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zkuSebnim fadem VUT v Brné urCuje nasledujici téma bakalarské préce:

Studium tvorby vodniho menisku mezi hrotem AFM a povrchem NaCl
v anglickem jazyce:

Study of Water Meniscus Formation between the AFM Tip and NaCl Surface

Strucna charakteristika problematiky tkolu:

V nanolitografickych technikach provadénych pomoci hrotu AFM pfi atmosférickych podminkach
(DPN, LAO) hraje zasadni roli, urCujici finalni rozmeéry vytvofenych nanostruktur, vodni
meniskus mezi hrotem AFM a vzorkem. Jednou z moznosti, jak ziskat informaci o rozmérech
tohoto menisku, je vyuzit substrat NaCl, na némz vznikaji v disledku plsobeni vody kratery,
prostfednictvim nichZ lIze usuzovat na rozméry plvodniho vodniho menisku. Hlavnim zamérem
této bakalaFské prace je vyuZit tuto skutecnost pfi zjistovani kontrolovatelnych fyzikéalnich vliv
(relativni vihkosti, ¢asu pdsobeni vody, napéti mezi hrotem a povrchem, €istoty hrotu) na rozméry
vytvorenych kraterd, resp. rozméry vodniho menisku.

Cile bakalarské préce:

1. Provedte literarni reSerSi uvedené problematiky.

2. Provedte experimenty zkoumajici vliv:

a. Cisténi hrotu,

b. relativni vihkosti,

c. doby prilozZeni hrotu k povrchu,

d. napéti mezi hrotem a vzorkem,

na rozméry vytvorenych krater(, pfipadné velikost sil nutnych k odtrzeni hrotu od povrchu.

3. Diskutujte zaveéry.






ABSTRAKT

Tato bakald¥ska prace je zamé¥Fenad na studium tvorby vodniho menisku mezi hrotem
AFM a povrchem NaCl. Jedna se o nepfimou metodu studia menisku, a to sledovanim
vzniku kratert a pahorki na povrchu NaCl v zavislosti na relativni vlhkosti, ¢isténi

hrotu, dobé pfiloZzeni hrotu a napéti mezi vzorkem a hrotem.

KLICOVA SLOVA

AFM, vodni meniskus, relativni vlhkost, NaCl.

ABSTRACT

This bachelor’s thesis deals with the study of water meniscus formation between the
AFM tip and NaCl surface. This is an indirect method for the study of meniscus by
observation of holes and hillocks created on the NaCl surface, in dependence on the
relative humidity, cleaning the tip, time of keeping the on the surface apllied voltage

tip-surface.
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UVOD

Vodni meniskus je maly kapilarni most vznikajici kondenzaci vodnich par mezi
dvéma povrchy. Tento vodni meniskus se vytvaii v mikroskopu atomarnich sil pfi
kontaktu mezi hydrofilnim hrotem AFM a hydrofilnim povrchem zkoumaného vzorku
[1] pri relativni vlhkosti vétsi nez nula.

Experimentalni studium vodniho menisku muze probihat vice ruznymi zpusoby.
Jednim ze zpusobu je pifimé pozorovani menisku vytvoreného kontaktem hrotu s po-
vrchem, v rastrovacim elektronovém mikroskopu [2]. Dalsim zptsobem zkoumani
menisku je zkoumani zmén na povrchu vzorku vlivem vodniho menisku. Takto
ziskané experimentalni vysledky pak mohou byt porovnavany s vypocty pomoci
teoretickych modelu na principu feseni Kelvinovy-Youngovy-Laplaceovy rovnice [I]
s ruznymi parametry geometrie styénych ploch [3].

Jednou z experimentalnich metod pro zkoumani vodniho menisku je pozorovani
vznikajicich utvaru na povrchu krystalu NaCl pri ptilozeni hrotu AFM. Meniskus
vytvoreny pod hrotem rozpousti lokalné mnozstvi povrchové soli a vytvaii zde roztok
NaCl. Tento roztok muze byt pak vytlacen a po odejmuti hrotu vznikd v misté
kontaktu dira, kterd odpovida velikosti menisku kolem hrotu [4].

Vodni meniskus ma zasadni vliv pfi méfeni povrchu AFM mikroskopem za at-
mosférickych podminek. Vlivem kapilarnich sil dochazi k vétsim pritazlivym silam,
které méni rozliseni mikroskopu a také dochézi k vétsimu poskozeni hrotu i vzorku.
Studium vodniho menisku je také zasadni pro pochopeni nékterych nanolitogra-
fickych technik pouzivanych AFM mikroskopem, jimiz jsou lokalni anodicka oxidace
(LAO) [B] a dip pen nanolitografie (DPN) [6], [7].

Tato bakalarska prace se zabyva studiem vznikajicich itvaru na povrchu krystalu
NaCl, zpusobenych vodnim meniskem mezi hrotem AFM a povrchem. V prvni ¢asti
jsou uvedeny zakladni informace o mikroskopu atomérnich sil a jsou zde vysvétleny
zéakladni technické a fyzikalni principy mikroskopu. Dalsi kapitola pojednava o nano-
litografickych technikach vyuzivajici meniskus. V nésledujici kapitole jsou uvedeny
zakladni informace o krystalech NaCl. Déle jsou zde rozvijeny teorie o formovani
utvaru na povrchu a udaje o jinych jevech pfi rastrovani na povrchu NaCl.

