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POPIS OZNAKA

D m refleksna udaljenost
N sila izmedu ticala i povrSine uzorka

k N/m  konstanta sila ticala
Sa nm  srednje aritmeticko odstupanje profila
Sku mjera o$trine profila
Sp nm  najveca visina profila unutar promatranog podrucja
Sq nm  kvadratno odstupanje unutar vrha profila
Ssk asimetri¢nost
Sv nm  najveca dubina profila unutar promatranog podrucja
Sz nm  maksimalna visina izmedu neravnina unutar promatranog podruéja
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SAZETAK

Mikroskop atomskih sila (engl. Atomic Force Microscope — AFM) pripada grupi
mikroskopa s ticalima. AFM radi na principu raster skeniranja uzoraka. Skeniranje se provodi
oStrim vrhom ticala koje, ovisno o odabranom nacinu rada, dotice ili prolazi veoma blizu
povrsine predmeta koji se ispituje. Ispitivanje povrsine AFM-om ne trazi posebnu pripremu
uzorka koji se ispituje, a rezultat ispitivanja strukture povrSine do razine atoma dan je 3D
prikazom. Mikroskopi atomskih sila pogodni su za ispitivanje povrSine materijala, atoma i

molekula, individualnih makromolekula te bioloskih podvrsta.

U prvom dijelu rada navedene su metode i uredaji koji se koriste za analizu topografije
povrsine. U drugom dijelu rada poblize je opisan AFM, prikazane su metode rada AFM-a i
navedeni primjeri za svaku od metoda. Na posljetku, primjenom mikroskopa atomskih sila,
napravljena analiza topografije povrSine odabranih uzoraka i etalona. Pri izradi ovog rada, za

analizu i obradu topografija povrsina koristen je program Mountains SPIP (probna verzija).

Fakultet strojarstva i brodogradnje 11
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SUMMARY

The atomic force microscope (AFM) belongs to the group of microscopes with tentacles.
AFM works on the principle of raster scanning of samples. Scanning is performed with a sharp
tip of the probe which, depending on the selected mode, touches or passes very close to the
surface of the object under test. Examination of the surface by AFM does not require special
preparation of the sample, and the result of the examination of the surface structure up to the
atomic level is given by 3D representation. Atomic force microscopes are suitable for
examining the surface of materials, atoms and molecules, individual macromolecules and

biological subspecies.

The first part of the dissertation the methods and devices used for surface topography
analysis. The second part of the dissertation describes AFM in more detail, shows the methods
of AFM operation and gives examples for each of the methods. Finally, using an atomic force
microscope, an analysis of the surface topography of the selected samples and standards was
made. During the preparation of this dissertation, the Mountains SPIP program (trial version)

was used for the analysis and processing of surface topographies.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 12
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1. UvVOD

Mikro- i nanosustavi sastavni su dio danasnjice, a njihov rast i napredak u zadnjih 10-ak
godina je eksponencijalan. lzum skeniraju¢eg tuneliraju¢eg mikroskopa (engl. Scanning
Tunneling Microscope — STM) 1982. u IBM Zurich, a zatim mikroskopa atomskih sila (engl.
Atomic Force Microscope — AFM) omogucéio je povecanje do razine atoma [1]. S takvim

povecanjima i rezultatima mjerenja omogucen je rast mikro- i nanotehnologije.

Nanotehnologija u prevlakama ¢ini povrSinske materijale trajnijima, otpornima na vodu i
mrlje, nude¢i rjeSenja u tekstilnoj industriji za vrhunsku sportsku opremu. Mnogi se
elektronicki uredaji visokih performansi oslanjaju na nanotehnologiju, npr. Quantum Dot (QD)
tehnologija za LED ekrane i pametne telefone (QD-ovi nude visoku rezoluciju i preciznu
reprodukciju boja). Nanomaterijali nude nova rjeSenja za medicinsku primjenu i kozmetiku,
stoga je sektor zdravlja i ljepote doZzivio najveéi porast u istrazivanjima usmjerenima na
nanotehnologiju [2]. Ovaj trend je podstaknut neprestanom potragom kompanija za
poboljSanjem postoje¢ih proizvoda stvaranjem manjih komponenti 1 materijala s boljim

performansama, a sve uz nize troskove.

Dijelovi u nanopodrucju (pr. nanocijev¢ice, nanokompozitne strukture) nisu zasebne
cjeline ve¢ samo pojedinacni dijelovi nekog slozenog sklopa [3]. Razvojem nanotehnologije
nuzan i razvoj mjeriteljstva u nanopodrucju, a tu upravo spadaju mikroskopi sa skeniraju¢im

ticalom, od kojih je najznacajniji predstavnik upravo mikroskop atomskih sila.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 13
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2. UREPAJI ZA ANALIZU TOPOGRAFIJE POVRSINE

2.1. Profilometar

Profilometar je mjerni instrument koji sluzi za mjerenje profila povrsine radi odredivanja
parametara hrapavosti. 1z topografije povrSine koja se dobije mjerenjem profila povrsine,
odreduje se korak, zakrivljenost, ravnost povrsine [4]. Suvremeni profilometri ne mjere samo
staticku topografiju, ve¢ i dinami¢ke promjene koje se mijenjaju u stvarnom vremenu. Stvarno
vrijeme podrazumijeva da sve operacije vezane u tom sustavu moraju izvr$avati svoje zadatke

u unaprijed definiranim jednakim vremenskim intervalima.

2.1.1. Kontaktni 2D profilometri

Kod kontaktnog 2D profilometra vrlo osjetljiva dijamantna olovka pomice se okomito
na dodir s uzorkom dok ne prode cijeli put. Zatim se opet namjesta olovka na pocetni dio uzorka.
Slika 1. prikazuje princip rada mjerenja 2D profilometrom. U kontaktnom profilometru
odreduju se parametri (silu povlaéenja, brzina skeniranja) ovisno 0 ispitivanom materijalu za
dobivanje pouzdanih rezultata. Tipi¢ni profilometar moze mjeriti male vertikalne visine profila

u rasponu od 10 nm do 1 mm, s time da je radijus dijamantne olovke od 20 nm do 50 pm.

