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Abstrakt

Oblast vyskumu, ktora sa zaoberd Gpravou povrchov a tvorbou nanostruktur, je este
stale velmi neprebadana. A iba maly prispevok do tejto oblasti je pojednivany v tejto
bakalarskej praci.

Jej ciefom je vyroba a testovanie sondy z dutého optického vldkna urcenej do rastrova-
cej sondovej mikroskopie. Parametre optického vldkna v kombinécii s vhodnou technikou
umoznia prelom mnohym zaujimavym aplikdciam. Za zmienku stoji vstrekovanie plynu

do blizkosti povrchu vzorky (GIS) a jeho nasledna modifikicia pouzitim elektrénového
(FEBID), iénového (FIBID) alebo laserového zviizku.

Summary

The area of research that deals with surface modification and preparation of nanos-
tructures is still very unexplored. And only a little contribution to this field is discussed
in this bachelor thesis.

Its goal is to manufacture and to test a probe made off hollow optical fibre that is
used in Scanning Probe Microscopy. Optical fibre parameters in combination with proper
and unique techniques allow the breakthrough of very interesting applications. It’s worth
mentioning the gas injection in the proximity of the surface of a sample (GIS) and thus
its modification by use of electrons (FEBID), ions (FIBID) or laser beams.
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1. Uvod

Stcasna velmi rychlo sa rozvijajica a popularna oblast vedeckého vyzkumu sa zaobera
metédami, ktoré umoznuju zobrazovat, upravovat a vytvarat struktary s mikroskopickymi
aZ nanoskopickymi rozmermi. Jednou z moznosti, ktorej dosial na tieto ucely nebolo ve-
novanej prilis vela pozornosti, je pouzitie dutého optického vlakna, ktoré napr. podla [1]
poskytuje nové metddy studia biologickych vzoriek na modifikovanych optickych vlak-
nach.

V tejto bakaldrskej praci sa zaoberdme pripravou SPM sondy $pecidlnych vlastnosti
z dutého vldkna'. Konkrétne musi duté vldkno prepustat plyn a viest svetlo (laserovy
zvizok). V neposlednej rade musi fungovat ako sonda do AFM mikroskopie. Pouzitie
v oblasti AFM mikroskopie vyzaduje ostry hrot a odolnost hrotu voc¢i mechanickému
poskodeniu. V1édkno je integrované do AFM mikroskopov NT-MDT NTegra Solaris a Ne-
noVision LiteScope.

Okrem upravy dutého vldkna sa v praci zaoberame modifikaciou aparatiry NanoGIS,
ktora slazi k zavedeniu plynu a laserového zviizku do vldkna. NanoGISu je venovand
cast 3.6.

Téato praca je rozdelend do dvoch casti, teoretickej a experimentdlnej. V teoretic-
kej Casti ¢itatela obozndmime s experimentilnymi technikami a pristrojmi pouZivanymi
v procese modifikicie dutého vldkna. V experimentalnej ¢asti predostrime ¢itatelovi nase
postupovanie pri uprave dutého vlakna, vysledky merani a niekolko konstrukénych rieseni
tykajucich sa najmi aparatiry NanoGIS.

Uprava dutého vldkna spocéiva v leptani plasta (material SiOy) v HF z povodného
priemeru (81 ym + 5 ym) na priemer mikrogtruktirovanej oblasti (~23 pm). Dal$im
krokom je leptanie hrotu FIBom do tvaru ihlanu (popripade klinu). Poslednym krokom
je depozicia nanoanténok na hrot dutého vlakna.

Téato praca nadvizuje na bakalarsku pracu Be. V. Hertla [2]. V. Hertl sa okrem iného
zaoberal leptanim dutych vlakien v HF. Leptanie dutych vlakien v HF je komplikované
z dovodu vniku HF do mikrostruktirovanej oblasti, ktora sa lepta. V. Hertl tento problém
vyrie§il zalepenim konca vlakna PMMA. My sme sa rozhodli prist na novy sposob leptania,
ktory by nutnost lepenia PMMA odstranil.

LCitatel najde popis dutého vldkna v Casti 2.2 na str 7.
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2. Teoreticka cast

V tejto casti popiseme vSetky experimentalne techniky a pristroje pouzité v predlozene]
praci. Jedna sa o popis elektrénového mikroskopu TESCAN LYRAS3, leptanie kyselinou
fluérovodikovou (HF), depoziént aparatiru typu Kaufman a samotné optické vldkno,
s ktorym pracujeme.

2.1. TESCAN LYRA3

Velka ¢ast analyzy a tpravy optického vlakna prebiehala na pristroji LYRA3, vyrabanym
firmou TESCAN. Je to riesenie, ktoré kombinuje rastrovaciu elektrénoviu mikroskopiu
(SEM) s leptanim fokusovanym iénovym zvizkom (FIB). Zjednodu$ena schéma je na
obr. 2.1. Okrem toho je tento systém modularny, ¢o umoznuje pouzitie dalsich technik,
konkrétne v tejto praci sa jednd o techniky indukovanej depozicie fokusovanym elektréno-
vym zviizkom (FEBID), popripade iénovym zvizkom (FIBID), ktoré fungujt v kombinacii
so systémom vstrekovania plynu (GIS) [3]. V dalsom popiSeme jednotlivé zmienené tech-
niky tohto zariadenia, pouzité v tejto praci.

SEl

FIB

e Vakuovd Vzorka
U komora

Obr. 2.1: Schéma rastrovacieho elektronového mikroskopu TESCAN LYRA3. Prevzaté a
upravené z [3].

2.1.1. Rastrovacia elektronova mikroskopia

Rastrovacia elektrénova mikroskopia ziskava obraz rastrovanim fokusovaného elektréno-
vého zvizku po vzorke. Interakciou elektronov s vzorkou vzniké Siroké spektrum signalov,
ktoré poskytuje informécie nielen o morfoldgii, ale aj o zlozeni vzorky. SEM umoznuje
pozorovat objekty s rozmermi v jednotkdch mikrometrov az nanometrov. Takéto rozli-
Senie umoznuje vinova povaha elektrénov. Podla de Brogliecho vztahu mézeme priradit
elektrénom (v zavislosti na ich energii) vinovti dlzku, ktora moze byt mensia ako vlnova
dl7ka svetla v optickej mikroskopii [4]. Dal$ou vyhodou oproti optickej mikroskopii je velka
hibka ostrosti.

V dalSom popiseme schému elektrénového tubusu, ktord je na obr. 2.2. Tubus sa
sklada zo zdroja elektrénov, fokusacnej sustavy, korektora astigmatismu a vychylovacieho
systému.

Elektrény st emitované zo zdroja, ktory byva najcastejSie trojakého typu. Termo-
emisny s wolframovym vldknom, termoemisny s kryStalom LaBg alebo autoemisny [5].
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Obr. 2.2: Schéma tubusu zariadenia SEM. Prevzaté a upravené z [0].

Elektronovy zvazok, ktory méa typické hodnoty energii od 0,2 keV do 40 keV, je
fokusovany dvomi elektromagnetickymi SoSovkami - kondenzorom C1 a C2 na plosku
s priemernou velkostou 0,4 a7z 5 nm. Budenim tychto SoSoviek regulujeme prad elektro-
nov vo zvizku. Dalej zviizok prechadza apertrnou clonou, ktora orezéva zvizok, ktorym
rastrujeme vzorku. Korekciu astigmatizmu zabezpecuje elektromagneticky oktupdl. K sa-
motnému rastrovaniu po vzorke sltzia rastrovacie cievky a nakoniec zvizok zaostrujeme
objektivom.

Interakciou elektrénového zvizku s vzorkou vznikad tzv. interakénd oblast, ktord ma
tvar hrusky a ktorej rozmery sa pohybuji od 10 nm do 5 um, pozri obr. 2.3. Jej objem za-
visi od dopadovej kinetickej energie elektrénov, atémovom ¢isle materialu vzorky a hustoty
vzorky. V tejto interakcénej oblasti elektrény stracaju energiu ndhodnym rozptylom. Tato
vymena energii usti do pruzného rozptylu vysoko energetickych elektrénov, nepruzného
rozptylu sekundéarnych elektrénov a emisie elektromagnetického ziarenia. Tieto javy mozu
byt detekované $pecidlnymi detektormi. Taktiez moze byt detekovany prud absorbovany
vzorkou a tak vytvoreny obraz distribicie priadu na vzorke (EBIC).

2.1.2. Leptanie fokusovanym iénovym zvizkom

Fokusovany iénovy zviizok (FIB) sa v tejto praci pouZiva na vytvarovanie $picky hrotu
vldkna do tvaru ihlanu. Funguje na podobnom principe ako SEM, iba s tym rozdielom,
ze na zobrazovanie pouziva namiesto elektréonov iény. FIB a SEM mozu byt integrované
do jedného systému, presne tak, ako to je na zariadeni TESCAN LYRAS3.