Ctvrtd édst se zabyva popisem vyuzité aparatury pro méfrenf a samotnym zkoumé-

nim struktur vznikajicich na povrchu vzorku.






1 MIKROSKOPIE ATOMARNICH SIL (AFM)

Metody mikroskopického zkoumani povrchu vzorku vyuzivajici rastrovaci sondu se
datuji do roku 1981, kdy byla objevena metoda rastrovaci tunelové mikroskopie
(Scanning Tunelling Microscopy, STM) v laboratorich IBM v Curychu. Jeji objevi-
telé Gerd Binnig a Heindrich Rohrer za tento objev dostali o 5 let pozdéji Nobelovu
cenu. STM byl prvni mikroskop vyuzivajici sondu, tyto mikroskopy se oznacuji shr-

nujicim nazvem rastrovaci sondové mikroskopy (Scanning Probe Microscopy, SPM).

STM je metoda, kterou bylo poprvé dosazeno atomarniho rozliseni zkoumaného
vzorku. Souc¢dsti vyvoje bylo zjednodusovani konstrukce a zvysovani moznosti upla-
tnéni STM, nebot pivodni pifstroj byl zavisli na vakuu. Dale byl nutny vyvoj mate-
matického aparatu pro zpracovani obrazu a odstranovani chyb vytvorenych nerov-
nosti vzorku ¢i jinych problému. Neméné podstatnou casti bylo hledani novych ma-
terialu na vyrobu hrotu a ramének, na nichz jsou hroty umistény. Pfi méfreni povrchu
metodou STM se zjistilo, ze je zde parazitni sila mezi hrotem a povrchem vzorku,
ktera zpusobovala pritahovani nebo odpuzovani hrotu a ménila tak vzdalenost mezi
nimi. Toto zjisténi slouzilo jako zaklad pro novou metodu nazvanou mikroskopie
atomarnich sil (Atomic Force Microscopy, AFM). Prvni mikroskop atomérnich sil
pracujici na nevodivych povrsich byl sestrojen roku 1986 Gerdem Binnigem, Calvi-

nem F. Quatem a Christophem Gerberem.

Velkou vyhodou AFM vuci STM je, ze je mozné zkoumat nevodivé vzorky. Mik-
roskop AFM je schopen ¢innosti v libovolném prostiedi, kterym muze byt vakuum,
vzduch, ¢i kapalina. Téchto vlastnosti se vyuziva pro zkoumani povrchu biomolekul,
polymeru keramickych latek, skel, izolatoru, bunék v jejich prirozeném prostiedi
apod. AFM je ¢astetné nedestruktivni metoda zkoumani povrchu, coz znamena,
ze pii opakovaném skenovani povrchu se nenarusuje jeho struktura. K zobrazeni
povrchu neni tfeba externiho zdroje ¢astic. AFM je schopno analyzovat objekty na
atomarni trovni. AFM neslouzi jen ke zkouméni struktury povrchu, ale muze taktéz
struktury vytvaret. Tyto nanolitografické struktury mohou byt vytvoreny napiiklad

mechanickym rytim, lokalni anodickou oxidaci nebo pomoci dip-pen nanolitografie.

Dalsimi metodami SPM, jejichz nazvy jsou odvozeny podle vzdjemné zkoumané

interakce mezi povrchem vzorku a hrotem jsou:

Mikroskopie elektrostatickych sil (Electrostatic Force Microscopy, EFM),
Mikroskopie magnetickych sil (Magnetic Force Microscopy, MFM),

Spinova rastrovaci tunelovd mikroskopie (Spin Polarized STM, SP-STM).

Rastrovaci mikroskopie blizkého pole (Scanning Near-field Optical Microscopy,
SNOM).



1.1 Interakce mezi hrotem a povrchem

AFM je zalozeno na zkoumani pritazlivych a odpudivych sil pusobicich mezi povr-
chem vzorku a hrotem. Méfeni téchto sil probiha v kazdém zkoumaném bodé tak,
ze hrot, umistény na pruzném raménku postupné piejizdi po rfadcich ve zkoumaném
poli, rastruje. Interakce ptisobici mezi hrotem a povrchem lze rozdélit nasledovneé:

e chemické sily,

e van der Waalova sila,

e kapilarni sila,

e clektrostaticka sila,

e magneticka sila.

Mira projevu sil je zavisla na podminkach, ve kterych probiha samotné méfeni.

V pripadé atmosférickych podminek mé zasadni vliv sila kapilarni.

1.1.1 Chemické sily a van der Waalsova sila

Van der Waalsova interakce, tvori slozku pritazlivé sily, jejiz vzdéalenost dosahu je
asi do 100 A. Mira jeji pritazlivosti je imérnd 1/RC. Je tvofena tiemi ruznymi inter-
akcemi. Prvni interakce je nahodna dipél-dipdl interakce, pii které se dvé molekuly
orientuji tak, aby k sobé pritahovaly. Dalsi interakce vznika pti dipélem indukovaném
dipdlu a posledni interakei je sila vyvolana vznikem docasného dipdlu vytvoreného
pri kmitani molekul.