E> Putanja olovke

A A A

Slika 1. Princip mjerenja 2D profilometrom [5]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 14
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Slika 2. prikazuje ispravan i neispravan nacin koristenja 2D profilometra kontaktnom metodom.
Ako prilikom mjerenja hrapavosti smjer mjerenja nije okomit na smjer obrade povrsine uzorka,
2D profilometar prikazat ¢e nize vrijednosti parametra povrsinske hrapavosti. Buduéi da je
olovka cijelo vrijeme u kontaktu s povr§inom, kontaktna metoda nije osjetljiva na refleksiju ili

boju povrsine.

Uzorak 1 Uzorak 1
Orijentacija: 0° Orijentacija: 90°
z X y z
R
ﬁ
yT //—j_t\ X

/ __\\
/ ‘_\‘\\
e Ll m—

v X

Slika 2. Pravilno i nepravilno koriStenje kontaktnog profilometra

2.1.2. Beskontaktni profilometri

Beskontaktni profilometar koristi tehnologiju aksijalnog kromatskog svjetla [6]. U
kromatskom optickom sustavu polozaj slike bilo koje tocke ovisi o valnoj duljini upadne
svjetlosti. Aksijalni kromatizam fizikalno je svojstvo lomljivih optickih sustava, promatrano za

sve vrste naocala. Rezultat je to spektralne disperzije (ovisnost indeksa loma o valnoj duljini)

[7]1

Fakultet strojarstva i brodogradnje 15



Fran Razumic Zavrs$ni rad

Buduc¢i da u procesu rada ne dodiruju povrSinu, ne mogu ostetiti povrSinu uzorka prilikom
mjerenja ili nepazljivim rukovanjem operatera [4]. Profilometri raspolazu Sirokim rasponom
mjerenja objekata i povrSina. Duljine predmeta mogu biti male (nekoliko um) do velike (bez
gornje granice Kkoristi li se prijenosni profilometar). Velika prednost beskontaktnih profilometra
je neovisnost oblika uzorka. Uzorak moze biti kruti ili teku¢i, nepomicni ili pokretni.
Omogucuje mjerenje teze dostupnih mjesta kao $to su unutras$njost provrta i cijevi, vanjskih

dijelova cilindara, konkavnih ili konveksnih oblika [8].

3D beskontaktni profilometar moze izmjeriti bilo koju povr§inu uz minimalnu pripremu.
Visine koje se mogu mjeriti beskontaktnim profilometrom idu od nanorazine do makrorazine,

bez utjecaja djelomicne refleksije, prozirnosti i zakrivljenosti [9].
Postoje razlicite vrste beskontaktnog profilometra:

e prenosivi profilometar
e kompaktni profilometar
e standardni profilometar (Slika 3.)

e visoko brzinski profilometar.

Slika 3. Standardni 3D beskontaktni profilometar [10]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 16
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2.2.  Skenirajuéi mikroskopi

Osnovna podjela skeniraju¢ih mikroskopa je na skenirajuce elektronske mikroskope

(SEM) i mikroskope sa skeniraju¢om sondom (SPM).

2.2.1. Skenirajudi elektronski mikroskopi

Skenirajuéi elektronski mikroskop (engl. Scanning Electron Microscope — SEM) je
uredaj kojim se uz golemo povecanje pomocu uskog snopa elektrona dobiva uvid u
mikrostrukturu promatranog uzorka [11]. SEM je mocan elektronski uredaj koji zrakom $alje
elektrone do uzorka. Niz elektromagnetskih zavojnica povlaéi snop naprijed i nazad skenirajuci
ga polako 1 sustavno po povrsini uzorka. Umjesto da putuje kroz uzorak, snop elektrona
uc¢inkovito se odbija od njega. Konacna je slika uvijek stvarna. Vizualizira se na digitalnom
sustavu za obradu slike daju¢i informaciju o sastavu, strukturi i ostalim svojstvima. Za potrebno
snimanje uzorak treba drzati u vakuumskoj komori jer elektroni ne mogu prije¢i znacajnu
udaljenost u zraku pod atmosferskim tlakom [12]. Uvecavanje se uglavnom odreduje prema
vrijednosti struje kroz zavojnicu za skeniranje i le¢u objektiva. Slika se fokusira promjenom

struje kroz zavojnicu objektiva.

Elektricni izvor

Anoda

Leca kondenzatora
Snop elektrona

XXX

Sekundarni .
detektor elektrona

Zavojnice za skeniranje

Leca objektiva

Uzorak

Slika 4. Princip rada SEM mikroskopa [13]
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Slika 4. prikazuje nacin konvergencije elektronskog snopa. Zbog svoje velike rezolucije u
podrucju povecanja od 1 nm do 20 nm, SEM se koristi u podrucju kemije, fizike, metalurgije,
mineralogije, geologije i biologije. Snimanjem skeniraju¢im elektronskim mikroskopom
moguce je pratiti pojedine faze razli¢itih procesa, kao na primjer proces razvijanja u fotografiji

I proces katalize [11].

2.2.2. Mikroskopi sa skenirajuéom sondom

Mikroskop sa skeniraju¢om sondom (engl. Scanning Probe Microscopy — SPM) je
instrument koji se koristi za mjerenje topografije povrSine na nanorazini. SPM formira slike
povrs§ina pomocu ticala koje dodiruje povrsinu uzorka. Skeniranje povrsine i prikupljeni podaci,
obi¢no dobivenih dvodimenzionalnih mreza, prikazuju se kao slika na ra¢unalu. Koristenjem
ticala viSe nema ogranic¢enja u pogledu valne duljine svjetla ili elektrona. Prvi SPM bio je
skenirajuéi tuneliraju¢i mikroskop (engl. Scanning Tunneling Microscope — STM) razvijen od
Gerda Binniga i Heinricha Rohrera 1982. godine u IBM-u, laboratoriju za istrazivanje u Ziirichu
[14].

