu (jsou vidét krystalografické stény). Na dalsich obrazcich C
az | je zachycen proces nasledného vytvaren( heteropiechodu Si-Ge-Si. Z podobné
oblasti, ale s vétSim rozliSenim, pochazi aplikace na obr. 115, na které obdobnou
technikou roste safirovy) nanodrat. Z nasledn(ch snimkut je mozné vyhodnotit nejen
krystalografickou orientact nanodratu, ale také vysledovat, ze prenos hmoty nent
jednosmérny, ale ma oscilujict charakter.

Druhou vghodou TEMu je schopnost vidét dovniti materidlu. Toho lze vyuZit
napf. pii studiu tvorby dutgch nanocastic. Na obr. 116A jsou vidét krychlové na-
nocastice stribra, které jsou plné. Po dalSim zpracovani se rozpusti vnitiek ¢astic
a ziskdme duté nanocastice, které lze v TEMu velice snadno odlisit od plnych
(obr. 116B). Pro srovnani, na obr. G a H jsou tytéz ¢astice zachycené v SEMu.
| zde je mozné rozlisit plné a duté castice (ziejmé diky malé tloustce stran je i
SEM schopen vzorek prosvitit), ale obrazy dut(ch ¢astic jsou zkreslené.

Schopnost SEMu prosvitit nékteré objekty je pékné vidét na prikladu grafent
(obr. 117), tj. jedné vrstvy grafitu. Na obrazku jsou dobte vidét hrany grafend, ale
také vrstva stiibrné pasty, na kterou byly naneseny. Jediny rozdil oproti prazdngm
mistim je v ostrosti obrazu — grafen zde pasobi jako matné sklo.

Zvlasté v pripadé studia uhlikovych struktur, jako jsou fulereny a nanotrubicky,
ma schopnost vidét dovniti s atomarnim rozliseni své vghody. Prikladem muze
byt aplikace, ve které se vnitini prostor uhlikové nanotrubicky naplnt uhlikovgmi
fulereny Cgo (obr. 118). Protoze tyto fulereny jsou nesymetrické, miizeme dokonce
sledovat otacent fulerenu uvniti nanotrubicky.

3.11.1. Vyuziti TEM pfii charakterizaci magnetosomti

Superparamagnetické nanodastice oxididl Zeleza s vhodnou povrchovou modi-
fikact mohou byt vyuzivany v rfadé biochemickych a biomedicinsk(gch aplikact,
jako napftiklad v zobrazenl pomocl magnetické rezonance (MRI), k lé¢bé nadort
apod. VSechny tyto aplikace vyzaduji nanocastice vykazujict vysokou hodnotu
magnetizace, minimalni distribuci velikosti, netoxicitu a biokompatibilitu. Jednim
z nejvhodnéjsich materidld, splitujici tyto podminky, je biogenni magnetit (Fe3O04),
vyskytujict se v tzv. magnetotaktickgch bakteriich.
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AOLTERASNER Proces riistu Si nanodratu a vytvétent Si-Ge-Si prechodu
(doi:10.1126/science.1178606).

AOLTERA SN Oscilujict charakter riistu safirového nanodrétu
(doi:10.1126/science.1190596).
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2Ol Zobrazent plngch a dutgch nanodastic stiibra
(doi:10.1088/0957-4484/19/04/045607).

G_FCN-05

OIS SVA Grafeny v SEMu.

Magnetotaktické bakterie (obr. 119a) jsou mikroorganismy, objevené roku 1975,
které uvniti svého téla syntetizuji magnetické ¢astice. Vyskytuji se bézné ve slad-
kovodnich i mor'skych prostredich, prokazana byla jejich pritomnost v lokalitach
v USA, Né&mecku, Cing, Japonsku a Brazilii. Existuje nékolik druht téchto bakte-
rit, lisicich se tvarem, velikostt ¢i poc¢tem magnetick(ch castic, tzv. magnetosomd.
Magnetosomy pak v bakteriich vytvaii retizky, které se orientuji jako strelky kom-
pasu, které jsou vyrovnany soubézné se zemskgym magnetickgm polem a umoZznujt
tak, aby bakterie sndze nasla jeji nejptirozenéjsi prostiedi — mikroaerofilni zénu
rozhrani kal/voda.