Najviac zariadeni pouziva ako zdroj i6nov atémy kovu v kvapalnej faze (LMIS), schéma
je na obr. 2.4. Najcastejsie sa jednd o galium. Ten sa pouziva aj na LYRE3. Kov géilia je
umiestneny do kontaktu s volfraimovou ihlicou a ohriaty te¢ie na $picku ihlice (ktora ma
radius 2 az 5 pum [5]), kde sa vplyvom povrchového pnutia a elektrického pola zformuje do
tvaru Taylorovho kuzela [5]. Radius hrotu Taylorovha kuzela je extrémne maly (jednotky
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Obr. 2.3: Schéma interak¢nej oblasti elektrénov na povrchu vzorky. Jej tvar pripomina
hrusku. Prevzaté a upravené z [7].

nanometrov). Velké elektrické pole na tomto malom hrote (rddovo 10'° V/m) sposobuje
ionizaciu a emisiu galiovych iénov.

Zdrojové iony su zvycajne urychlené na energiu 1 az 50 keV a fokusované na vzorku
elektrostatickymi soSovkami. LMIS produkuje vysokil pradovi hustotu iénového zvizku
s malym energetickym rozpatim. Moderny FIB dodava rdadovo desiatky nanoampérov
pradu na vzorku a dokéze ju zobrazit s velkostou stopy rddovo desiatky nanometrov.

Podobne ako elektréonovy mikroskop je zariadenie FIB zdrojom nabitych castic, iénov.
Tieto, prevazne tazsie, iény s vysokou kinetickou energiou, s pomocou optickej ststavy
taktiez formované do zvizku a sustredené do velmi malej oblasti, stopy. NavySe zariadenie
FIB umoznuje zvizok iénov vychylovat a prevadzat rastrovanie. Okrem odpraSovania a
depozicie je mozné povrch Studovanej vzorky aj zobrazovat pomocou detekcie sekundar-
nych elektrénov (pripadne iénov), podobne ako pri pouziti elektrénového zviizku.

V dnesnej dobe je mozné sa stretnit s mnohymi typmi zariadeni FIB, ktoré sa lisia tak
ako pouzitym typom iénov a ich ziskavanim, tak aj konstrukciou, rozsahom urychlovacieho
napiitia, atd. Niektoré typy ziskavaja iény z plazmy (napr. Xe plazmovy FIB), alebo
ionizovanim plynu posobenim silného elektrického pola (GFIS — Gas Field Ion Source,
napr. He FIB). V stG¢asnosti medzi najrozsirenejsie zariadenia produkujice fokusovany
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Obr. 2.4: Schéma s galiovym (LMIS) zdrojom. Prevzaté a upravené z [3].

ionovy zvizok patri typ, v ktorého zdroji st ionizované atémy ¢istého kovu alebo jeho
zliatin v kvapalnej fazi (LMIS — Liquid Metal Ion Source). Zariadenie FIB s tymto zdrojom
je pouzivané aj v rdmci tejto prace. Schéma je na obr. 2.5.

Zvizok i6nov vznikd v zdroji, dalej prechédza oblastou kondenzorovych SoSoviek a sys-
témom menitelnych pradovych cloniek, ktoré maju rozne priemery. Tieto dva prvky maja
najvacsi vplyv na vysledni hodnotu iénového pradu. Vychylovanie zviizku a korekcia as-
tigmatizmu orezaného zvizku je zabezpecend pomocou dvojitého oktupdlu. Zaostrenie
na povrch vzorky je prevedené pomocou objektivu. K preruseniu iénového zvizku sluzi
elektroda pre odklon zvizku a k meraniu iénového priadu slazi Faradayova sonda. Pries-
tor medzi zdrojom i6énov spolu s kondenzorom a zvyskom tubusu je pri vypnutej emisii
oddeleny vakuovym ventilom.

2.1.3. Depozicia indukovana fokusovanym elektrénovym /iénovym
zvizkom

Systém vstrekovania plynu (GIS) predstavuje sposob, akym do blizkosti vzorky privadzat
plyn, ktory moéze interagovat s povrchom vzorky. V pripade vodnej pary mozeme leptat
oxidy germéania alebo kremika. Molekuly plynu mézu taktiez obsahovat castice, ktoré
mozeme deponovat na povrch vzorky tym, ze tento plyn modifikujeme, napr. fokusovanym
elektrénovym zviizkom (FEBID) alebo iénovym zvizkom (FIBID). V tejto praci sa systém
GIS pouziva prave v technikich FEBID a FIBID. Obidve metédy pracuji na podobnom
principe, preto popiSeme iba princip fungovania FEBID.

Metéda FEBID je zaloZend na vyuziti systému vstrekovania plynu (GIS), ktorym
dopravime na povrch vzorky molekuly prekurzoru, kde dochadza k ich adsorbcii. Po vy-
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Obr. 2.5: Schéma s FIB tubusom. Prevzaté a upravené z [9].

staveni pdsobenia elektrénového (popripade iénového) zvizku dochédza k disociacii mo-
lektl prekurzoru na castice, ktoré ostavaji na povrchu vzorky a vytvaraji pozadovanu
struktaru, a na volatilné komponenty, ktoré sa z povrchu vzorky desorbuju a dalej st
transportované pumpou von z komory. Cely proces je vyobrazeny na obr 2.6. Napriklad
v pouziti prekurzoru s wolfrAmovymi molekulami, depozicia prebieha podla nasledujicej
rovnice [10]:

W(CO)g + ne” — W + 6CO.

2.2. Optické vlakno

V tejto praci pouzivame dva druhy optickych vlakien. Jedno vlakno s plnym jadrom, ktoré
slazilo k osvojeniu si leptania HF, leptania FIB a lepenia na piezo ladicku. Druhé vlakno
(s dutym jadrom) je faziskom tejto prace. Dovod, prec¢o sme pouzivali aj plné vlakno,
spocival v jeho nizkej cene.

V tejto praci bolo pouzité duté optické vldkno HC-532-02 vyrabané firmou NK'T Pho-
tonics. Schéma vldkna so zédkladnym fyzikdlnym popisom je na obr. 2.7.

Hlavny rozdiel medzi dutym a plnym vldknom spociva v tom, ze duté vlakna pouzivaju
k vedeniu svetla v dutom jadre! mikroStruktirovanii oblast opldstenia so vzduchovymi

Viac ako 98 % intenzity svetla sa nachddza v dutom jadre.
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Obr. 2.6: Proces FEBID v jednotlivych krokoch: a) privedenie a b) adsorbcia molekil
prekurzoru na povrch vzorky, ¢) disocidca adsorbovanych molektl vplyvom interakcie

s elektrénovym zviizkom a tinik volatilnych komponentov do priestoru vikua, d) depono-
vand Strukttra. Prevzaté a upravené z [10].

Fyzikalne vlastnosti

Priemer jadra (centralny otvor) 4.8 ym £ 0.5 pm

Priemer mikroStruktirovanej oblasti ~23 um

Priemer plasta (SiO,) 81m £ 5 um

Priemer obalu 241 M £ 20 pm

Material obalu Akrylat

Obr. 2.7: Schéma prierezu optického vldkna NKT HC-532-02 s popisom fyzikalnych pa-
rametrov. Jednotky két st v mikrometroch. Prevzaté a upravené z [11].

otvormi. Mechanizmus $irenia svetla pomocou fotonického krystalu je fundamentalne od-
lisSny od tradi¢ného principu totalneho odrazu. Podobne ako krystalova mriezka vytvara
pre elektrény pas zakazanych energii, vytvara fotonicky krystal pre svetlo pas zakazanych
frekvencii, pre ktoré nie je svetlu umoznené prechadzat. Foton je ovplyvneny periodickou
dielektrickou konstantou okolného materidlu a moze sa pohybovat iba dovolenym sme-
rom [2]. Aby fotén mohol interagovat s periodickym prostredim, musi byt jeho vlnova
dl7ka zrovnatelna s mriezkovou konstantou [12].

Vldkna sa vyznacuji dobrymi mechanickymi vlastnostami (polomer ohybu pod 1 c¢m).
Vl1dkno je vyrabané pre pouzitie svetla s vinovou dlzkou (530 & 5) nm a svetelny zvizok
nim Sireny vykazuje gausovské rozlozenie intenzity.

2.3. Leptanie kyselinou fluérovodikovou

Prvy krok tpravy vldkna spociva v leptani plasta z SiOs kyselinou fluérovodikovou (HF).
Plast (aj mikroStruktirovand oblast) je vyrobend z kremenného skla. HF je kyselina,
ktorda sa nerozpusta vo vode uplne. HF je taktiez pritomnda vo forme dimérov HoFs a
diméry mozu stratit proton, poskytnic iony HF;~. V leptacom procese SiO, je vizba
Si-O prerusend a nahradend viizbou Si-F. Teda, koncentracie HT, HF a iénov HF,~ st
dolezité [13].
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Reakcia prebieha v dvoch krokoch:

Si—-0-X+H" — Si—-OH)"-X, kde X = Si alebo H (2.1)
Si— O(H)* — X +HF; — Si—F+HO-X+HF,  kdeX = Sialebo H (2.2)

Skupina HO—X je rozpustna a stéla vo vode. Reakcie (2.1) a (2.2) st zavislé na
pH a kazda z nich dominuje vo svojom $pecifickom rozsahu hodnoty pH. Prva reakcia
vSak urcuje rychlost celého procesu, ktory bude v prvej aproximécii imerny koncentracii

[H7] [13].

2.4. Depozi¢na aparatara typu Kaufman

Aby sa zabranilo nabijaniu hrotu vlakna v elektréonovom mikroskope, je potrebné nanho
naniest vodivl vrstvu kovu. Toto nanaSanie prebieha na aparattre Kaufmanovho typu.
Aparatira sa nachadza na Ustave fyzikalneho inZinierstva FSI VUT v Brne.