Tablica 1. prikazuje vrste mikroskopa sa skeniraju¢om sondom, njihovim osnovnim

karakteristikama i1 glavne nacine djelovanja.
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Tablica 1. Vrste SPM mikroskopa [15]

MIKROSKOP

DJELOVANJE

OSNOVNE
KARAKTERISTIKE

STM

provodne tunelirajuce
struje

3D topografija: veli¢ina,
oblik i periodi¢nost
znacajki, povrSinska
hrapavost; elektronska
struktura

AFM

meduatomske 1
medumolekularne sile

3D topografija: veli¢ina,
oblik i periodi¢nost
znacajki, povrSinska
hrapavost

MEFM

magnetske sile

veli¢ina i oblik
magnetskih znacajki;
¢vrstoca i polarnost
magnetskih polja na
razli¢itim poljima

SThM

prijenos topline

razlike toplinske
vodljivosti izmedu
povrsinskih znacajki

EFM

elektrostaticke sile

gradijenti
elektrostatickog polja na
povrsini uzorka

NSOM

refleksija, apsorpcija i
fluorescencija svjetla

opticka svojstva
znacajki povrsina
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3. MIKROSKOP ATOMSKIH SILA

Mikroskop atomskih sila (engl. Atomic Force Microscope — AFM) svestran je i mocan alat
za analizu topografskih svojstava i medusobno ovisnih znacajki povr$ina u nanorezoluciji [16].
AFM spada u podskupinu mikroskopa sa skeniraju¢om sondom te radi na principu prelaska
povrsine uzorka mjereci interakciju izmedu ostrog Siljka pri¢vrs¢enog na savitljivu polugu i
povrsine uzorka [17]. AFM ,osjeti povr§inu uzorka vrhom igle i formira sliku visina ili
topografiju povrSine uzorka. Koristi se u zraku, tekuéini ili u vakuumu za stvaranje topografskih

slika vrlo visoke rezolucije, povr$ine do molekularne/atomske rezolucije [18].

Slika 5. Mikroskop atomskih sila na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu

Mjerenja na AFM-u nije potrebno provoditi u ekstremnim i posebnim uvjetima, ve¢ se
mjerenje moze izvesti u okolisnim uvjetima kako bi se pratile bioloske reakcije ¢ak i u stvarnom
vremenu [19]. Veliku prednost ima u tome $to se gotovo svaki uzorak moze analizirati,

neovisno o tvrdo¢i ispitivanog uzorka. Stoga uzorci mogu biti tvrdi poput povrsine kerami¢kog
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materijala ili disperzije metalnih nanocestica, a mogu biti i vrlo mekani poput visoko
fleksibilnih polimera ili ljudskih stanica. Velikim rasponom mogucnosti AFM od pocetka svog
razvoja osim u tehnickom podru¢ju primjenjuje se u kemijskom inzenjerstvu, biologiji,

astronomiji, medicini.

3.1.  Princip rada

AFM mjeri otklon (pomak s obzirom na ravnotezni poloZaj) nosaca ticala i pretvara ga
u elektri¢ni signal. Intenzitet tog signala je proporcionalan pomicanju nosaca ticala [20]. Sila

kojom ticalo djeluje na povrsinu prilikom kontakta prikazane su preko Hookeovog zakona [19].
F=—-k-D 1)

Gdje je:

F—sila izmedu ticala i povrSine uzorka, N

k — konstanta sila ticala, N/m

D — refleksna udaljenost, m

Za snimanje i pomicanje ticala koriste se piezoelektriéni senzori. Piezoelektri¢ni senzor
pruza mogucénost osciliranja ticala u Sirokom rasponu frekvencija (od 100 Hz do 2 MHz) [21].
Kad se ticalo dovede u blizinu povrsine uzorka, sile izmedu ticala i uzorka dovode do progiba
nosaca ticala. Sila izmedu ticala i uzorka ne mjeri se izravno, ve¢ tako da se nadzire promjena
svjetlosti ovisno u kojem od Cetiri kvadranta fotodetektora dode svjetlost [19]. Slika 6. prikazuje
princip rada AFM-a. Laser $alje snop svjetlosti na vrh nosaca ticala, od ¢ega se svjetlost odbija

i dolazi do fotodetektora.
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| Jedinica za obradu podataka
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veza pokreta

Piezoelektri¢ni senzor

Fotodetektor

Uzorak

Slika 6. Princip rada AFM-a [22]

Ogranicavajuc¢a karakteristika AFM-a je ta da nije prakti¢no mjeriti povrSine duze od
100 pm. Skeniranjem uzoraka duzih od 100 pm, vrijeme skeniranja postaje osjetno duze, a veca
je 1 mogucénost ostecenja ticala za vrijeme rada. Slika 7. prikazuje nacin snimanja topografije
uzorka, gdje je hod ticala oznacen brojevima. Tocka 1 je polazna tocka mjerenja koja se
namjeSta prema izboru. Od tocke 1 do toc¢ke 2 AFM pravocrtno skenira jednu liniju uzorka. Od
tocke 2 do tocke 3 po istoj liniji skenira natrag. U tocki 3 radi posmak do tocke 4 definiran u
postavkama programa. Od tocke 4 do zadnje tocke nastavlja postupak po istom principu kao i

u prethodnim tockama.
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Slika 7. Princip skeniranja povrsine uzorka na AFM-u

3.2.  Komponente AFM-a

Dijelovi AFM-a mogu se podijeliti na hardverski dio i softverski dio.

3.2.1. Hardver
U hardverski dio AFM-a spadaju ticalo, nosac ticala, piezoelektri¢ni senzor i kontrolna

elektronika.

e Ticalaza AFM obi¢no su proizvedeni od silicija (Si) ili silicijevog nitrida (SisNa4)
[19]. Silicijev nitrid se koristi kao materijal ticala koja imaju vrlo male konstante
sile. Vecina ticala proizvedena je od silicija. Slika 8. prikazuje polumjer vrha

ticala koje mogu biti u rasponu od 5 nm do 10 nm.
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Slika 8. Polumjer ticala AFM-a [19]

Nosaci ticala proizvedeni od silicija imaju manje zaostalih naprezanja od
silicijevog nitrida, stoga ne trpe savijanje uzrokovano materijalom. Ticala i
nosaci ticala koji su proizvedeni od silicija ¢esto dolaze do loma kada dodu u
kontakt s povrSinom.

Piezoelektri¢ni senzor je elektromehanicki pretvara¢ koji pretvara elektriéni
potencijal u mehanicku radnju.

Kontrolna elektronika obi¢no ima oblik kutije koja se nalazi u blizini s postoljem
mikroskopa i s ra¢unalom. Elektronika za kontrolu povratnih informacija uzima
ulaz od senzora sile i usporeduje signal sa zadanom vrijednosti. Signal pogreske
tada Salje preko kontrolera za povratne informacije. Izlaz regulatora za povratne
informacije tada pokre¢e Z-0S piezoelektricnog senzora. Vrsta kontrole
povratnih informacija koja se koristi u AFM-u naziva se proporcionalno

integralni derivatni regulator (P1D) [19].