Prednosti magnetotaktickch bakterii je vgroba biokompatibilniho magnetitu.
Magnetotaktické bakterie byly testovany pro pouziti v fadé aplikaci, napriklad
identifikaci severniho a jizntho pélu silné magnetickych granuli v meteoritech nebo
k rozpoznani jemngych magnetickych materialt. Byly také testovany v pripadé
adsorpce ionth tézkgch kovli v odpadnich vodach. Z hlediska nanomaterialového
viyzkumu jsou zajimavé predevsim kmeny magnetotaktickgch bakterii, které jsou
kultivovatelné a dostupné v Cisté kultuie.
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B
ROLTEr SRR Fulereny uvniti uhlikové nanotrubicky (doi:10.1021/nl0720152).

a)

SOLTER SRR a) Magnetotakticka bakterie, b) magnetosomy spoledné se svou biologickou
membranou.

Vyghodou bakterialnich magnetosom je jejich shodny tvar a fosfolipidova mem-
brana (obr. 119b), kterd umoziiuje navazani bioaktivnich latek. Magnetosomy tedy
mohou slouzit jako nosice lékd, enzymd nebo protilatek v biologickych oborech.

Kultivace magnetotaktick(ch bakterii je jednim z nejddlezitéjsich procesti pri
ziskavani magnetosomid. Magnetotaktické bakterie a jejich magnetosomy, zmiro-
vané v této aplikaéni casti, byly ziskany z kultivace bakterit Magnetospirillum
gryphiswaldense. Z jednoho litru kultivace lze po rozbiti bakterit ziskat magne-
tickou separact az 0,35 g magnetosom(l v suchém stavu.

Uprava povrchu magnetosomii a funkcionalizace Hlavnim cilem skupiny, zah(-
vajicl se v Regionalnim centru pokrocilych technologif a materiald PfF UP v Olo-
mouci magnetotaktickgmi bakteriemi, je ziskat ¢isté magnetosomy bez zbytkd
bakterii, obalit je a navazat na né dalsi latky vhodné pro vyuziti v bioaplikacich.
Proto bylo nejprve treba ovérit, zda jsou izolované magnetosomy cisté, tzn. bez
zbytkd rozbitgch bakteril. Na obr. 120a) je zifejmé, Ze suspenze s magnetosomy
neobsahuje zadné zbytky rozbitgch bakterii, avSak na obr. 120b), na kterém jsou
magnetosomy ziskané z jiné kultivace, jsou patrné zbytky rozbitgych bakterii.
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ROl SPIE Magnetosomy a) bez zbytku rozbitych bakterii, b) se zbytky rozbitgch bak-
teril.

Povrchova modifikace magnetosomti  Z obr. 120b) je zfejmé, ze magnetosomy
se nevyskytuji samostatné, ale vytvaii aglomeraty. Pro radu aplikact je velice
dalezité magnetosomy chemicky stabilizovat a zabréanit tak jejich aglomeraci a
degradaci. Toho je mozné dosahnout obalenim magnetosomid organickymi lat-
kami véetné surfaktant( a polymert, nebo obalenim organickou vrstvou, jako napf.
polysacharidy. V mnoha piipadech pak obalové slupky magnetosomy nejen sta-
bilizuji, ale mohou slouzit i pro jejich dalsi funkcionalizace, v zavislosti na dalSim
vyuzitl. Prvnim krokem povrchové modifikace magnetosom(i bylo odstranént jejich
membrany pomoci cetyl trimethylammonium chloride (CTAC) nebo dodecylsulfatu
sodného (SDS). Z TEM snimk( (obr. 121) je ziejmé, Ze v pripadé pouziti SDS-
negativniho surfaktantu i CTAC-pozitivniho surfaktantu, dojde k rozbiti fetizk(i a
zamezeni aglomerace po odstranént biologické membrany.