NapraSovanie tenkych vrstiev prebieha dvoma technolégiami IBS (Ion Beam Sputte-
ring) a IBAD (Ion Beam Assisted Deposition) [11]. V tejto préaci je pouzita technoldgia
IBS. Ako zdroj iénov pouziva zariadenie argonovy plyn, ktory odprasuje atéomy z terca.
Odprasené atomy st nasledne prichytené na substrate. Zakladom aparatiry Kuafman st
dva sirokozvizkové zdroje Kaufmanovho typu, preto sa nazyva depozi¢na komora skratene
Kaufman. Schéma aparatury je na obr. 2.8.

Primarny iénovy zdroj sa nachidza vo vybojovej komore. Od vikuovej komory ho
delia dve molybdenové mriezky. Tieniaca mriezka slizi k ohraniceniu plazmy, extrakéna
mriezka extrahuje iény do vakuovej komory. Pomocou tychto mriezok a v zavislosti na
nastaveni napétia vybojovej komory je mozné fokusovat iény do zviizku s priemerom
80 az 160 mm. K depozicii kovu na vldkna bola energia primarneho zvizku nastavena na
hodnotu 600 eV.

Vldkno si vyzaduje $pecidlny drziak, ktory bol vyrobeny Ing. Zdeiikom Jakubom [15],
pozri obr. 2.9. Pri depozicii kovu na vlakno je potrebné zaistit rovhomerné nanasanie, to
sa deje pomocou elektromotoru, ktory to¢i magnetickou tyc¢ou rychlostou cca 30 ot./min.
Hrabka nanesenej vrstvy je detekovand pomocou piezokeramického hribkomeru. Avsak
na vlakno dopadaju atémy pod mensim uhlom a navyse sa s vlaknom neustéle toci, preto
mozeme predpokladat, Zze hodnota hribky nanesenej vrstvy bude mensia ako hrabka dete-
kovana hribkomerom, ktory je umiestneny vedla vldkna. To vSak pre cely tejto prace nie
je podstatné, pretoze vrstva slizi v prvom rade na odvod néboja v elektronovom mikro-
skope (aby sa zredukoval drift elektrénového zvizku pri tvorbe nanoanténky technolégiou
FEBID).

2.5. Rastrovacia sondova mikroskopia

Princip rastrovacej sondovej mikroskopie (SPM) spo¢iva v interakcii medzi hrotom sondy
a povrchom vzorky. Povod tejto interakcie ma na svedomi len niekolko atémov na hrote
sondy. Aby sme mohli vyuzit toto pésobenie medzi hrotom a vzorkou, je potrebné, aby
bol hrot sondy dostato¢ne ostry (s vrcholovym radiusom do 20 nm) a vzdialenost medzi
hrotom a povrchom vzorky bola velmi mald (do 100 nm). Podla typu pouzitej sondy
(a v neposlednej rade aj podla typu vzorky), moZzeme menit druh interackie a teda aj
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Obr. 2.8: Schéma depozi¢nej aparatiury Kaufman. Prevzaté a upravené z [15].

informéciu, ktor zaznamenavame. Tym dostavame rézne metédy SPM ako napr. AFM,

MFM, SNOM [16].

Meranie prebieha v pevne zvolenych bodoch, po ktorych sa sonda pohybuje, zazname-
nava signal, ktory nasledne pocitacovo spracuje a vytvori obraz povrchu.

RozliSenie ziskaného obrazu v rovine vzorky zavisi na velkosti a ostrosti hrotu a taktiez
na vzdialenosti bodov mriezky, v ktorych rastrujeme. RozliSenie v ose kolmej na vzorku
zavisi na mechanickej stabilite systému a citlivosti na posobiacu silu medzi hrotom a vzor-
kou. V neposlednej rade zalezi rozliSenie na zvolenej metéde SPM. Teoreticky najlepsie
rozliSenie, ktoré mozeme dosiahnut, je v rade stotin nanometrov [17].

Okrem zobrazovacich tcelov mézeme SPM mikroskopy pouzivat aj pre tcely modifi-
kacie povrchov a k manipulicii s jednotlivymi atémami. Okrem iného mozeme niektoré
SPM kompaktnych rozmerov zabudovat do systému elektrénového mikroskopu, ako napr.

SPM mikroskop LiteScope [18].

10



2. TEORETICKA CAST

Obr. 2.9: Valcek, $pecialny drziak na uchytenie vldkien do aparatary Kaufman, prevzaté
z [15].

Medzi zakladné metédy SPM patri AFM a STM, vSetky ostatné vznikaju modifikaciou
alebo obmenou tychto dvoch. V tejto préaci sa vyuziva metéda AFM, preto ju v dalSom
rozoberieme ddkladnejsie.

2.5.1. Mikroskopia atomarnych sil

Mikroskopia atomarnych sil (AFM) je jednou z najrozsirenejSou metédou SPM. Prvy
AFM mikroskop bol vyvinuty v roku 1986 autormi Gerdom Binnigom, Calvinom F. Qu-
ateom a Christoph Gerberom [19].

Hlavnou vyhodou metédy AFM oproti STM je moznost pouzivat aj iné, ako len vodivé
vzorky. Vzorky mozu byt polovodivé, nevodivé. Mozu byt z rozneho materialu, napr.
polymér, keramika, sklo, kompozit alebo sa méze jednat aj o biologické vzorky.

2.5.2. Princip

Princip AFM je zalozeny na detekcii sil, ktoré pdsobia medzi ostrym hrotom sondy a po-
vrchom vzorky. Pre meranie pdsobiacich sil sa najcastejsie pouziva sonda, ktora sa sklada
z kantileveru?, na ktorom konci je ostry hrot, pozri obr. 2.10. Hrot je privedeny do kon-
taktu so vzorkou, popripade do velmi malej vzdialenosti od vzorky. Sila medzi hrotom
a vzorkou (bud pritazliva alebo odpudivd) spdsobuje prehyb kantileveru. Tieto odchylky
st merané a pomocou pocitaca je zostaveny vysledny obraz, ktory je topografickym zo-
brazenim povrchu vzorky. Okrem toho moze AFM merat aj dalSie mechanické vlastnoti
vzorky, ktoré nie s inymi metédami meratelné.

a b C
Obr. 2.10: AFM sonda, (a) nosny ¢ip (kantilever), (c) hrot, prevzaté z [20].

?Kantilever je pruzné ramienko s vlastnou tuhostou a rezonanénou frekvenciou.
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2.5. RASTROVACIA SONDOVA MIKROSKOPIA

K interakecii medzi hrotom a vzorkou prispieva velké skéla sil. Medzi pritazlivé zaradu-
jeme sily povodu elektrostatického ¢i magnetického, sily chemickych a fyzikdlnych vizieb,
napr. van der Waalsovu silu. V neposlednom rade sa pri hydrofilnych vzorkach prejavuja
aj kapilarne sily. Za odpudivt silu je zodpovedny Pauliho vylucovaci princip. Celkova in-
terakcia sa da velmi dobre kvalitativne opisat pouzitim interakcie medzi dvoma atémami,

ktorych priebeh sa d4 aproximovat Lenard-Jonesovym potencidlom [21], pozri obr. 2.11.
u,,
Bezkontaktny
mod

Kontaktny mod

*

L

Semikontaktny
mod

Obr. 2.11: Priebeh Lenard-Jonesovho potencidlu, prevzaté a upravené z [22].

Lenard-Jonesov potencial je dany celkovou potencidlnou energiou odpudivej a prita-

zlivej van der Waalsovej sily:
12 6
ULJ =4e [(0-> — (0) 1 s (23)
z z

kde ¢ je minimédlna potencidlna energia (miesto s nulovou posobiacou silou), o je
vzdialenost medzi atémami hrotu a vzorky, v ktorej je potencidlna energia nulova, a z je
vzdialenost medzi atémami hrotu a vzorky.

Suvislost medzi Lenard-Jonesovym potencidlom a silou ja nasledovna:

dULJ 20’12 0'6
FLJ = — P = 24¢ l( 13 — ? . (24)

Prvy ¢len v rovnici (2.3) popisuje kratko dosahové odpudivé posobenie, ktoré ma stvis
s Pauliho vylu¢ovacim principom, zatial ¢o druhy ¢len v rovnici popisuje daleko dosahové
pritazlivé posobenie medzi atémami hrotu a vzorky, sposobené dipol-dipdlovou interakciou
(van der Waalsova sila).