Odpudiva slozka interakce je tvorena Pauliho vylucovacim principem, diky které-
mu dva elektrony nemohou mit stejné sady kvantovych ¢isel. Pii ptiblizeni atomu
hrotu a povrchu dojde k prekryti elektronovych obalu, coz vede k tomu, Ze jsou
elektrony v tomto obalu nuceny prejit do hladin s vyssi energii, coz ma za nasledek
odpuzovani atomu na hrotu od atomu na povrchu. Mira odpuzovani zpusobend
Pauliho vylu¢ovacim principem je timérna 1/R2.

Prubéh celkové interakce tvorené Van der Waalsovou interakei a Puliho vylucova-

cim principem je definovdna pomoci Lennard-Jonesova potencidlu [§]

o=+ [(3)"- (3] "

kde R je vzdalenost atomu hrotu od atomu na vzorku a o je konstanta, pro kterou
pri rovnosti ¢ = R plati, ze Lennard-Jonesuv potencidl je roven nule a hodnota
R = 1,120 odpovida vzdalenosti, pti které je minimélni potencidlni energie mezi

hrotem a povrchem. Velikost sily vychazejici z tohoto potencialu je rovna
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Obr. 1.1: Zavislost Lennard-Jonesova interakéniho potencidlu U a sily F' v zavislosti
na vzdélenosti R mezi dvéma ¢asticemi. Poloha Ry je poloha nulového potencidlu, R,

z [5].

je rovnovazna poloha a Ry je poloha nejvétsiho pusobeni pritazlivych sil. Prevzato

Tento model slouzi pro silové pusobeni dvou atomu. I kdyz vrchol hrotu AFM

¢asticemi.

neni tvoren jen jednim atomem, ale shlukem nékolika atomu, bude zde mit silové
pusobeni a interakéni potencidl podobny priubéh jako pri interakcich mezi dvéma

1.1.2 Kapilarni sila a vodni meniskus

40 %

Obr. 1.2: Bo¢ni pohled na vytvoreny meniskus pii ruznych vlhkostech pomoci rastro-
vaciho elektronového mikroskopu. Prevzato z [9].

(1.2)



Pfi pouzivani AFM za atmosférickych podminek, pfi relativni vlhkostech vétsich
nez nula je nutné brat ohled na vliv kapilarni sily. Kapilarni sila, pusobici mezi
hrotem a povrchem vzorku, je v zdsadé vétsi nez van der Waalsovy sily a zaroven
vliv van der Waalsovych sil je mensi ve vodném prostiedi pii relativnich vlhkostech
vétsich nez nula. Vodni meniskus (Obr. se vytvaii pri kontaktu hrotu s povr-

chem. Velikost vodniho menisku je omezena tzv. Kelvinovym polomérem Ry, [10]

1 1\ %
‘ (Rl Rz> RT In(p/ps) (13)

kde 7 je povrchové napéti na rozhrani vody a vzduchu, V' je molarni objem, R
molarni plynové konstanta, T teplota a podil p/ps predstavuje relativni vlhkost,
pricemz pg je tlak nasycenych par. Poloméry R; a Rs jsou zobrazeny na obrazku
Pro vodu pii teploté T = 20°C' je konstanta % = 0,54 nm [3], [5]. Déle pro
nasyceny roztok NaCl je konstanta ;’{—‘:,/, = 0,86 nm. Z rovnice|l.3plyne, ze se Kelvinuv
polomér zvétsuje s rostouci vlhkosti. Hodnoty Kelvinova poloméru v zavislosti na

vlhkosti pro vodu jsou vyobrazena na obrézku [1.3]

p/ps | By (nm)
0% 0,00
0% 023
20% | 0,34
30 % 0,45
40 % 0,59
50 % | 0,78
60 % | 0,06
70 % 1,51
80 % 2,42
90 % 5,13

Obr. 1.3: Schéma kapilarnitho mostu mezi hrotem AFM a vzorkem a tabulka Kelvi-
novych poloméru pro vybrané relativni vlhkosti. Upraveno z [10].

Pfi vytvoteni vodniho menisku zacne mezi hrotem a povrchem pusobit kapildrni
sila [10]. Celkova kapildrni sila Foap je pak ddna souctem Laplaceovy sily Fp, a sily
dané povrchovym napétim Frp [10], [I1]

Foap = F + Fr. (1.4)



Laplaceova sila je hlavni slozkou sil pusobicich mezi hrotem a povrchem za at-

mosférickych podminek. Tato sila mezi dvéma objekty je definovana vztahem [10]

Fr = (Pw — R)A, (1.5)

kde Py je tlak vné kapilarniho mostu a Fy je tlak uvnitf menisku. Konstanta A
je kontaktni plocha menisku mezi hrotem a povrchem vzorku. Rozdil vnéjsiho a

vnittniho tlaku AP lez vyjadiit v zavislosti na Kelvinové poloméru jako

AP =Py — Py = L. (1.6)
Ry,

Kapildrni sila tvorend diky povrchovému napéti je dana jako [10]

Fr =2nyR;sin ¢sin (¢ + 6;), (1.7)

kde R; je vrcholovy polomeér kiivosti hrotu, #; je kontaktni tithel s meniskem a ¢ je

thel mezi osou menisku a kontaktnim bodem kruznice R; s hrotem.