Z Zizlazno

greska P | D

Slika 9. Proporcionalno integralni derivatni regulator [19]
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Elektronika AFM-a takoder digitalizira signale koji dolaze iz AFM-a kako bi ih
ra¢unalo moglo prikazati i snimiti. Povratnim informacijama izmedu signala koji
izlaze 1 vra¢aju se u AFM upravlja kontrolna elektronika prema parametrima

postavljenim na racunalu.

3.2.2. Softver

Softverski dio AFM-a podrazumijeva ra¢unalni program. Program na racunalu sluzi za
dobivanje i prikazivanje AFM slika. Radi lakSeg koristenja i preglednosti obi¢no se koristi na
dva ekrana. Funkcije koje program kontrolira ukljucuju postavljanje polozaja X- i Y-0si radi
pronalazenja odgovarajuceg dijela za skeniranje. Softver takoder omogucuje pristup ticalu za
priblizavanje ticala na povrsinu, odabir nacina skeniranja, postavljanje i kontrolu parametara
skeniranja, prikaz slika tijekom skeniranja i sposobnost za mjerenje krivulja sile. Program
podrzava kontrolu zumiranja i fokusa opti¢ckog mikroskopa. Vizualizacija podataka o AFM-u
u stvarnom vremenu klju¢na je za ucinkovit rad AFM-a. Racunalni program omoguéava
operateru da namjesti Zeljenu poziciju uzorka i olakSava optimizaciju parametara skeniranja

kao $to su brzina skeniranja i PID postavke [19].
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4. METODE RADA AFM-a

Mikroskop atomskih sila mocan je alat, a svoju svestranost pokazuje Sirokim izborom
mjerenja koja se mogu na njemu izvesti. U pocetku je jedini dostupan nacin bio kontaktni nacin
rada i to za ograni¢en broj vrsti uzoraka koji bi se mogli mjeriti i vrste podataka koji bi se mogli
dobiti [19]. Mnogi noviji nacini rada koriste tehnike nevjerojatnih rezolucija koje su postignute
skeniranjem ticala vrlo blizu povrsine, s ciljem mjerenja razli¢itih svojstava povrsine uzorka, a

sve u nanopodrudcju.
Metode rada AFM-a dijele se u dvije glavne skupine:

1. Za analizu topografije povrsine i

2. Zaanalizu netopografskih svojstava.

AFM trenutno ima velik broj mogué¢ih metoda rada, a najcesce koriStene opisane su u

nastavku.

4.1. Metode rada za prikaz topografije povrsine uzorka

Osnova AFM-a je mjerenje topografije uzorka. Skupovi podataka generirani i prikazani
na ovaj nacin nisu slike proizvedene optickim mikroskopom, ve¢ 3D mapa nastala mjerenjem
visine. Ti skupovi podataka se kasnije mogu transformirati u jasniju sliku svjetlosnim
sjenc¢anjem, perspektivom itd. Za dobivanje oblika uzorka potrebna su visinska mjerenja u

razli¢itim nacinima rada [19].

Nacini rada za prikaz topografije povrSine uzorka su kontaktni nacin, isprekidani nacin
I beskontaktni nacin. Rezultat mjerenja je slika koja prikazuje stanje topografije povrsine (u 2D

ili 3D obliku) te 3D parametri topografije.
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4.1.1. Kontaktni nadin

Slika 10. Kontaktni na¢in rada [23]

Kontaktni na¢in (engl. Contact Mode) jedan je od ¢esto kori$tenih na¢ina snimanja kod
AFM-a. Kontaktni nacin je ujedno i brzi od ostalih nac¢ina rada jer vrh ticala uvijek dodiruje
uzorak. Cesto se koristi prilikom snimanja tvrdih materijala [23]. Osnova nadina rada je da
sustav povratnih informacija mikroskopa djeluje tako da odrzava odstupanje ticala na odredenoj
vrijednosti koju odreduje operater. Ta vrijednost se zove zadana vrijednost koju operater mora
prilagoditi za optimizaciju snimanja [19]. Ako se izmjereni otklon razlikuje od zadane
vrijednosti, pojacalo za povratnu informaciju koristi piezoelektri¢ni senzor da bi podigao ili

smanjio uzorak u odnosu na nosac ticala, kako bi vratio Zeljenu vrijednost otklona [24].

=

A s

Slika 11. Kontaktni na¢in — princip rada [25]

Slika 11. Prikazuje princip rada kontaktnog nac¢ina u kojem je ticalo cijelo vrijeme u
kontaktu s povr§inom. Crvena krivulja prikazuje hod ticala po povrsini. Tablica 2. prikazuje

osnovne znacajke ovog nacina rada.
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Tablica 2. Kontaktni nacin rada — osnovne znacajke

Kontaktni nac¢in

Cilj Dobivanje informacija o topografiji povrSine uzorka.

Prelazak ticala preko povrSine uzorka uz konstantni
dodir s uzorkom.

Slika kao prikaz topografije povrSine uzorka,

3D parametri topografije.

Nacin rada

Rezultat mjerenja

Primjena Mjerenje tvrdih materijala.

4.1.2. Isprekidani nacin

Slika 12. Isprekidani naéin rada [23]

Isprekidani nacin rada (engl. AC Mode — Tapping) omogucuje topografsko snimanje u
visokoj rezoluciji uzoraka povrsina koje se lako ostecuju, lagano prianjaju za podlogu ili ih je
teSko prikazati drugim AFM tehnikama. Tijekom rada amplituda oscilacija nosaca ticala
odrzava se konstantnom pomocu petlje za povratne informacije. Odabir optimalne frekvencije
oscilacija je softverski omogucen, a sila na uzorku automatski se podeSava i odrzava na najnizoj
mogucoj razini. Oscilirajuce ticalo se pomice prema povrsini dok ne po¢ne lagano dodirivati
povrsinu. Kad vrh prijede preko izboc¢ina na povrsini, nosac ticala ima manje prostora za
osciliranje, a amplituda oscilacija se smanjuje. Suprotno tome kada vrh prede preko udubine,
nosa¢ ticala ima viSe prostora za osciliranje 1 povecava se amplituda (priblizavajuci se

maksimalnoj amplitudi). Amplituda oscilacije vrha mjeri se detektorom i ulazi u kontrolnu
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elektroniku. Digitalna povratna petlja zatim prilagodava razdvajanje uzorka i vrha ticala kako

bi se odrzala konstantna amplituda i sila na uzorku [24].