Experimentélna zostava mikroskopu atomarnych sil je zndzornena na obr. 2.12. Schéma
ukazuje AFM mikroskop, ktory rastruje vzorkou a ohyb kantileveru je merany pomocou
laserového zvizku. Vzorka je umiestnend na piezoelektrickom krystali, ktory sa deformuje
privedenim elektrického napétia, ¢o umozinuje menit polohu hrotu voéi vzorke, a tym

12
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Obr. 2.12: Schéma AFM mikroskopu, prevzaté a upravené z [23].

vlastne rastrovat vzorku. Miera interakcie, teda silového pésobenia medzi hrotom a vzor-
kou, sp6sobuje ohyb kantileveru z jeho rovnovaznej polohy, a tieto ohyby st detekované
laserom. Pomocou zrkadlovej vrstvy, ktora sa nachiadza na zadnej strane kantileveru, sa
laserovy zvizok odraza na stvorsegmentovanu fotodiddu. Zo zmien elektrického signalu,
detekovaného na fotodidde, vieme urc¢it ohyb kantileveru. Tento signal je vyuzity pomocou
spétnej vizby k zmene silového posobenia medzi hrotom a vzorkou (inak povedané ich
vzdialenosti) tak, aby kantilever mal kons$tantnii vychylku. V tomto pripade sa meranie
odohréava v méde konsStantnej vysky (udrziava sa konstantna vzdialenost medzi hrotom
a vzorkou). Okrem tohto mddu existuje aj méd konstantnej sily, ale ten nemé tak vy-
soké rozlisenie, skor sa pouziva na rychle zmapovanie vzorky. V tomto mode sa nastavi
vychylka kantileveru a pocas rastrovania sa uz nemeni.

2.5.3. Zobrazovacie mody

Na obr. 2.11 je vyobrazeny priebeh Lenard-Jonesovho potencidlu. V zavislosti na nasta-
venej vzdialenosti medzi hrotom a vzorkou rozlisujeme tri médy merania v AFM mikro-
skopii: kontaktny, bezkontaktny a semikontaktny moéd merania.

Kontaktny maéd

V tomto méde je hrot kantileveru v kontakte so vzorkou, kde sa udrziava odpudivéa inte-
rackia a velkost posobiacej sily sa pohybuje v rozmedzi cca 1078 N az 107% N. Kontaktny
méd mozeme rozdelit na meranie s konstantnou vzdialenostou a meranie s konstantnou
silou. Tento mdd je najstarsim médom AFM mikroskopie.

V merani s konstantnou vyskou sa nastavi vzdialenost medzi hrotom kantileveru a
vzorkou, ktora sa pocas celého merania nemeni. Poc¢as sondovania zaznamenavame pre-
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2.5. RASTROVACIA SONDOVA MIKROSKOPIA

hnutie kantileveru, ¢o poskytuje informacie o topografii vzorky. Tato metdda sa najcas-
tejSie pouziva pri atomarne rovinnych povrchov, kde st posobiace sily relativne malé a
teda tomu aj odpovedajice prehnutie kantileveru. Pretoze je vypnuta spatna vizba, me-
ranie prebieha rychlo, no na druhej strane je tu vyssia moznost poskodenia hrotu alebo
samotnej vzorky.

Meranie s konstantnou silou vyuziva spétna vizbu k udrziavaniu staleho prehybu kan-
tileveru, preto ten nazov. Pocas merania sa meni vzdialenost medzi hrotom a vzorkou tak,
aby bola podsobiaca sila na kantilever konstantnd, a teda aj jeho prehnutie. Zaznamenava
sa vychylka skeneru, ktora poskytuje informéaciu o topografii vzorky. Rychlost sondovania
je limitovana rychlostou spitnej vizby. Vyhoda tejto metédy spociva v moznosti merat
aj iné mechanické charakteristiky vzorky, ako napr. trecie sily. Trecie sily mozu sposobit
torzné vychylenie kantileveru a tak horizontadlnu odchylku laserového zvizku, ¢im dosta-
vame metédu mikroskopie lateralnych sil (LFM).

Bezkontaktny mad

V tomto mdde sa hrot kantileveru nedotyka vzorky, ale je rozkmitany v oblasti pritazli-
vych sil v relativne velkej vzdialenosti nad povrchom vzorky [23]. Amplitida kmitania sa
pohybuje v rozmedzi 1 az 10 nm [21]. Aj v tomto mdéde modzeme merat dvomi metédami,
s konstantnou vyskou a s konstantnou silou. V priebehu merania sa zaznamenavaju in-
formacie o amplitade kmitania kantileveru, pripadne zmenu rezonancnej frekvencie alebo
fazy. Tieto informéacie sa v metéde s konsStantnou silou pouzivaji ako vstup do spitnej
vazby, ktord udrzuje amplitadu, pripadne rezonancénu frekvenciu alebo fazu konstantni.
Zaznamenané udaje sa pouziju k rekonstrukcii povrchu vzorky. V metdde konstantnej vy-
sky sa nastavi vzdialenost medzi kantileverom a vzorkou a pocas merania sa zaznamenava
informéacia o zmene amplitady, frekvencie alebo fazy. Vyhodou je velka citlivost aj na malé
posobiace sily (rddovo 10712 N). Zivotnost hrotu je vySsia a riziko znic¢enia vzorky mengie.
Pretoze sa hrot nedotyka vzorky, mézu sa merat aj mikké vzorky. Nevyhodou tohto médu
je pomerne vysokd poziadavka na cistotu vzorky, preto sa najvicsie uplatnenie najde

v prostredi ultra vysokého vakua. Na vzduchu sa moze pokryt vzorka vrstvou vody, kto-
rou hrot v bezkontaktnom rezime neprenika a tak je merané topografia vodnej vrstvy.
V kontaktnom mdéde tento problém nie je taky zdvazny. Ked7ze oscilacie ramienka s hrotom
prebiehaju v relativne velkej vzdialenosti od povrchu, nie je mozné dosiahnut také rozli-
Senie topografie substratu ako pri médoch s malou vzdialenostou hrotu od vzorky. Tento
maéd je vSak vyhodny pre merania daleko dosahovych magnetickych alebo elektrickych sil,
s pouzitim vodivych alebo feromagnetickych sond [25].

Semikontaktny maéd

Amplitida kmitania kantileveru na svojej rezonancnej frekvencii v semikontaktnom made,
inak nazyvanom poklepovy mdd, sa pohybuje v rozmedzi od 10 nm do 100 nm [23].
Hrot kantileveru je v takej vzdialenosti od vzorky, aby po jej povrchu jemne poklepéaval.
V priebehu oscilovania tak sonda prechadza medzi oblastou pritazlivych sil a oblastou
odpudivych sil, a tym dokéZe snimaf vo velkom rozliSeni. Cas kontaktu so vzorkou je
velmi kratky, takze nedochadza k vzniku laterdlnych sil, a teda nedochadza ani k posko-
deniu vzorky, ¢o je vhodné pre mikké vzorky [25], ako napriklad biologické bunky, alebo
vSeobecne, vzorky nachylné k poskodeniu. Opit st 2 metédy merania, ktoré funguji na
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2. TEORETICKA CAST

rovnakych principoch ako v predchadzajicom. V metdde konStantnej sily spatnéd vizba
udrzuje amplitidu kmitania alebo frekvenciu oscilovania sondy. V metdde konStantnej
vysky si nastavime vySku a pocas merania zbierame informécie o zmenach amplitady
kmitov alebo frekvenciach sondy. Testovanie upravenych vlakien prebiehalo prave v tejto
metdde merania.

2.5.4. Pouzité AFM mikroskopy

V tejto casi popiseme AFM mikroskopy, ktoré sme pouzili na meranie topografie s optic-
kym vldknom.

NT-MTD NTegra Solaris

Meranie spociatku prebiehalo na SNOM mikroskope NT-MDT NTegra Solaris, na ktorom
sme merali topografiu (teda mikroskop fungoval v rezime AFM) s dutym vldknom. Schéma,
mikroskopu je na obrazku 2.13. Rastrovanie prebieha hlavou, rastruje sa teda hrotom,
poloha vzorky je pevna.

SNOM hlava
Sonda
Vidlicka
g
y * Vzorka
- m = 7 m
‘ : i ’ Objektiv
\ J." i -'\\ Polarizator
’ -
Py l
ﬁ\l ."If a !
{
M”la' et
. -
Invertovany opticky Fotodetektor

mikroskop

Obr. 2.13: Schéma SNOM mikroskopu NT-MDT NTegra Solaris, ktory sa nachidza na
Ustave fyzikalneho inZinierstva, prevzaté a upravené z [2].

NenoVision LiteScope

Rastrovaci sondovy mikroskop NenoVision LiteScope, ktory vyvija firma NenoVision [18],
je rieSenie, ktorého primarnym tcelom je rozSirenie moznosti elektrénovej mikroskopie.
V porovnani s NT-MDT NTegra Solaris sa rastruje skenerom (teda vzorkou) a na urcenie
prehybu kantileveru nie je potrebny laser, sondy ktoré mikroskop pouziva, st samosni-
macie. Tieto sondy mozu fungovat napriklad na principe merania pradu alebo odporu,
ktory sa meni v zavislosti na vzdialenosti hrotu sondy od povrchu vzorky. Na uchyte-
nie sond sa pouziva drziak, ktory ma medené pliesky na uchytenie dosticky. Dosticka je
nakontaktovana a obsahuje samotni sondu.
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2.5. RASTROVACIA SONDOVA MIKROSKOPIA

Obr. 2.14: Hore, pohlad na SPM mikroskop NenoVision LiteScope, ktory je umiestneny
na posuvnom stol¢eku SEM mikroskopu. Dole, zaber na drziak sond.

V tejto praci mikroskop slizi na meranie topografie pouzitim sondy z optického vlakna.
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3. Prakticka éast

V praktickej casti tejto bakalarskej prace sa zaoberame tupravou dutého optického
vldkna, ktord pozostava z niekolkych krokoch, vyuzivajic metddy, ktoré boli opisané
v teoretickej casti. Okrem dutého vldkna pouzivame aj vldkno s plnym jadrom, pretoze je
lacnejsie a niektoré kroky sa daju natrénovat tak, aby sme ich vedeli zopakovat na dutom
vlakne a s nimimalnym rizikom poskodenia vlakna.