1.1.3 Elektrostaticka a magneticka sila

Mezi hrotem a povrchem miuze pusobit elektrostaticka sila, kterd mé v zasadé dveé
priciny vzniku. Prvni piicinou jsou lokalné indukované naboje na hrotu nebo na
povrchu vzorku, které mohou vznikat na hrotu napiiklad pozorovanim tohoto hrotu
v rastrovacim elektronovém mikroskopu nebo pii iontovém odprasovani. Na vzorku
mohou tyto indukované naboje vznikat napiiklad ruznym lokalnim slozenim. Dals{
pricinou vzniku elektrostatické sily mezi hrotem a vzorkem je pfivedeni ruzného
potencialu na hrot nebo vzorek.

Magnetické sily by se projevily, kdyby pouzity hrot a zkoumany vzorek byly

z feromagnetickych materidlu nebo byly piitomny lokélni elektrické proudy [5].

1.2 Konstrukce a zakladni principy mikroskopu
AFM

Na obrazku[1.4]je zobrazeno mozné usporadani AFM mikroskopu. Vzorek je umistén
na piezomanipulatoru, ktery je schopen pohybovat se ve tfech kolmych osach a
zajistuje mikroposuv pii rastrovani vzorku. Makroposuv je zajistén mechanickymi

srouby, kde kazdy Sroub slouzi k posunu v jedné ose. Pii priblizeni hrotu AFM
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Obr. 1.4: Schéma pracovniho usporadéni mikroskopu AFM. Pievzato z [5].

ke vzorku dojde k interakci mezi atomy na vrcholu hrotu a mezi atomy na po-
vrchu vzorku. Tato interakce se projevuje prohnutim raménka (cantilever), na jehoz
spodni strané je umistén hrot AFM a na jeho horni strané je odraznd vrstva. Na
tuto odraznou vrstvu je smérovan pomoci nastavitelného zrcatka laserovy paprsek,
ktery se odrazi pres druhé nastavitelné zrcatko na fotodetektor slozeny ze ctyt samo-
statnych fotodiod. Na téchto fotodiodach je méren elektricky proud, diky kterému
jsme schopni mérit jak pohyby raménka kolmo k povrchu F, tak i miru zkrouceni
raménka v dusledku pusobeni tzv. lateralnich sil F7.

Pii torznim zkrouceni nebo pii pruhybu raménka se méni poloha odrazeného
paprsku laseru ze stfedu fotodetektoru, tudiz je mozné detekovat zmény proudu
na jednotlivych fotodiodach. Tyto zmény proudu jsou ukladany do paméti a slouzi
piimo k rekonstrukci povrchu nebo slouzi jako zpétna vazba pri méteni. Udrzovani
konstantni vzdalenosti je umoznéno piezomanipuldtorem, ktery je schopen ménit
svuj tvar piri zménach prilozeného napéti. Tato data o napéti zavedenych do pie-
zomanipulatoru jsou zaznamendvana v kazdém bodé rastru a jsou pak ukladana
do pocitacové paméti a nasledné vyhodnocovana jako topografie obrazu. V dnesni
dobé je tento systém schopen ziskavat snimky na atomarnim rozliseni. Podle typu
interakce vyuzivané pii méfeni se rozlisuji dva zakladni médy AFM: kontaktni a

bezkontaktni méd.

1.2.1 Kontaktni moéd

V kontaktnim mdédu je hrot priblizen ke vzorku az na vzdélenost pusobeni odpu-
divych sil (Obr. , které jsou v neustdlé rovnovaze se silou vyvolanou prohnutim
raménka. Velikost téchto odpudivych sil je v rozmezi od 10 do 1000 nN [5]. Pro



meéreni v kontaktnim moédu je vhodné zvolit raménko s malou tuhosti, jednak kvuli
citlivosti na prohnuti pii meéreni, ale také aby nebyl poskozen vzorek piipadnym
mechanickym rytim. Sila pusobici na hrot kolmo k povrchu souvisi s vychylenim

raménka Az podle vztahu [2]

F =kAz, (1.8)

kde k je tuhost raménka, ktera je zavisld na geometrii a na pouzitém materidlu
v rozmez{ od 107% do 10 N/m [2].

Pti kontaktnim moédu se pouzivaji dva rezimy, a to rezim konstantni sily a rezim

konstantni vysky.

A

b,
Rastrovdani ﬁ Rastrovdni

Obr. 1.5: Zobrazovani topografie pii métfeni rezimu konstantni sily (A) a pif rezimu

konstantni vzdalenosti (B). Pievzato z [2].