\"'\"\.!"“l""ﬂ'\"“]
DASTEIV L

Slika 13. Isprekidani nac¢in — princip rada [25]

Slika 13. Prikazuje princip rada isprekidanog nacina rada gdje crvena krivulja

predstavlja frekvenciju osciliranja. Tablica 3. prikazuje osnovne znacajke ovog nacina rada.

Tablica 3. Isprekidani nac¢in rada — osnovne znacajke

Isprekidani nac¢in

Cilj Dobivanje informacija o topografiji povrsine uzorka.
Nacin rada Prelazak ticala preko povrSine uzorka uz isprekidani dodir s
uzorkom.
Rezultat Slika kao prikaz topografije povrsine uzorka, 3D parametri
mjerenja topografije.
Mjerenje uzoraka ¢ija se povrSina lako oStecuje, koji lagano
Primjena prianjaju za podlogu ili ih je tesko prikazati drugim AFM
tehnikama.

4.1.3. Beskontaktni nacin

Beskontaktni nacin je snimanje povrsine S vrlo malom udaljenoséu izmedu vrha ticala i
povrsine §to rezultira loSom razlu¢ivoSéu nego kod kontaktnog nacina rada [26].
Visokofrekventni nosa¢ ticala se obi¢no koristi u rasponu od 300-400 kHz. Beskontaktna

metoda vrlo je Siroko primijenjena tehnika i moze se koristiti za njega snimanje gotovo bilo
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kojeg uzorka u AFM-u. Jedan od ograni¢avajucih ¢imbenika za beskontaktni nacin rada u zraku
je sloj onecis¢enja prisutan na veéini povrSina u normalnim uvjetima, pa se vecinski

beskontaktni nacin rada koristi u posebnim uvjetima snimanja [19].

Slika 14. Beskontaktni na¢in — princip rada [25]

Slika 14. prikazuje princip rada beskontaktnog nac¢ina rada. Crvena krivulja prikazuje
put vrha ticala koji niti u jednom trenutku nije u kontaktu s povrSinom. Tablica 4. prikazuje

osnovne znacajke ovog nacina rada.

Tablica 4. Beskontaktni na¢in — osnovne znacajke

Beskontaktni na¢in

Cilj Dobivanje informacija o topografiji povrSine uzorka.
Nacin rada Prelazak ticala preko povrsine uzorka bez dodira s uzorkom.
Rezultat mjerenja Slika ka(_)_ prikaz topografije povrSine uzorka, 3D parametri
topografije.
Mijerenje mekih uzoraka gdje bi kontakt uzoraka s ticalom
Primjena mogao ostetiti povrsinu uzorka, pr. bioloski uzorci, tanki
premazi

4.2. Metode rada za analizu netopografskih svojstava

Unato¢ tome §to AFM ima najSiru primjenu u prikazu i analizi topografskih svojstava,

koriste se i drugi nacini za dobivanje korisnih informacija o stanju uzorka.
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4.2.1. Spektroskopija sila

Slika 15. Spektroskopija sila [23]

Spektroskopija sila (eng. Force spectroscopy) podrazumijeva fiksiranje X- i Y- osi ticala
dok se pomicanjem osi Z ticalo ,,zabija* u povrsinu uzorka. Mjeri se otklon nosaca ticala kako
se vrh ticala priblizava i udaljava od povrsine uzorka. Spektroskopija sila sastoji se od mjerenja
sile. Velika korisnost ove tehnike je sto AFM izravno mjeri silu izmedu dodirujué¢ih atoma ili

molekula na kraju ticala i uzorka [27].

Spektroskopija sila moze se izvesti u obliku mreze preko uzorka, §to dovodi do
mogucnosti lociranja odredenih skupina na povrsini uzorka [28]. Specificna mjerenja poput
mjerenja sile ili adhezije moze utjecati na topografiju uzorka. Tablica 5. prikazuje osnovne

znacajke ovog nacina rada.

Tablica 5. Spektroskopija sila — osnovne znacajke

Spektroskopija sila

Cilj Dobivanja informacija o iznosu sile prodiranja ticala u materijal.

.. Vrh ticala se dovodi u kontakt s povrSinom 1 utiskuje u povrSinu
Nacin rada

uzorka.
Rezultat Slika kao prikaz topografije povrSine uzorka. Graf vrijednost sile
mjerenja ovisno o dubini prodiranja u materijal.
Primjena Prirodne znanosti, ispitivanje pojedina¢ne stanice i bakterije.
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4.2.2. Nanoindentacija
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Slika 16. Nanoindentacija [23]

Umjesto mjerenja podataka povlacenjem ticala po povrsini uzorka, nanoindentacija
predstavlja postupak u kojem se vrh ticala dovodi u kontakt s uzorkom i pritis¢e u povrsinu
uzorka. Nanoindentacijom se mjeri tvrdo¢a uzorka. Mjerenje tvrdo¢e mikroskopom atomskih
sila jedan je od najcesce koriStenih netopografskih nacina rada mikroskopa. Iako postoji niz
drugih tehnika kojima se moze mjeriti tvrdoa materijala, mjerenja provedena AFM-om
karakteriziraju neke jedinstvene prednosti. Primjenom nonoidentacije nailazi se na prednosti i

nedostatke tog postupka.
Prednosti nanoindentacije su:

e visoka osjetljivost na optereéenje — osjetljivost na optere¢enje moze biti niska poput pN,
1ako ¢ak 1 za mekane materijale potrebna osjetljivost vjerojatno nece biti ve¢a od nN
e Visoka rezolucija pozicioniranja — mogu se odabrati mala podru¢ja uzorka ili izvesti

eksperiment na vrlo malim uzorcima.
Nedostaci nanoindentacije su:

e Pozeljno je pribliziti ticalo uzorku okomito, §to je oteZavajuca okolnost za AFM.

e Nelinearno pozicioniranje osi Z

Za nanoindentaciju tvrdih metala potrebno je koristi vrlo kruta ticala, kao i nosac ticala.