Aplikacie, v ktorych chceme vlakno pouzivat, kladii predbezné poziadavky na jeho
vlasnosti, ktoré s zhrnuté v nasledujicom zozname:

Vl1dkno musi prepustat plyn (GIS).

Vl1dkno musi byt mechanicky odolné (SPM).

Vl1dkno musi prepustat svetlo (SNOM).

Vldkno musi mat skosenie $picky (SPM).

Vl1dkno musi byt schopné prijat nanoanténky (SPM).

A tu je zoznam krokov, nutnych k vyrobe vldkna s tymito hore spominanymi $pecial-
nymi vlasnostami:

- Vyleptanie plasta SiOs na rozmery mikrostruktirovanej oblasti v kyseline fluérovo-
dikovej (Cast 3.1).

- Opracovanie konca vlakna do $picky v tvare ihlanu fokusovanym iénovym zvizkom
(Cast 3.2).

- Nadeponovanie wolfrdimového nanodratu na Spicku vldkna pomocou techniky FE-
BID (Cast 3.4).

V dalsich castiach tejto kapitoly vylozim Gispechy a netspechy tohoto experimentova-
nia.

3.1. Leptanie optického vlakna kyselinou fluérovodi-
kovou

Prvy krok spociva vo vyleptani znacne hrubého plasta (SiOs) z pdvodného priemeru
(81 pm £ 5 pm) na priemer mikroStruktirovanej oblasti (~23 pm), ktoré prebichalo na
Ustave fyzikalneho inZinierstva. Vyznam tohoto kroku spoc¢iva v dvoch motivoch. V prvom
rade dojde k vyraznemu skrateniu casu potrebného k iénovému leptaniu a v druhom rade
dojde k znacnému ubytku objemu plasta z okolia mikrostruktarovanej oblasti, ktoré tvori
sucast hrotu sondy do SPM mikroskopie, kde potrebujeme, aby bol hrot ¢o najmensi.
Na druhej strane nesmie byt vyleptany objem prilis velky, kvoli zniZenej mechanicke]
odolnosti.

Vynajst sposob ako leptat vldkno uc¢inne a bezpecne je nevyhnutnym krokom tejto
prace. MikroStruktirovana oblast sa nesmie dostat do kontaktu s kyselinou, pretoze ju
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vyleptd. K tomu moze dojst preleptanim plasta (SiO,), ¢o predstavuje problém, ktory je
rie§itelny vhodnym nastavenim ¢asu leptania. Dalsie komplikacie sposobuje vnik kyseliny
do mikro§truktirovanej oblasti kapilarnymi silami po povrchu plasta (resp. obalu) alebo
kyselinovymi vyparmi'.

V. Hertl riesil vnik HF do mikrostruktirovanej oblasti zalepenim konca vldkna PMMA [2].
Tento sposob sa osved¢il. AvSak jeho nedostatkom bolo, Ze aj po dokladnom odstraneni
lepidla sa jeho zvysky mohli vyskytovat na vlakne. Preto sme sa rozhodli, Ze tento spdsob,
ktory vyuziva lepidlo, obideme.

Bolo navrhnutych niekolko rieSeni ako leptat vlakno bez pouZitia lepidla. Bolo potrebné
zohladnit najmé dva faktory, bezpecnost leptania a jeho efektivitu. Z navrhnutych rieSeni
sme sa rozhodli pre vyrobu Specidlnej kadicky z tvrdeného polyetylénu, pozri obr. 3.2.
Pri jej ndvrhu sme vychadzali z uz vyrobenych dvoch siciastok: Drziaku na telfonovi
kadicku (tento drziak s namontovanou kadickou je na obr. 3.1), kde sa leptaji Turnero-
vou metédou vlakna s plnym jadrom [20], a teflonového poistného krazku, ktory navrhol
Be. V. Slaby [27]. Stary teflonovy krazok bol v8ak znacéne zdeformovany, ¢o sme si pri
navrhovani nevsimli a kedze bol dostupny iba jeden, vyrobili sme si novy a s novym, me-
nsim rozmerom priemeru dierky pre vlakno, ktory bol zbytocne velky. Priemer dierky bol
0,6 mm v porovnani s priemerom vldkna 240 pm, pozri obr. 3.3.

Obr. 3.1: Kadicka s vldknom na stojane, pripravend na leptanie.

ITeplota varu kyseliny fluérovodikovej je 19,5 °C.
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Obr. 3.3: Vykres telonového kruzku s prilozenou fotkou. Kéty v mm.

Pri prvom leptani sme vychadzali z casu, ktory pouzil V. Hertl vo svojej praci: leptal
34 min v 40% kyseline fluérovodikovej [2]. Samotné znalost ¢asu sa vSak ukazala byt ne-
dostatoc¢nou pre zopakovanie vysledku, ¢o nam potvrdil aj netispech nasho prvého pokusu,
kedy sa podarilo vyleptat plast iba na priemer zhruba 58 pm. Takto rozdielny vysledok
moze mat dévod v podmienkach, v ktorych prebiehalo leptanie. Podmienkami sa mysli
mnozstvo leptaného materidlu, objem a sila pouzitej kyseliny a v neposlednom rade vlh-
kost vzduchu, teplota a tlak, avSak tieto sa tazko replikuji. Preto sme sa rozhodli, ze
leptanie ¢o najviac zadefinujeme. V prvom pokuse sme zadefinovali geometrické usporia-
danie. V1dkno aj s obalom tr¢alo zhruba 2 c¢m nad hladinou kyseliny, a obnazena cast
plasta mala dlzku zhruba 1 mm. Na takjto postup existovali 2 dévody, moznost ziskat
dve sondy (jedna z nich, vrchna cast vlakna, by bola pochopitelne pouzitelnd iba ako
AFM sonda) a mensia pravdepodobnost zlomenia hrotu. Tento postup sa osvedéil iba
z polovice, ako ochrana pred poskodenim funguje dobre, avsak pri vyberani tesnenia sa
z vrchnej Casti vlakna strhne obal a tym je vlastne tato ¢ast nepouzitelna. Pri leptani sme
sa snazili docielif dlzky hrotu do 2 mm, kvoli zvyseniu Zivotnosti (pozri ¢ast 3.3).

V 1. pokuse sa leptalo v 40% HF a v objeme 1 ml po dobu 34 min a podarilo sa
vyleptat plast na priemer cca 58 pum, pozri obr. 3.4.
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3.1. LEPTANIE OPTICKEHO VLAKNA KYSELINOU FLUOROVODIKOVOU

- & ——
SEM WV 50 kY W 800 e | Lo | kymas TRSEAN SEM WV 50 WY WD 000 e SEM WV 50 WY W 0,00 ireri iidiain
P

Eplliy |
Wi fimld: 8,80 mm Det: 5B 2 mm Puricrmanas in nancapace il Viow fiskd: 2.00 mm Det: 5B 00 Puricrmanas in rancapaco il iew fsid: 500 pm Det: 5B 00

Obr. 3.4: Prvé leptanie HF. Dlzka hrotu (plasta dutého vldkna z SiO;) bola 2 cm (na
obrazku nie je vidiet). Mikro§truktirovana oblast sa nepodleptala. Plast vyleptany na
priemer cca 58 um. Na strednom obrazku je dobre vidiet ¢ast plasta, ktord bola obnazen4,
je viac vyleptana (asi 1 mm). V spodnej ¢asti je vidiet obal z akrylatu. Obrazky zo SEM,
mikroskop TESCAN LYRA3.

7 leptacieho ¢asu a objemu vyleptanej oblasti? z 1. pokusu sme v 2. pokuse uréili
novy ¢as leptania, a to 64 min (dvojnasobny ¢as). Pretoze sme pouzili rovnaky roztok
HF (HF leptanim degeneruje), leptaci ¢as sme navy$ili na 102 min (trojnasobny cas).
Toto navySenie Casu sa ukazal ako krok nespravnym smerom. Vyleptany plast vldkna sa
pri vytahovani z teflonového krazku zlomil z povodnej dlzky 2 ¢cm na 1,5 mm. Rozbor
vysledku druhého pokusu na SEM (pozri obr. 3.5) ukazal najmé dve skuto¢nosti:

1) Hrot v mieste lomu ukazuje podleptanie mikrostruktirovanej oblasti.

1) Hrot je vyleptany do zvlneného tvaru, ktorého priemer kolisal od 30 do 70 pm.

SEMHV. SO0KV | WD: 900 mm 102 V1 ) i

View fiebd: 1.00 mm Det: SE 200 pm

Obr. 3.5: Druhé leptanie s neZiaducim leptanim plasta (SiO,). Néklon vlakna je 55°, dl7ka
hrotu (ulomeného) je zhruba 1,5 mm. Obrazky zo SEM, mikroskop TESCAN LYRAS3.