Pfi rezimu konstantn{ sily (Obr.[L.5|A) jsou informace z fotodetektoru vysilany do
zpétné vazby, ktera privede odpovidajici napéti do piezomanipulatoru, ktery vlivem
tohoto napéti zmeéni svou velikost tak, aby prohnuti raménka bylo stale konstantni.
Obrazova data jsou tak ziskédna z informaci o napéti vysilané zpétnou vazbou. Rezim
vyhodou je moznost méfeni na vzorcich o velké drsnosti. Dalsi vyhodou je moznost
nastaveni pritlacné sily, ¢imz zvysSujeme zivotnost hrotu a dochazi k mensimu posko-
zeni vzorku.

V rezimu konstantni vysky (Obr. B) je odpojena zpétna vazba a raménko se
pohybuje v konstantni vysce nad povrchem. Obrazova data jsou ziskavana piimo
z prohnuti raménka v zavislosti na topografii vzorku. Vyhodou tohoto rezimu je
samotna absence zpétné vazby, diky niz je méteni rychlejsi. Nevyhodou ovsem je,
ze vzorek musi byt hladky, takze se rezim pouziva hlavné pfi zobrazovani atoméarné

hladkych povrchu, pti nichz nehrozi velké deformace hrotu nebo raménka.



1.2.2 Bezkontaktni mod

V bezkontaktnim mdédu je hrot ptiblizen ke vzorku na vzdélenost, kde prevlada
pritazliva van der Waalsova interakce (Obr. . V tomto moédu je hrot drzen ve vetsi
vzdélenosti (ptiblizné 10 — 100 A) Na hrot v této vysce pusobi jen malé sily, fadove
v hodnotdch 1073 nN [5]. Takto malé sily by nebylo mozné detekovat prohnutim
raménka, takze detekce spociva v méreni zmény rezonancni frekvence raménka.

Vlastni frekvence, které jsou charakteristické pro kazdé raménko (v rozmezi 10
— 1000 kHz), je mozné ziskat ze vztahu [2], [5]

N |EJ 1k,
rezi — 79 T & — ) 1.
Worrez, [2 \/ pS m (1.9)

kde [ je délka raménka, FE je Younguv model pruznosti, J je moment setrva¢nosti
raménka, p je hustota, S je prufez, m je hmotnost a k, je vlastni tuhost raménka a

A; je numericky koeficient zavisli na oscilacnich médech (Obr. |1. 6

— e

= A,=2204 A, =617

1 ‘)

Obr. 1.6: Hlavni oscilaéni médy raménka AFM. Prevzato z [2].

Efektivni tuhost raménka k.; se méni v zavislosti na zméné sil ptsobicich na hrot

F se vzdélenosti r hrotu od vzorku podle [2]:

oF

ke =k, — —. 1.10
/ o (1.10)
Vlivem zmény rezonancni frekvence raménka dochézi ke zménam velikosti am-
plitudy kmitu, diky kterym je mozné ziskat topografii vzorku. Velikost amplitudy

kmitédni raménka je ddna vztahem [5]

2
(1.11)

A(W) - 2 R
z \/(w _w72'62> + Qgez

F, w
k

kde F,, je budici sila a @ je tzv. faktor kvality oscilatoru urcujici pomér energie

uchované ku energii ztracené v oscilatoru.
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1.2.3 Silova spektroskopie AFM

Silova spektroskopie je dalsi moznou metodou zkouméani vzorku pomoci AFM. Je to
metoda, pti které dochézi k ptimému méreni povrchovych sil. Béhem méteni je hrot

v kazdém bodé ptiveden do kontaktu s povrchem vzorku a nasledné je pak oddalen.

A
Vvchylka
raménka = f
sila IF \
(hrot/vzorek)

- Vzddlenost
1 raménka
= / od \/()rku

S—
e

Prichycenf

*

d

Odtrzeni

=

SlaF 4 d ¢

hrot/vzorek PR
Vzdilenost

pfichycenf
h | i ,
o /\‘7
Vzddlenost \o Vzddlenost
20 )€ “dt”"”' C:"" hrotu od vzorku

Sila odtrZzeni
»
Sila adheze

Obr. 1.7: Silova spektroskopie (A). Interakéni zmény v zavislosti na vzdalenosti (B).
Ptevzato z [12].

Pri priblizovani k vzorku zac¢ne na hrot pusobit pritazliva sila, kterd je dana
hlavné van der Waalsovou silou (Obr. [1.7]body a - ¢). Pii dosazen{ ur¢ité vzdalenosti
nad povrchem dojde k prichyceni hrotu k povrchu, coz se projevi skokem v narustu
pritazlivé sily (Obr. body ¢ - d). Hrot je neustédle priblizovan k povrchu a
dochézi k vyrovnani sil odpudivych a pritazlivych (Obr.|1.7/bod e). Dalsi zkracovani
vzdélenosti hrotu od povrchu je provadéno do bodu odpudivé sily dané pocatecnim
nastavenim (Obr.[L.7/bod ). Nyn{ dochéz{ k oddalovan{ hrotu od povrchu, kdy se po-
stupné zmensuji odpudivé sily (Obr. body f - e) a dochazi k narustu pritazlivych
kapildrnich sil (Obr. body e-h), zpusobenych vytahovanim menisku vytvoreného
mezi hrotem a povrchem v misté kontaktu az do jeho maximélni hodnoty (Obr.
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bod h) [12].