Obic¢no se koristi nosa¢ ticala izraden od Celika s dijamantnim vrhom ticala [29]. Ako se
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postupak nanoidentacije izvodi u obliku mreze preko povrSine uzorka, tada je moguce odrediti
varijaciju tvrdo¢e [30]. Nanoindentacija Siroko se primjenjuje u prirodnim znanostima za

ispitivanje mehanic¢kih svojstava mikro- i nanoc¢estica metala i silicija [28].

Na temelju dubine prodiranja ticala u povrSinu uzorka moguce se odrediti parametre
povrsine kao $to su Youngov modul elasti¢nosti. Da bi takve podatke mogli dobili iz AFM-a
potrebno je znati to¢an oblik ticala i konstantu sile ticala [19]. Tablica 6. prikazuje osnovne

znacajke ovog nacina rada.

Tablica 6. Nanoindentacija — osnovne znacéajke

Nanoindentacija

Cilj Dobivanje informacija o tvrdo¢i uzorka

Vrh ticala se dovodi u kontakt s povrSinom i utiskuje u povrsinu
uzorka.

Slika kao prikaz topografije povrSine uzorka. Vrijednost dubine
prodiranja ticala u povrsinu uzorka.

Prirodne znanosti, ispitivanje mikro- i nanocestica metala i silicija,
ispitivanje kompozitnih polimera.

Nadin rada

Rezultat mjerenja

Primjena
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4.2.3. Mikroskopija magnetskom silom

A
@
Slika 17. Mikroskopija magnetskom silom [23]

Mikroskopija magnetskom silom (engl. Magnetic Force Microscopy — MFM) relativno
je jednostavan nacin rada, ali Cesto zahtijeva nesto slozenija tumacenja. Upravo zbog uvjeta da
ticalo mora biti izuzetno blizu povrSine uzorka, jer magnetska polja u materijalu drasticno
opadaju s udaljeno$c¢u, potencijal koristenja mikroskopa atomskih sila u svrhu mjerenja

magnetnih svojstava je ostvaren prili¢no rano.

U ovom naéinu rada, pomoéu magnetskog ticala, izravno se mjeri raspodjela i
prisutnost magnetskih polja. Magnetna ticala se sastoje od standardnih silicijskih ticala s tankim
magnetskim premazom. Materijali koji osiguravaju magnetski premaz su obi¢no kobalt, kobalt-
nikal, kobalt-krom [31]. Koristenje takvih premaza moZe imat negativni utjecaj na ticalo U
smislu da su ti materijali uobic¢ajeno meksi od silicija i time povecavaju brzinu troSenja, i svaki

premaz dodan na vrh ticala povecat ¢e radijus i time se smanjuje rezolucija [19].

Magnetsko polje izmedu ticala 1 uzorka stvara gradijent sile, §to uzrokuje pomicanje
rezonantne frekvencije osciliraju¢eg nosaca ticala. MFM je tehnika s dva prolaza. U prvom
prolazu radi se topografija povrSine. Zatim se ponovno prolazi za prikupljanje informacija o
magnetskim svojstvima. Rezultat prvog prolaza je slika kao prikaz topografije povrsine uzorka,
a rezultat drugog prolaza je takoder slika, ali s vidljivom podjelom magnetskih polja po

skeniranom dijelu povrsini uzorka. Tablica 7. prikazuje osnovne zna¢ajke ovog nacina rada.
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Tablica 7. Mikroskopija magnetnom silom — osnovne znacajke

Mikroskopija magnetnom silom

Cilj

Dobivanje informacija 0 magnetnim svojstvima uzorka.

Nadin rada

Dva prolaza: prvi prolaz za dobivanje informacije o topografiji
povrsine, drugi prolaz za dobivanje informacija o magnetnim
svojstvima uzorka.

Rezultat mjerenja

Slika s vidljivom podjelom magnetskih polja po skeniranom dijelu.

Primjena

Ispitivanje materijala koji se koriste za pohranu podataka (pr. kontrola
tvrdih diskova) [32].

4.2.4. Mikroskopija elektricnom silom

&)

Slika 18. Mikroskopija elektricnom silom [23]

Mikroskopija elektricnom silom (engl. Electric Force Microscopy — EFM) radi na

principu tako da ticalo oscilira na svojoj rezonantnoj frekvenciji iznad povrSine, dok se izmedu

ticala 1 uzorka primjenjuje istosmjerna struja (DC). Sluzi za snimanje elektrostatskih sila

izmedu materijala 1 ticala. Dobiva se informacija o lokalnim gradijentima elektri¢nih polja,

potencijalu, vodljivosti materijala [23]. Tablica 8. prikazuje osnovne znacajke ovog nacina

rada.
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Tablica 8. Mikroskopija elektri¢cnom silom — osnovne znacéajke

Mikroskopija elektricnom silom

Dobivanje informacija o lokalnim gradijentima elektri¢nih polja,
potencijalu i vodljivosti materijala.

Ticalo oscilira na svojoj rezonantnoj frekvenciji iznad povrsine, dok se
izmedu ticala i uzorka primjenjuje istosmjerna struja.

Slika kao prikaz topografije povrsine uzorka, s jasno nazna¢enim
kontrastom izmedu razlicitih napona.

Ispitivanje kapacitivnosti poluvodica i baterijskih ¢elija, vodljivih
polimera i nanoelektronike [33].

Cilj

Nacin rada

Rezultat mjerenja

Primjena

4.2.5. Mikroskopija popreé¢nom silom

Slika 19. Mikroskopija poprec¢nom silom [23]

Mikroskopija popre¢nom silom (engl. Lateral Force Microscopy) sli¢an je nacdin
kontaktnom nacinu, medutim izvodi se ,,brzim skeniranjem‘ u smjeru okomitim u odnosu na
duljinu nosaca ticala. Slika 20. prikazuje boc¢ni otklon ticala na uzorku koji je okomitom na
vlastitu duljinu. Taj otklon se naziva ,,kut skeniranja“. Bo¢ni nacin rada u osnovi je kontaktni
nacin rada, ali takoder nadzire koliko se konzola okre¢e kao posljedica trenja na vrh ticala
tijekom skeniranja. Ovaj signal mjeri se istim kvadrantnim fotodetektorom koji mjeri otklon
konzole, osim §to su ,lijeva®“ i ,,desna“ polovina fotodetektora razliita za mjerenje bo¢nog

odstupanja (uvrtanja) konzole [23].
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Bocni nacin Ravni nacin
A B

A

i€

Slika 20. Mikroskopija popre¢nom silom — princip rada [23]

Tablica 9. prikazuje osnovne znacajke ovog nacina rada.