2Tento objem sa pod¢ital porovhanim kvadritu priemeru plasta, mikrostruktiirovanej oblasti a prie-
meru, na ktory sme vyleptali vlakno v 1. pokuse.
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3. PRAKTICKA CAST

Ad 1.) Miesto lomu sa nachddza nad oblastou obnazenej casti plasta. Pocas leptania do-
chadza k spinaniu HF po povrchu plasta (pravdepodobne aj po obale). Takto sa
lepta aj neobnazend cast vlakna (v obidvoch smeroch). Toto podleptanie v mieste
lomu pravdepodobne vzniklo preleptanim plasta z dovodu prili§ dlhého leptania.
Preleptanie plasta (a nasledné preleptanie mikrostruktirovanej oblasti) sposobilo
narusenie mechanickej stability plasta, ktoré viedlo k lomu. Oc¢akavali by sme vsak,
ze by k preleptaniu a lomu doslo v obnazenej c¢asti.

Ad 2.) Pre tento jav sme nenasli vysvetlenie. V dalSich pokusoch sa neopakoval.

Okrem iného treba pri leptani HF zobrat do tvahy rozdielne rychlosti leptania v ob-
lasti s odstranenym obalom a mimo tato oblast, uz spominani spinavost HF a leptanie
vyparmi. Aby sme ¢o najviac obmedzili dopad tychto tkazov (ktoré st pomerne nepred-
vidatelné), a tym leptanie este viac zadefinovali, je v plane skisit dve vylepSenia stc¢asnej
aparatury na leptanie HF. Za prvé by sa do vlakna priviedol plyn, ktory by obmedzil spi-
navost a vnik vyparov do mikrostruktirovanej oblasti. Za druhé by sme vylepsili kadi¢ku
pridanim krytu s gumovym tesnenim, ktory by zabranil vniku kyseliny do mikrostrukti-
rovanej oblasti.

V 3. pokuse sme pripravili novy roztok HF (na kazdé nasledujice leptanie budeme
pouzivat novy roztok) a leptaci ¢as bol rovnaky ako v 1. pokuse, 34 min. P1a5t sa vyleptal
na priemer zhruba 50 um, pozri obr 3.6).

B1=502pm

sEMHv:30Rv | woieoemm |0 (001] LYRA3 TESGAN
iaw fiald: 80.0 pm Det: SE 10 pm Performance in nanospacs|

Obr. 3.6: Tretie leptanie. Pohlad na mikro$truktirovant oblast. Obrazok zo SEM, mik-
roskop TESCAN LYRAS.

Opit, na zaklade porovani objemov, sme odhadli ¢as pre vyleptanie na miktostrukti-
rovani oblast. V 4. pokuse sme leptali 50 min a dostali sme sa na priemer zhruba 40 pum,
pozri obr. 3.7.

S mnohymi pokusmi ako vyleptat vlakno spravne, sa v podstate testovala funkénost
kadicky, a okrem iného to viedlo k skrateniu vldkna na dlzku nedostatoénii pre testovanie
so zavedenim svetla a plynu. Aby sme mohli vykonat aj tieto experimenty, zaviedli sme
vldkno nové, dlhé 95 cm a leptanie sme opakovali ako pri 4. pokuse (v tom case sme este
neuvazovali o vylepSeniach kadicky, ktoré by viedli k obmedzeniu neziaducich tikazov).
Vysledok bol o niec¢o horsi, vysledny priemer bol zhruba 45 pm, z ¢asovych dovodov sme
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3.2. UPRAVA VYLEPTANEHO DUTEHO VLAKNA DO SPICKY

D1 =40.6 ym

D2 = 39.1 um

SERI I = Wit m
Wiew field: 400 pm Det: SE 400 pm

Obr. 3.7: Stvrté leptanie. Pohlad na plast kratkeho dutého vldkna z SiO, zleptany kyse-
linou HF z 81 pum na priemer 40 pym. Obrazok zo SEM, mikroskop TESCAN LYRAS3.

vSak dalej pracovali s tymto vlaknom. Tymito vysledkami sa potvrdilo, Ze ¢ast upravy
vldkna kyselinou fluérovodikovou je komplikovanejsia a do budiicna sa na toto treba viac
zamerat.

V zavere tejto Casti treba poznamenat, ze sa vlakno pri vytahovani z teflonového
tesnenia zlomilo v pokusoch ¢. 4 a 5 (¢as leptania 50 min). Pravdepodobne je tento ¢as
stale prilis dlhy a dochidza k nezelanému preleptaniu plasta. Hrot sa zlomil na dlzku
zhruba 1 az 2 mm, teda na hranici obnazenej oblasti. Tento jav mame v plane odstranit,
aby na tejto oblasti nedochadzalo k podleptaniu mikrostruktirovanej oblasti v déslednu
vniku HF prostrednictvom tohoto lomu. Dalgim krokom tpravy vldkna je leptanie §picky
hrotu vldkna fokusovanym iénovym zviizkom do tvaru ihlanu.

3.2. Uprava vyleptaného dutého vlikna do $pi¢ky

Po Gspesnom vyleptani vldkna nasleduje tprava jeho hrotu do Spicky pomocou leptania
fokusovanym ionovym zvizkom. Aby sa vlakno nenabijalo, je pokovené v aparatire typu
Kaufman na Ustave fyzikalneho inZinierstva. Najskor sa nanasala titanova adhézna vrstva
s hribkou 3 nm, na ktort sa deponovalo 200 nm zlatej vodivej vrstvy. Pri tomto kroku bolo
treba davat pozor pri zakladani vlakna do zakladacej komory aparatiry, ktorej rozmery
nie s uplne dostato¢né na bezpecn( manipuliciu s vlaknami. S vldknami sa da velmi
lahko narazit do ventilu zakladacej komory. Na kratkom vldkne sa po deponovani na
Kaufmanovi objavila na $picke necistota, ktora mohla byt hlboko 5 ym az 10 pum. Pohlad
na necistotu je na obr. 3.8. PodIa jej hibky a tazkosti, s akymi sa leptala iénovym zvizkom,
odhadujeme, ze k nabraniu necistoty doslo prave narazenim vlakna do ventilu v zakladacej
komore aparatiry Kaufman.

Ked je vlakno pokovené, je pripravené na leptanie fokusovanym iénovym zvizkom.
Najprv sme pracovali s vlaknom pripravenym V. Hertlom. Jeho vlakno bolo vyleptané,
avSak po pade na zem sa rozbilo. Stacilo teda nanho nadeponovat vodivia vrstvu a vldkno
bolo pripravené na FIB. Najskor sme leptali do tvaru klinu, pretoze sme nevedeli vlakno
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3. PRAKTICKA CAST

SEM HV: 5.0 kY woisonmm |10

View fleld: 0.0 jm Det: SE 10 pm

LYRAZ TESCAN|

Performance in nanospace

Obr. 3.8: Pohlad zhora na kratke vlakno s necistotou. Obrazok zo SEM, mikroskop TES-
CAN LYRAS.

upevnit tak, aby sme mohli leptat aj zvysnu cast, a tak vytvarovat klin. S takymto

vldknom sme zmerali topografiu na pristroji NT-MDT NTegra Solaris (pozri ¢ast 3.3).
V dalom leptani sme vldkno pripevnili na kocku, ktord umoznila rotdciu vldkna

0 90° a tym moznost vldkno upravit do tvaru ihlanu. Snimky, zachytavajice iénovy leptaci

proces, su na obr. 3.9. Po tejto poslednej tprave sa opit zmerala topografia na NT-

-MDT NTegra Solaris. AvSak v procese merania sa vlakno nenavratne poskodilo, ¢o viedlo

k inicializacii pripravy nového vlakna.

Obr. 3.9: VIavo, pohlad na povodné rozbité vlakno. V strede povodné vladkno s novou
vyrobenou S$pickou v tvare klinu a vpravo uz v tvare ihlanu. Obrazky zo SEM, mikroskop
TESCAN LYRAS3.

V dalSom sme pracovali s dvomi vldknami, kratkym a dlhym. Hrot kratkeho vldkna
sme upravili do tvaru ihlanu, pozri obr. 3.10, hrot dlhého vldkna do tvaru klinu, pozri
leptanie.

S povodnym vldknom sa merala topografia dvakrat (NT-MDT NTegra Solaris). Na
kratke vlakno sa deponovali nano anténky a nasledne sa vlakno nalepilo na piezo ladi-
¢ku uréent pre AFM mikroskop NenoVision LiteScope, kde planujeme merat topografiu.
S dlhym vldknom sa bude testovat zavedenie svetla.
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3.3. MERANIE TOPOGRAFIE S POVODNYM VLAKNOM NA PRISTROJINT-MDT NTEGRA SOLA

SEM HV: 20.0 KV
View field: 70.0 pm 2 Performance in nanospacs

Obr. 3.10: Pohlad na kratke vlakno opracované do tvaru klinu, vlavo. A pohlad na kratke
vlakno nasledne opracované do tvaru ihlanu, vpravo. Obrazky zo SEM, mikroskop TES-
CAN LYRAS3.

SEM HV: 5.0 kv WD: 0.00 mm SEM HV; 5.0 kV WD: 9,00 mm

View field: 80.0 pm Det: SE View field: 80.0 pm Det: SE
Date(midy): 051717 Performance in nanospace Parformance in nanospace

Obr. 3.11: Pohlad na dlhé vldkno so Spi¢kou hrotu v tvare klinu zboku a zhora. Obrazky
zo SEM, mikroskop TESCAN LYRAS3.