Silova spektroskopie udava informace o sile potfebné k priblizeni hrotu ke vzorku
a tzv. pull-off sile nutné k odtrzeni hrotu od povrchu vzorku v daném misté. Celkova
sila pottebna k odtrzeni hrotu je pak dana souctem vsech sil, pusobicich mezi hrotem
a povrchem, uvedenych v kapitole na strané [l Celkovou pull-off silu lze lze tedy

zapsat jako [10]

Fpullfoff:deW+FB+Fel+FL+FT, (112)

kde F,qw je van der Waalsova sila, Fp je sila pripadnych chemickych vazeb, F,
prezentuje elektrostatické sily, I}, Laplaceovu silu, a Fr udava silu v dusledku po-
vrchového napéti [10].

Silovou spektroskopii bylo mnohokrat sledovano pusobent sil mezi hrotem v zavis-
losti na vlhkosti pro ruzné materialy (GaAs [5], NaCl [4],[I3] a pro grafén [12]).
Konkrétné pro NaCl Rozhok et al. [4] zjistili, ze pro hydrofilni hrot roste pull-off
sila spolu s relativni vlhkosti, zatimco hydrofobni hrot nevykazoval velké zmény ve
velikosti této sily. Zaroven byla sledovana i kontaktni sila hrotu k povrchu a ta
vykazovala podobné prubéhy pro hydrofilni a hydrofobni hrot jako u pull-off sily
(vysledky na obr. . Hydrofilnosti hrotu bylo dosazeno ¢isténim v roztoku piranhi
a pro dosazeni hydrofobnosti byl hrot po vycisténi namocen do octandecanethiolu
[4].
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Obr. 1.8: Krivky silové spektroskopie pro hydrofilni (A) a hydrofobni (B) hrot. Pa-

nely B a D zobrazuji hodnoty pull-off sil v zavislosti na vlhkosti. Pievzato z [4].
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2 AFM NANOLITOGRAFIE VYUZIVAJICI
MENISKUS

Vodni meniskus mezi hrotem a povrchem je zédsadni pro nékteré nanolitografické
techniky AFM. Témito technikami jsou napiiklad lokdlni anodickd oxidace (LAO)
a dip pen nanolitografie (DPN) [6].

2.1 Lokalni anodicka oxidace

Lokélni anodickd oxidace (Schéma principu na obr. 2.1]) je metoda, kterou lze
vytvaret oxidové struktury pomoci AFM hrotu v nanometrovych rozmérech. Tyto
struktury mohou byt vytvareny na povrsich kovu (Cr, Al, Ti) [7], na povrsich po-
lovodic¢u jako napiiklad Si nebo GaAs [5], na povrsich izolantu nebo na grafénu,
grafitu [12].

e T
e
| -
hrot AFM—___ |
..
LH" i ext
dovand vistva S, O " napsti
zoxidovana vrstva. \/ ,
vistvicka vody —— %

vistva (81, Ti, GaAs)

substrat A

Obr. 2.1: Princip metody lokélni anodické oxidace pomoci AFM. Prevzato z [5].

Pii lokalni anodické oxidaci je mezi hrot a vzorek ptivedeno napéti (fadoveé do
10 V), diky kterému zde vznikd elektrické pole o intenzité vetsi nez 107 V/cm. Pri
dostatecné malé vzdédlenosti hrotu od vzorku za atmosférickych podminek, vznikéa
v tomto misté vodni meniskus. Vodni meniskus je pak zdrojem oxidovych ani-
onti OH™ a O%" vznikajicich disociaci molekul vody v menisku. Zaporné ionty
jsou nasledné pritahovany elektrickym polem smérem k povrchu vzorku, kde reaguji
s povrchovymi atomy za vzniku oxidu. Tyto anionty jsou pak schopné difundovat
pres rostouci oxidovou vrstvu, coz zpusobuje, ze oxidace probihd do hloubky. Tato
hloubka oxidace je zavisla na velikosti napéti a jeji omezeni pfi lokalni anodické
oxidaci je zpusobeno tim, zZe elektrické pole musi byt véts{ nez 107 V/cm, jinak je

proces oxidace témer zastaven [5.
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Dulezitymi parametry ovliviujicimi zapis struktur lokalni anodickou oxidaci jsou
tvar hrotu, zapisova rychlost, pouzity substrat, privedené napéti, vzdalenost hrotu
od povrchu a relativni vlhkost. Pfi zménach téchto podminek je mozné meénit jak

hloubku oxidace, tak i sitku vytvotrenych ¢ar a vysku do které oxid vystoupi.