Tablica 9. Mikroskopija popreénom silom — 0snovne znacéajke

Mikroskopija popre¢nom silom

Cilj

Otkrivanje materijalnih razlika u uzorku.

Naéin rada

Prelazak ticala preko povrSine uzorka uz konstantni dodir s
uzorkom, ali s odredenim kutom skeniranja.

Rezultat Slika kao prikaz topografije povrSine uzorka. Vrijednost
mjerenja otklona nosaca ticala.
Primjena Uzorci kod kojih je tesko uociti dvije komponente u smjesi.
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5. ANALIZA TOPOGRAFIJE POVRSINE

PovrSinska hrapavost predstavlja skup mikrogeometrijskih nepravilnosti na povrSini
predmeta, koje su mnogo puta manje od povrSine cijelog predmeta. Ove nepravilnosti nastaju
tijekom obrade radnog predmeta ili mogu biti izazvane drugim utjecajima, npr. korozijom
povrsine [34].

Parametri topografije u sebi sadrze oblik mjerenog uzorka, valovitost i hrapavost (Slika
21). Dakle, da bi se dobili parametri hrapavosti nuzno je filtriranje podataka kako bi se maknuo
utjecaj oblika i utjecaj valovitosti na rezultat.

Artefakt

Slika 21. Stvarna povrsina, oblik povrSine, valovitost povr$ine, hrapavost povrsine [35]

Analiza topografije povrSine izrazava se u 3D parametrima topografije. 3D parametri
topografije mogu biti amplitudni, hibridni, funkcijski i raznovrsni. U radu na danim uzorcima

izmjereni su amplitudni 3D parametri topografije.

Amplitudni parametri 3D povrSinske topografije:
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Sg — kvadratno odstupanje unutar vrha profila, nm. Sq parametar matematicki je prikazan

formulom [36]:

$q.= [2If, 72, )dxdy @

Ssk — asimetri¢nost (eng. Skewness) raspodjele visine na odredenoj povrsini. Ako je Ssk jednak
nuli, zna¢i da razlika u visini ravnomjerno rasporedena [36]. Ssk parametar matematicki je

prikazan formulom:
Ssk = # B I, 2%, y)dxdy] (3)

Sku — mjera ostrine profila (eng. Kurtossis) [36]. Sku parametar matematicki je prikazan

formulom:

Sku = % |5 11, 2* (x, y) dxdy| 4)

Sp — najveca visina profila unutar promatranog podrucja, nm.
Sv — najveca dubina profila unutar promatranog podrucja, nm.

Sz — maksimalna visina izmedu neravnina unutar promatranog podrucja, nm. Sastoji se od

zbroja najvece visine profila i najvece dubine profila.
Sz=Sp+Sv (5)

Sa — srednje aritmeticko odstupanje profila, nm. Predstavlja prosjecnu vrijednost odstupanja
profila od ,,srednje” plohe, cilindra ili sfere [36]. Sa parametar matematicki je prikazan

formulom:
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Sa= [ 11,1200l dxdy )

5.1. Mountains SPIP

Mountains SPIP napredni je softver za obradu i analizu mikroskopskih slika na mikro-
I nanorazini. Program je prilagoden obradi podataka od viSe vrsta mikroskopa kao §to su AFM,
STM, SEM, TEM [37]. Slika 22. prikazuje sucelje programa Mountains SPIP.

Slika 22. Program Mountains SPIP

Neke od funkcija koje nudi program Mountains SPIP su [38]:

e Analiza Cestica: lako otkrivanje i kvantificiranje znacajke bilo kojeg oblika i veli¢ine na
gotovo bilo kojoj povrsini.

e Bocna kalibracija: najto¢nija mjerenja ponavljanih struktura i procjena instrumenata na
linearna izobliCenja.

e Prosjecno izravnavanje: alat za suzbijanje slucajnih Suma i1 poboljSanje ponovljenih
struktura.

e Spektroskopija sile: vizualizacija, obrada i proucavanje krivulja sila kod spektroskopija
sila.
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5.2. Analizirani uzorci

Svi uzorci prikazani u radu izmjereni su na Fakultetu strojarstva i brodogradnje.
Rezultati mjerenja su nefiltrirani podaci $to znai da je u dobivenim 3D parametrima
topografije, osim hrapavosti, sadrzana i valovitost primarnog profila. Dobivene slike kao
rezultat mjerenja mikroskopa atomskih sila prikazana su u dva podatkovna kanala. Prva dva
slova odnose se na podatkovni kanal: Ht — visina (engl. Height), Am — amplituda (engl.
Amplitude). Trece slovo oznacava vrstu hoda. Oznaka R ozna¢ava povratni hod (engl. Retrace),

dok oznaka T oznac¢ava normalni hod (engl. Trace).

Analiza topografije povrsine analizirana je na jednom etalonu i tri uzoraka.

5.2.1. Etalon

Prvi izmjereni uzorak je etalon. Ispitivanje etalona se vrsi radi odredivanja oblika ticala,
ispitivanja boc¢ne 1 vertikalne kalibracije, otkrivanje bo¢ne nelinearnosti, histereze i puzanja

[35]. Postoji vise vrsta etalona, a svaki ima svoju namjenu u ispitivanju.

Etalon je pogodan za ispitivanje bo¢ne kalibracije SPM skenera, otkrivanju bocne
nelinearnosti, odredivanju omjera vrha [39]. Slika 23. prikazuje topografiju povrsine etalona.
Lijevi dio je prikaz topografije podatkovnim kanalom HtR, a desni dio je prikaz topografije

podatkovnim kanalom AmR.
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nm
60.0

Slika 23. Etalon — topografija povrsine. Lijevo: HtR, desno: AmR

Slika 24. (lijevo) prikazuje 3D prikaz povrsine Etalona 2. Slika 24. (desno) prikazuje
amplitudne parametre dobivene iz programa Mountains SPIP (probna verzija). Vidi se da
srednje aritmeti¢ko odstupanje Sa iznosi 47,22 nm, a najveca visina profila unutar promatranog

podrugja Sz iznosi 369,5 nm.