3.3. Meranie topografie s pé6vodnym vlaknom na pri-
stroji NT-MDT NTegra Solaris

V tejto casti ukdzeme vysledky merania topografie na SPM mikroskope NT-MDT NTegra
Solaris, ktory sa nachidza na Ustave fyzikdlneho inZinierstva. Pri merani asistoval. Ing.
P. Dvorék. Postup instalacie vldkna na mikroskop bol totozny, ako v praci V. Hertla [2].
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3. PRAKTICKA CAST

V prvom merani sa vldkno s novym vyrobenym hrotom v tvare klinu nalepilo na
ladicku sekundovym lepidlom tak, ze hrot trcal asi 1 mm. Lepidlo sa nechalo schnut po
dobu 5 minat a hned nato sa UspeSne zmerala topografia na kalibra¢nej vzorke, pozri
obr. 3.12.

[350

["300

Obr. 3.12: Uspesne zmerané topografia kalibracnej mriezky s povodnym vldknom s novo
pripravenym hrotom v tvare klinu. Na druhom obrazku je topografia merana v opa¢nom
smere.

V dalsom merani sa uz meralo s vliknom s novym vyrobenym hrotom v tvare ihlanu.
Lepidlo sa nechalo schnut den a merala sa topografia na rovnakej kalibracnej vzorke.
Vysledok bol horsi, prejavila sa konvoltcia hrotu, pozri obr. 3.13. Aj ked je hrot orezany
do tvaru ihlanu, nie nutne to znamena, ze je vhodnejsi ako SPM sonda. Hrot SPM sondy
musi byt definovaného tvaru s malym polomerom krivosti [17]. To je jeden z dévodov,
preco testujeme depoziciu nanoanténky na Spicku hrotu.

0 pm 5 Opm 5 10 15
i ' 1.37 pm
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Obr. 3.13: Uspesne zmerand topografia kalibracnej mriezky s pévodnym vldknom s novo
pripravenym hrotom v tvare ihlanu. Prvé a druhé meranie.

Pri pokuse odmerat topografiu s lepSim rozliSenim hrot stratil v priebehu merania
kontakt so vzorkou, pozri obr. 3.14. Délezity bol vysledok merania, ktory ukazal, ze sa da
vldkno pouzit ako SPM sonda. Rozhodli sme sa v merani dalej nepokracovat a vldkno dalej
upravit na deponovanie nanoanténok. Vlakno sme potrebovali odlepit od piezo ladicky, ¢o
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3.3. MERANIE TOPOGRAFIE S POVODNYM VLAKNOM NA PRISTROJINT-MDT NTEGRA SOLA

sa robi leptanim lepidla v aceténe a isopropanole. Pri tomto procese sa vsak hrot ulomil
(ostal prilepeny na ladicke). Zo zvysku vldkna sa potom stalo tzv. kratke vlakno.

0 pm 5 10 15

0 5.29 ym

7 4.50
T4.00
73.50
3.00
2.50
2.00
1.50
1.00

0.00

Obr. 3.14: Netspesne zmerana topografia kalibracnej mriezky s poévodnym vldknom
s novo pripravenym hrotom v tvare ihlanu. Tretie meranie s vy$$im rozliSenim, pri ktorom
vlakno stratilo kontakt.

Ostavala moznost pouzit ulomeny hrot, ktory ostal prilepeny na piezo ladicke. Na
obr. 3.15 je vidiet mierne zdeformovany hrot vlakna a celkovy pohlad na ulomeny hrot,
prilepeny na piezo ladic¢ke. Na tomto pohlade je vidiet, Ze na piezo ladic¢ke je prilepend
¢ast hrotu. V budicnosti sme sa zamerali na vyrobu hrotu, ktory by bol kratky a umoznil
by prilepenie na piezo ladi¢ku iba akrylatovou ¢astou vlakna, teda obalom. Toto by mohlo
zvysit zivotnost hrotu, avsak vedie to k naroc¢nejsiemu leptaniu v HF, k naro¢nejsiemu
lepeniu na piezo ladicku a zvySuje to moznost narazu hrotom do ladicky pri lepeni.

-

SEM HV: ZD.D.IN | WD: 9.00 mm SEM HV: 20.0 KV ! WD: 8.00 mm
View field: 6.80 mm Det: SE Det: SE

Obr. 3.15: SEM obrazok ulomeneného hrotu, ktory ostal prilepeny na piezo ladicke.
Vpravo, detail hrotu zachyteny zboku ukazuje mierne poSkodenie mikrostruktirovanej
oblasti. Obrazky zo SEM, mikroskop TESCAN LYRAS3.

Dalsie meranie topografie prebiehalo na mikroskope LiteScope.
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3. PRAKTICKA CAST
3.4. Vyroba nanoanténok na kratkom vlakne

V tejto casti popiSeme experiment s depoziciou nanoanténok na Spicku hrotu kratkeho
dutého vldkna, ktora prebichala pod dohladom Ing. Tomasa Samofila, Ph.D. Aby sa ob-
medzilo nabijanie hrotu a jeho driftovanie v elektrénovom mikroskope, hrot bol pokoveny
v aparattire Kaufman. Ako materidl na nasledujicu depoziciu FEBIDom (FIBIDom) sme
zvolili platinu, pretoZze to zrychluje vycerpavanie komory (v porovnani s wolframom).
Najprv sme nadeponovali platinovy krazok po obvode centralnej dutiny s priemerom
zhruba 5 pm, ktory slazil ako zdklad pre depoziciu nanoanténok. V skutocnosti sa jedna
o postupnost krazkov so zmengujicim sa priemerom, ktory pripomina skoseny kuzel, po-
zri obr. 3.16. Dovod na takyto tvar spocival v skrateniu nanoanténok, ktoré mali koncit
v ose dutiny. Priemer dutiny sa podarilo zmensit na 2 pm. Uhol, pod ktorym vystupuja
nanoanténky, je priblizne 60°. Dlzka nanoanténok vychadza zhruba 2 um. Depozicia kri-
7kov prebiehala technikou FIBID, kvoli jeho rozmerom (priemer dutiny zhruba 5 pm).
Na tento kruh sme dalej nadeponovali technikou FEBID dve nanoanténky (dlhé zhruba
2 pum), pozri obr. 3.17. Tento proces komplikoval drift zviizku, ktory sa v porovnani

s velkostou nanoanténok neda zanedbat. Toto vldkno bude pouzité na meranie topografie
na mikroskope NenoVision LiteScope.

E

SEM HV: 50kV WD: 9.00 mm L) LYRA3 TESCAN|

View field: 50.0 pm | Det: SE 10 pm

SEM HV: 5.0 kV WD: 9.00 mm LR ) LYRA3 TESCAN

View field: 50.0 pm Det: SE 10 pm

Performance in nanospace Performance in nanospace

Obr. 3.16: Pohlad na nadeponovany krazok na kratke vlakno zboku a zhora. Obrazky zo
SEM, mikroskop TESCAN LYRAS3.

3.5. Integracia opracovaného optického vlakna na ras-
trovaci sondovy mikroskop NenoVision LiteScope

V prvom kroku sa testovalo nalepenie testovacieho vldkna s plnym jadrom na piezo la-

dicku, vhodna pre mikroskop NenoVision LiteScope. Tento pokus ukazal, Ze to mozné
je, pozri obr. 3.19. Avsak sucasny drziak na sondy nie je urceny na pouzitie piezo la-
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3.5. INTEGRACIA OPRACOVANEHO OPTICKEHO VLAKNA NA RASTROVACI SONDOVY MIKR(

SEM HV: 5.0 kV (e I LYRA3 TESCAN SEMHV: 50KV | WD:9.00 mm (T ] LYRA3 TESCAN|
View field: 8.00 pm View field: 8.00 pm Det: SE

Performance in nanospace Performance in nanospace

Obr. 3.17: Pohlad na nadeponované nanoanténky na kratke vlakno zboku a zhora. Ob-
razky zo SEM, mikroskop TESCAN LYRAS.

di¢ky, ktord zaujima kolmt polohu na povrch vzorky (ako je tomu napr. na NT-MDT
NTegra Solaris). KedZe priestor medzi sondou a vzorkou je obmedzeny, treba navrhnit
drziak, ktory bude respektovat toto obmedzenie. Tento problém sa da vSak obist prilepe-
nim vzorky priamo na skener mikroskopu, bez pouzitia drziaku vzoriek. Toto rieSenie nie
je idealne a v najblizsej dobe sa budeme venovat odstraneniu tohoto problému tym, ze
bude navrhnuty novy drziak, Specidlne ur¢eny na pouzitie optickych vlakien.

Prvé meranie zobrazilo topografiu kalibra¢nej vzorky, pouzité vlakno vsak bolo tupé,
a preto je kvalita merania neuspokojiva, to vSak nebol ciel merania. Ciel merania bolo
ukézat, ze vlakno bude fungovat ako sonda SPM. Vysledok tuspesného merania je na
obr. 3.18.

__,f"; . . ’ 0.2
f ' | / 00
.‘ 0.0 ’ P .J 0.0

Obr. 3.18: Zmerana topografia s plnym vlaknom na SPM NenoVision LiteScope. Pouzita

bola kalibra¢né vzorka. Vpravo je opacny smer rastrovania.
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3. PRAKTICKA CAST

Obr. 3.19: Pohlad na piezo ladi¢ku napojent na dosti¢ku urcéent do drZziaku sond. Vpravo
je sonda vlozenda do drziaku.