- PR EETT T
a) b)

OIS SPEE Magnetosomy bez membrény, ktera byla odstran&na a) CTAC, b) SDS.

Dalsim krokem je samotné obaleni magnetosom( biokompatibilnimi materialy,
jako je chitosan, dextran a Tween 20 (obr. 122a—c).

Z hlediska TEM bylo v néktergch pripadech obtizné identifikovat obaleni riiz-
ngmi cinidly. Pro vytvoreni kvalitnich snimk( bylo nutné nalézt magnetosomy
uchycené na vnitini strané otvord v uhlikové félii (holey carbon). Tak bylo mozné
ziskat na snimcich magnetosomy bez podlozntho uhliku a presné tak identifikovat
obalent. Pro ziskani prehledu o usporddéni magnetosomti ve vzorcich byl vyuZit
také SEM. Vzorek byl naképnut na oboustrannou uhlikovou péasku, uchycenou na
kovovou podlozku. Poté byl susen 20 minut na vzduchu. Urychlovact napéti bylo
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ROLTEr S SIPPH Magnetosomy obalené a) dextranem, b) chitosanem, c) Tweenem 20.

Vv

nastaveno na 3kV. Pri vyssich napétich dochazelo ke zna¢nému nabijent vzorkd.
Ze snimkl na obr. 123 vSak neni mozné rozlisit, zda jsou magnetosomy obalené ¢i
nikoliv, protoze v rezimu sekundarnich elektrond je zobrazovan jen povrch mag-
netosomd.

PFi studiu nanostruktur mize byt zajimavé i vyhodnocent trojrozmérné struk-
tury nanocastic. Jednou z moznosti je elektronova tomografie. Visledek jejt apli-
kace na magnetosomy je na obr. 124.

3.11.2.  Studium kavita¢niho opotiebeni materialu

Idealnim pomocnikem je skenovaci elektronovy mikroskop pri analgzach po-
vrchd kovh. Velmi casto se jedna o faktografické analgzy. P¥i provozu cerpadel,
pripadné armatur, je stale aktudlni pochopent mechanizmu kavitace. Ze studia
kavita¢nitho opotiebent exponovanych ¢asti je tfeba optimalizovat volbu kovovych
materidld pro provozni podminky cerpadel s cilem zvgsent jejich zivotnosti a spo-
lehlivosti.

Ze ziskanych poznatkll vyplgva, ze k opotiebeni materidlu pri kavitaci mtze
dochazet jen nasledkem dynamického kontaktu kapaliny s funkénim povrchem
soucasti. Kavitacni plsobent je tak intenzivni, Ze mu zadny dosud znédm( mate-
rial nemlze trvale odolévat. Studium povrchu vzorkd exponovanych v podminkach
kavitace blizkgch redlngym ukazalo, ze povrch materidlu pii kontaktu s kavitu-
jict kapalinou je vystaven jak mnohondsobnému zatizent, vedoucimu ke kumulaci
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LI SSPEE Tomograficka rekonstrukce magnetitu z magnetotaktickgch bakterii
(doi:10.1016/S0304-3991(03)00105-0).

plastické deformace a Unavovému poruseni, tak i k lokdlnimu ptsobenti, vedou-
ctmu u plastického materidlu ke vzniku krateru nasledkem ojedinélého zatizent.
Na vzorcich z hlintku, ktery je mékkgm a tvarngm materialem, lze jiz v prvnich mi-
nutach pozorovat lokalni poskozent ve tvaru krater( rGzngch rozmérd (obr. 125a).
Na obr. 125b) je deformovan( povrch vzorku etalonu hliniku CSN 42 4005 (99,5 %
Al) pri pokrocilém plisobent kavitace.

a)

. Obrazek 125: a) Utinek kavitani bubliny, b) pokrotilg uéinek kavitaéniho plisobent
(Koutny, Jemna mechanika a optika 6, 2001, 198).