2.2 Dip pen nanolitografie

Dip pen nanolitografie (DPN) zacala byt pouzivdna k pfenosu malych organickych
molekul a nasledné se stala metodou k vytvareni vzoru o rozmérech v fadu nano-
metru. DPN muze byt pouzito k vytvareni tfi-dimenzionalnich struktur tvorenych
jak organickym tak anorganickym materidlem [6]. Prvni struktury vytvorené pomoci
DPN byly vytvotrené inkousty ODT (octandecanethiol) a MHA (kyselina merkapto-

hexadekanova) na polykrystalickém zlatém substratu [7].

7 kyselina merkaptohexadekanova
7 octandecanethiol

Al NN\ iy |\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\ Ve TN NSNS, I SN 270 S\

Obr. 2.2: Formace vodniho menisku na hydrofilnim a hydrofobnim substratu.
Ptevzato z [6].

Princip metody spoc¢iva v tom, ze hrot mikroskopu AFM je namocen na urcitou
dobu do inkoustu (organické molekuly, organické polymery, biologické molekuly:
proteiny a DNA, koloidni ééstice), ktery je poté piiblizen k vzorku. Po naneseni
inkoustu na hrot je hrot umistén do kontaktu se vzorkem, kde je inkoust prendsen
na vzorek pomoci vodniho menisku, vytvoreného mezi hrotem a vzorkem. V kon-
taktu je pak mozné pohybovat hrotem a vytvaret tak predem urcené struktury [7].
Vytvareni menisku je zde zasadni pro pfenos inkoustu na povrch. Jeho formace je
ovlivnéna hlavné tim, zda je povrch substratu hydrofilni nebo hydrofobni, jak je
vidét na obr. 2.2} Tvar menisku ovliviiuje rychlost prenosu inkoustu a to tak, ze ¢im
vétsi je meniskus, tim rychleji dochazi k prenosu inkoustu na vzorek. Pti velkém me-
nisku vsak také dochazi k vétsi delokalizaci adsorbovaného inkoustu, tudiz je nutné
nalézt kompromis, mezi presnosti a rychlosti [6]. Velikost menisku je mozné ménit
pomoci regulace relativni vlhkosti (pro hydrofilni povrchy). U hydrofobnich povrchu

se velikost menisku ptilis nelisi [7].
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3 VLASTNOSTI NACL

Chlorid sodny (NaCl), zndmy jako kuchyniska stl je chemicka sloucenina vyskytujici
se v piirodé ve formé nerostu halitu, znamého jako sul kamennd. Chlorid sodny je
pevnd bild nebo pruhlednd krystalicka latka. Krystalizuje v FCC mfizce (Obr. |3.1)),
kde je baze v krystalu tvorena atomem chloru a sodiku. Miizkovy parametr chloridu
sodného je a = 564 pm. Jeji tvrdost je 2 podle Mohsovy stupnice tvrdosti a mnozstvi

NaCl v nasyceném roztoku je 35,9 g/100 ml vody.

Obr. 3.1: Znazornéni krystalu NaCl. Prevzato z [14].

Moznym zpusobem vyroby krystali NaCl je krystalizace z nasyceného roztoku
NaCl pii vyparovani prebyteéné vody [15]. Z ¢istého vodného roztoku vznika kubicky
krystal s orientaci krystalovych rovin {100} a oktaedrickd forma krystalu s orientaci
krystalovych rovin {111}. Krystal s orientaci krystalovych rovin {110} vznika pii

pridéani urcitych necistot podporujici tuto krystalizaci.

3.1 NaCl pri kontaktu AFM hrotu

3.1.1 Utvary na NaCl

Krystal NaCl je idedlnim pro studium menisku mezi hrotem AFM a jeho povrchem
diky jeho velké rozpustnosti ve vodé. Na povrchu NaCl se v zasadé tvori ti dtvary
zpusobené vznikem vodniho menisku.

Prvni dtvar pozorovali Garcia-Manyes et al. [I6] a Shindo et al. [I7] a byl jim
vznikajici pahorek, kde meniskus pod hrotem shromaZd'uje roztok NaCl z okoli a

dochézi tak k usazovani NaCl ve formé krystalu. Tyto pahorky zkoumali pii 58 %
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relativni vlhkosti vzduchu. Jejich vyska rostla s dobou prilozeni hrotu. Pahorky
mohou byt taktéz tvoreny pomoci hrotu o vétsim polomeéru kiivosti. Pahorky jsou
tvofeny z okolniho chloridu sodného a po delsim ¢asovém tseku se vlivem vlhkosti
zmensovala jejich velikost, nebot se roztok NaCl dostéval zpét do prostoru kolem

pahorku.

A

hydrofobni

pfilnuti vody molekuly

vodni vrstva
‘_

vodni vrstva
: 'd

Obr. 3.2: Znézornéni bocniho pohledu na meniskus pro hydrofilni (A) a hydrofobni
(B) hrot. Prevzato z [4].