V druhom merani bolo pouzité kratke vldkno s nadeponovanymi nanoanténkami.
Avsak cinitel akosti (@) - faktor) zmeranej rezonanc¢nej krivky bol prili§ maly (zhruba
dvadsatkrat mensi oproti ocakavanej hodnote) a v merani sa nepokracovalo. V1dkno plé-
nujeme prelepit a meranie opakovat.

3.6. VylepsSenie stavajuceho systému NanoGIS a tes-
tovanie s opracovanym vlaknom

Aparattira NanoGIS, vyvijana na Ustave fyzikdlneho inZinierstva, sliZi k sti¢asnému zave-
deniu laseru a plynu do vldkna, ktoré dalej Gsti do vakua. Zavedenie laseru vyzadovalo, aby
vlakno bolo v pozicii kolmo na sklo zavadzacej aparatiry. Okrem poziadavky na kolmost
vldkna bolo treba vyriesit aj preptstanie plynu do vldkna cez tento prvok. Na tieto acely
bolo zhotovené uchytenie vldkna, ktoré umoznilo kolmu polohu aj prepuastanie plynu.
V dalsom kroku bolo treba zaviest samotny laserovy zviizok na vldkno, naco poslazil
mikroposuv s kolimatorom a objektivom. Pouzitie mikroposuvu ma svoje opodstatnenie
v rozmeroch oblasti, na ktort chceme svietit®. Avsak bolo treba vymysliet uchytenie tohto
mikroposuvu, pretoze vlakno a mikroposuv neboli stiosé. Aparatira NanoGIS s pripoje-
nym mikroposunom je na obr. 3.20.

Obr. 3.20: Aparatira NanoGIS s uchytenym mikroposuvom.

V tejto praci bolo navrhnuté uchytenie vlakna, ktoré sa zasunie do otvoru v zavadzace]
aparatfre a tym sa upevni jeho poloha. Tento prvok bol vyrabany v dielni na UFI FSI.

3Mikrostruktirovand oblast vldkna méa priemer zhruba 23 pum, pozri obr. 2.7.
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3.6. VYLEPSENIE STAVAJUCEHO SYSTEMU NANOGIS A TESTOVANIE S OPRACOVANYM VLAI

Najviicsi problém predstavovala vyroba dierky s priemerom 0,3 mm, ¢o zna¢ne predizilo
vyrobny proces. Pouzity materidl je teflén. Konstrukény néért uchytenia vldkna je na
obr. 3.21.

AA(10:1)

9.4

--------

12

|
-
Obr. 3.21: Konstrukény vykres uchytenia vlakna.

Testovanie prepustania plynu vlaknom s pripojenym uchytenim vlakna dopadol aspe-
$ne. Ako plyn sa pouzil stlaceny dusik. Tlak sa drzal okolo hodnoty 1 atm, bublinka dusiku
bola zaznamenand po cca 10 mintatach fikania, je zakrizkovana na fotografii na obr. 3.22.

5 mm

Obr. 3.22: Fotka, ktora zachytava bublinku dustku vo vode na konci dutého vldkna.

V dalom bude treba otestovat svietenie laseru na vladkno. Treba zvazit moZnost po-
skodenia uchytenia vldkna laserovym zvizkom.

Taktiez bolo navrhnuté konstrukcéné uchytenie mikroposuvu, ktory zabezpecil sto-
sost dutého vlakna a samotného mikroposuvu, pozri obr. 3.23. Ako material bol zvoleny
hlinik, pretoze jeho vyroba je jednoduchsia, avSak za ceny mensej stability v porovnani
s pevnejsim materidlom. Vzhladom na rozmer fokusovanej oblasti moze systém vykazovat
zvysent citlivost na vibracie. Vyroba opit prebiehala v dielni na UFI FSI.
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3. PRAKTICKA CAST
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Obr. 3.23: Konstrukény vykres uchytenia mikroposuvu.
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4. Zaver

V tejto bakalarskej praci sme sa zaoberali pripravou SPM sond so Specidlnymi vlast-
nostami z dutého optického vldkna. Pracovali sme so $tyrmi vldknami, z toho tri vlakna
boli duté (povodné, kratke a dlhé). Plné vlidkno slazilo na osvojenie si niektorych experi-
mentalnych technik (zaklady prace s HF, FIB, lepenie na piezo ladi¢ku). Priprava dutych
vlakien spo¢ivala v troch krokoch (s vynimkou povodného dutého vldkna, ktoré uz bolo
vyleptané HF).

V prvom kroku (pozri ¢ast 3.1) sme duté vldkna leptali HF. Bola navrhnuté leptacia
kadicka, ktord umoznila leptat duté vldkna bez pouzitia PMMA. Testovanie zhotovene;j
kadicky dopadlo pozitivne. Kratke vldkno sme vyleptali na priemer 40 pm a dlhé vldkno
na priemer 45 pum. VIdkna sme vSak vyleptali na oblast s vi¢sim priemerom, ktory zby-
to¢ne spomaloval dalsiu tpravu na FIBe, a tym navysil celkovy ¢as na vytvorenie sondy
z dutého vldkna (priemer mikrostruktirovanej oblasti je 23 pm). Prebrali sme navrhy na
vylepSenie stavajucej kadicky, ktoré by mohli proces leptania HF zefektivnit.

V druhom kroku sme vyleptané duté vldkna leptali FIBom do $picky (pozri ¢ast 3.2).
Hrot pévodného a kratkeho vlakna sme vyleptali do tvaru ihlanu. Z c¢asovej naroc¢nosti
FIBovania dlhého vlakna sa hrot tohoto vldkna vyleptal iba do tvaru klinu. Casova naro-
¢nost tohoto kroku velmi zavisi od vysledku leptania HF z prvého kroku. Pévodné vldkno
bolo urcené na meranie topografie na SPM mikroskope NT-MDT NTegra Solaris. Na
kratke vldkno sme v dalSom kroku deponovali nanoanténky. DIhé vldkno bolo urc¢ené na
testovanie aparatury NanoGIS.

V trefom kroku sme na kratke vlakno deponovali 2 nanoanténky (pozri Cast 3.4).
Nanoanténky vyzadovali podklad na depoziciu. Preto sme po obvode centralnej diery na-
deponovali stosé kriazky so zizujicim sa priemerom (tento proces viedol ku skriteniu
nanoanténok na dizku cca 2 um). Tato depozicia je ndroéna a aj maly drift elektrénového
(i6nového) zvizku moze tento krok vyrazne skomplikovat. Kratke vldkno s nadeponova-
nymi nanoanténkami bolo urc¢ené pre integraciu na SPM mikroskop NenoVision LiteScope.

V ¢casti 3.3 sme merali topografiu na NT-MDT NTegra Solaris s povodnym vldknom.
Vysledky boli pozitivne. AvSak hrot vlakna sa ulomil a z pévodného vldkna sa stalo tzv.
kratke vladkno.

V casti 3.5 sme sa venovali meraniu topografie s kratkym vldknom s nadeponovanymi
nanoanténkami na NenoVision Litescope. AvSak zmerand rezonanc¢na krivka vykazovala
maly (@ - faktor. Preto sa od samotného merania odstiupilo, v plane je skusit kratke vlakno
prelepit na piezo ladicku znovu.

Okrem pripravy dutych vldkien sme sa venovali roz§irovaniu aparatiry NanoGIS (po-
zri Cast 3.6), ktora slazi k zavedeniu plynu a laserového zviizku do vlakna. Bolo zhotovené
uchytenie vldkna a uchytenie mikroposuvu. Testovanie prepustania plynu dutym vldknom
dopadlo pozitivne. Testovanie s laserom mame iba v plane, pretoze sme z ¢asovych do-
vodov a experimentalneho vytazenia laseru tento experiment nestihli. Je ale v plane jeho
uskutocnenie v rdmci $tudentského projektu AMISPEC. Cast financii z tohoto projektu
bola pouzitd na zabezpecenie pristupu do laboratérii CEITEC Nano (TESCAN LYRA3
SEM, FIB).
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5. ZOZNAM POUZITYCH SKRATIEK A SYMBOLOV

5. Zoznam pouzitych skratiek a
symbolov

LMIS

AFM
SNOM

SPM
SEM
FIB
GIS
FEBID

FIBID

IBS
IBAD
HF

PE
PTFE
PMMA
TF

liquid metal i0s source - zdroj i6nov zlozeny z atémov kovu v kvapalnej
tazy

atomic force microscopy - mikroskopia atomarnych sil

scanning near-field optical microscopy - rastrovacia optickd miktro-
skopia v blizkom poli

scanning probe microscopy - rastrovacia sondova mikroskopia
scanning electron microscopy - rastrovacia elektrénova mikroskopia
focused i1on beam - fokusovany iénovy zvizok

gas injection system - systém vstrekovania plynu

focused electron beam induced deposition - depozicia indukovand fo-
kusovanym elektrénovym zvizkom

focused ion beam induced deposition - depozica indukovana fokusova-
nym iénovym zviazkom

ton beam sputtering - odprasovanie idnovym zvizkom

ton beam assisted deposition - asistovana depozicia iénovym zvizkom
hydrofluoric acid - kyselina fluérovodikova

polyethylene - polyetylén

poly tetra fluor ethylene - polytetrafluéretylén

poly methyl meth acrylate - polymetylmetakrylat

tunning fork - piezoladicka
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