3.11.3. Vyuziti SEM pii studiu dendritické krystalizace

Krystalografické analgzy s vyuzitim skenovactho elektronového mikroskopu je
mozné provadét bez specialni tpravy preparatu. Krystaly jsou dostatecné odolné
proti pGisobent urychlengch elektrond a je tfeba brat v tvahu pouze jejich nizkou
vodivost. V pripadé krystalt chloridu sodného se jedna o izolant a pro potieby
pozorovant a kvalitntho zdznamu je tfeba jejich povrch pokovit.
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Atraktivnim prikladem krystaliza¢nich procest jsou dvojrozmérné krystaly den-
dritického typu. Typickgm dendritickgm krystalem je snéhova vlocka, jejiz tvar
vychazi z hexagonalni symetrie ledu (obr. 126a).

ROLTERSPIY a) Snéhové viotka v SEM (Nizkoteplotni SEM Beltsville Agricultural Re-
search Center in Maryland), b) Kubické krystaly NaCl (doi:10.1016/S0022-
0248(98)00491-6).

Dendritickou krystalizaci je mozné pozorovat i u krystalll rizngch soli v rozto-
cich, které obsahuji organické molekuly, tedy jsou charakterizované urcitou visko-
zitou. Pouzijeme-li fyziologicky roztok (0,9% NaCl v destilované vodé) a nechame
ho vyschnout na podloznim sklicku, dostaneme typické kubické krystaly (obr.
126b). Pokud vSak s timto roztokem postupné smichame moc (obr. 127a), mozko-
miSn{ mok (obr. 127b), sliny (obr. 127c) a krevni sérum (obr. 127d), dostaneme
pokazdé jing vysledny tvar dendritického krystalu, coz odpovida riizngm hodno-
tam viskozity a jinému slozent prislusné organické tekutiny.

AOLIERSPYA Krystalogram a) modi, b) mozkomi&ntho moku, ¢) slin a d) krevniho séra
(doi:10.1016/S0022-0248(98)00491-6).
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4. Zavér

V predchozich kapitolach jsme se vénovali dvéma zakladnim technikdm, které
umoziujl nahlédnout do nanosvéta. U obou jsme vysvétlili zakladni principy, na
kterych jsou zalozeny, a nastinili vybrané aplikace, zajimavé z pohledu nanotech-
nologie. Vzhledem k délce textu jsme se omezili jen na Gvod do problematiky
nanoskopie a doufame, Ze zvolen( rozsah umozni pochopit pfinosy, vjhody, ale
také nedostatky téchto metod nejen studentiim nanotechnologii, ale také tfeba
zacinajicim operatortim mikroskopd.

Pro zajemce o hlubsi studium uvadime nize nékolik knih, které je mohou po-
drobnéji seznamit

e s jingmi technikami mikroskopie nanostruktur [1];
e s aplikacemi a pokrocilgmi technikami mikroskopie skenujict sondou [2, 3];
e s podrobngm pohledem na transmisni elektronovou mikroskopii [4];

e s modernimi trendy elektronové mikroskopie, napf. 4D mikroskopit [5].
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Summary

The rapid development of nanotechnology was facilitated by development of
techniques intended for sample observation, called microscopy. In the case of ima-
ging of nanostructures the term Nanoscopy is introduced now. Book Nanoscopy
is devoted not only to the two modern approaches not only of imaging, but also
to study of properties of nanostructures and nanosystems.

The first one is scanning probe method. In the text, fundamentals of this me-
thod, physical and construction principles are described. Moreover, basic appli-
cations in nanotechnology reviewed. Most parts of the text describe the two most
often used measuring strategies — atomic force microscopy (AFM) and scanning
tunneling microscopy (STM). This chapter also gives the details on basic tech-
niques of image processing.

The second method is based on electron techniques. Again, fundamentals of
electrons, electron optics, electron imaging and most common methods (scanning
electron microscopy and transmission electron microscopy) are described. Beside
this, a review of methods of sample preparation is discussed.
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