IS0 25178 - Primary surface
70 nm

F:None
S-filter (As):None

35 Height parameters
sq 53.81 nm
o Ssk -0.5702
Sku 1.746
Sp 2529 nm
3. Sv 1165 nm
Sz 369.5 nm
Sa 4722 nm

Slika 24. Etalon — 3D prikaz i 3D parametri topografije
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5.2.2. Uzorak1l

Slika 25. prikazuje topografiju povrSine Uzorka 1. Lijeva slika je prikaz topografije

podatkovnim kanalom HtR, a desna slika prikaz topografije podatkovnim kanalom AmR.

Slika 25. Uzorak 1 — topografija povrsine. Lijevo: HtR, desno: AmR
Slika 26. (lijevo) prikazuje 3D prikaz povrsine Uzorka 1. Slika 26. (desno) prikazuje
amplitudne parametre dobivene iz programa Mountains SPIP. Vidi se da srednje aritmeticko

odstupanje Sa iznosi 57,87 nm, a najveca visina profila unutar promatranog podrucja Sz iznosi
904,6 nm.

IS0 25178 - Primary surface

F:None
S-filter(As):None
Height parameters
Sq 79.00 nm
Ssk 0.03629
Sku 6.438

Sp 513.3 nm
Sw 3913 nm
5z 9046 nm
Sa 57.87 nm

Slika 26. Uzorak 1 — 3D prikazi i 3D parametri topografije
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5.2.3. Uzorak 2

Slika 27. prikazuje topografiju povrSine Uzorka 2. Lijeva slika je prikaz topografije

podatkovnim kanalom HtR, a desna slika prikaz topografije podatkovnim kanalom AmR.

Slika 27. Uzorak 2 — topografija povrsine. Lijevo: HtR, desno: AmR

Slika 28. (lijevo) prikazuje 3D prikaz povrsine Uzorka 1. Slika 28. (desno) prikazuje
amplitudne parametre dobivene iz programa Mountains SPIP. Vidi se da srednje aritmeti¢ko
odstupanje Sa iznosi 0,067 pm, a najveca visina profila unutar promatranog podrucja Sz iznosi
3,436 pum.

IS0 25178 - Primary surface

1450 nm FriNone
S-fifter (As):None
28 Height parameters
5q 0.1221  pm
& ssk 4452
Sku 65.48
-725
Sp 2,091 pm
- Sv 1345 pm
Sz 3436 pm

Sa 0.06697 pm

Slika 28. Uzorak 2 — 3D prikazi i 3D parametri topografije
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5.2.4. Uzorak 3

Slika 29. prikazuje topografiju povrSine Uzorka 3. Lijeva slika je prikaz topografije

podatkovnim kanalom HtR, a desna slika prikaz topografije podatkovnim kanalom AmR.

Slika 29. Uzorak 3 — topografija povrsine. Lijevo: HtR, desno: AmR
Slika 30. (lijevo) prikazuje 3D prikaz povrsine Uzorka 3. Slika 30. (desno) prikazuje
amplitudne parametre dobivene iz programa Mountains SPIP. Vidi se da srednje aritmeti¢ko
odstupanje Sa iznosi 48,98 nm, a najveca visina profila unutar promatranog podruc¢ja Sz iznosi
539,2 nm.

IS0 25178 - Primary surface

Frione
S-filter{(As):None

1450nm

— Height parameters
5q 63.85 nm
00 ssk -0.483
Sku 3.842
i Sp 293.2 nm
Sv 246.0 nm
e sz 5392 nm
10 15 um Sa 48,98 nm

Slika 30. Uzorak 3 — 3D prikazi i 3D parametri topografije
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6. ZAKLJUCAK

Mijeriteljstvo je danas sastavni dio znanosti, inzenjerstva, proizvodnog procesa pa i
svakodnevnog Zivota. Mjerenje do razine atoma omogucuje istrazivanje i razvoj tehnoloskih,
bioloskih, medicinskih, kemijskih i drugih znanstvenih grana. Ovim zavr$nim radom prikazani
su uredaji i metode koji se koriste za analizu topografije povrs§ina. Opisani SU nacini rada

mikroskopa atomskih sila i navedeni primjeri za svaku metodu rada.

Kontaktni profilometri mogu mijeriti male vertikalne visine profila u rasponu od 10 nm do
1 mm. Budu¢i da je kod kontaktnih profilometra olovka cijelo vrijeme u kontaktu s povr§inom,
rezultat mjerenja ne ovisi o refleksiji ili boji povrsine. Beskontaktni profilometar u radu ne
dodiruje povrsinu uzorka, stoga ne moze ostetiti povr§inu prilikom mjerenja ili nepaZzljivim
rukovanjem operatera. Velika prednost beskontaktnih profilometra je neovisnost oblika
uzorka, koji moze biti kruti ili tekuéi, nepomicni ili pokretni. Za snimanje uzorka primjenom
elektronskog mikroskopa (SEM) potrebna je posebna priprema u smislu vakuumske komore,
stoga je njegova primjena kompliciranija nego kod mikroskopa sa skeniraju¢om sondom
(SPM).

U skupinu SPM-a spada mikroskop atomskih sila (AFM). Velika prednost AFM-a je u tome
Sto se gotovo svaki uzorak moze analizirati, neovisno o tvrdoci ispitivanog uzorka. Zbog svoje
jednostavnosti u koristenju i analizi podataka ¢esto se koristi u inzenjerstvu i znanosti. Osnova
AFM-a je mjerenje topografije uzorka, a rezultat mjerenja prikazuje se kao 3D mapa nastala
mjerenjem visine.

Analiza topografije povrSine uzoraka primjernom mikroskopa atomskih sila ulazi u
nanopodrucje. Dobivenim 3D prikazima, kao rezultatima mjerenja mikroskopom atomskih sila,
jasno se vidi oblik, struktura i nepravilnosti povrsine. Uz to, mogucnost prikaza 3D parametara

topografije mnogo doprinosi tumacenju i analizi topografije povrSine.
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