Dalsi dva utvary pozorovali Rozhok et al. [4] za nizsi relativni vlhkosti. Témito
utvary jsou prstence a kratery. Vznik téchto tdtvaru zavisi na tom, zda se jednd
o hydrofobni nebo hydrofilni hrot. Pii kontaktu hydrofilntho hrotu (Obr. A)
s povrchem NaCl vznika vodni meniskus piimo pod hrotem, kde vzniké roztok NaCl
a po odejmuti hrotu od povrchu zde zustava dira o velikosti puvodniho menisku.
Hydrofobni hrot (Obr. B) se chové tak, ze meniskus pfimo pod timto hrotem
nevznikd, nebo je jeho tloustka mensi nez v okoli hrotu. Tento vznikly meniskus

rozpousti NaCl do hloubky a po odejmuti hrotu zde zustane prstencova dira.

3.1.2 Trteni hrotu a deformace povrchu

L. Xu et al. [I3] a Karino et al. [I8] pozorovali, ze pii rastrovani na vzorku vznikd
mezi hrotem a povrchem vzorku tteci sila. Tato treci sila zavisi na pritlacné sile
k povrchu [I3], na sméru rastrovani po krystalu NaCl [I§] a na samotné struktute
krystalu. Hlavni vliv na velikost tfecich sil na krystalu soli za normalnich podminek
ma relativni vlhkost.

Pod 15 % relativni vlhkosti se hrot pfi pohybu na povrchu NaCl chova jako
v dusikové atmosfére, tedy neni ovliviiovany vodnim meniskem a na velikost la-
teralnich sil ma zasadni vliv vlastni povrch zkoumaného krystalu NaCl. Na ruznych
rovindch krystalu NaCl (100), (110), (111) bylo zjisténo, ze tieci sily se méni v zavislo-

sti na samotné struktute krystalu, ale pro roviny (100) a (110) také na sméru pohybu
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hrotu po této krystalové roviné [18]. Koeficienty tteni pohybu hrotu na jednotlivych
strukturach povrchu krystalu a moznych smérech pohybu jsou vyobrazeny na obr.
0.0l

B
<110> <100>

<100> <110> ; : 0.2 0.3 0.4 0.5
koeficient tfeni

Obr. 3.3: Smér rastru na rovinach krystalu NaCl (A)(100), (B)(110), (C)(111). Koe-

ficienty tfeni pro sméry rastrovani a pomeéry téchto koeficientu (D). Pfevzato z [18].

Pfi vyssich vlhkostech se zde za¢ind projevovat vodni meniskus. Koeficienty tieni
pro roviny (100) a (110) (Obr. pozvolna klesaji do 40 % vlhkosti, kdy dochazi
postupné k vytvoreni jednolité vodni vrstvy na povrchu NaCl a rychlému klesani
tfeni. Lokélnftho minima dosahne koeficient tfeni pti 60 % relativni vlhkosti [18], pfi
které hrot diky vodni vrstvé ,klouze® po povrchu. Dalsim zvySovanim této vlhkosti
se koeficient t¥eni zvysuje linedrné. Pro rovinu krystalu (111) (Obr. je koeficient

tfeni konstantni do 55 % vlhkosti a nad touto hodnotou za¢ne linedrné narustat.
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Obr. 3.4: Vyobrazeni koeficientu tfeni v riznych smérech rastru na rovinach krystalu

NaCl (A)(100), (B)(110), (C)(111). Pfevzato z [18].

Déle L. Xu et al. [13] provedli experiment pro zjisténi tfeni v zavislosti na
pritlacné sile hrotu k povrchu. Pfi rastru kazdého tadku zvysili pritlacnou silu hrotu
od -150 nN do 150 nN. Po dosazeni hodnoty 150 nN pfitlacné sily ji opét zacali
snizovat. Tato métreni provadeli pro relativni vlhkosti v rozmezi od 7 % do 67 % rela-
tivni vlhkosti. Zjistili, ze do 45 % relativni vlhkosti dochdzelo k linedrnimu zvySovani
tfeni se zvysujici se pritlacnou silou. Pfi snizovani ptitlacné sily se snizovalo tieni
po stejné kiivce jako pii zvySovani pritlacné sily. Pti vlhkostech vétsich nez 45 %

dochézelo nejprve k rychlému linedrnimu néarustu treci sily v zavislosti na pritlacné
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sile, ale poté pii snizovani pritlacné sily dochazelo k hysterezi méreni a hodnoty
tfeni neméli stejné hodnoty jako pii zvySovani pritlacné sily.

Vlivem téchto tiecich sil pii pohybu hrotu dochézi k opotiebovéni krystalu [19],
a tedy ke zménam velikosti utvaru na vzorku. K opottebovani dochézi tak, ze hrot
prejizdéjici pres jednotlivé terasy odlupuje materidl z hran téchto teras. Z tohoto
duvodu je nutné, aby bylo rastrovani provadéno pii nizkych relativnich vlhkostech,
pii kterych neni deformace povrchu krystalu NaCl tak radikalni. Déle pii nizké
relativni vlhkosti nedochazi k tvorbé velkého menisku a hrot tak neni tolik konta-

minovany roztokem NaCl, jak by tomu bylo pti vysoké relativni vlhkosti [13].
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4 EXPERIMENTALNI VYSLEDKY

4.1 Meérici aparatura

4.1.1 Mikroskop NT-MDT NTEGRA

Vsechna méreni v ramci této bakalarské prace byla provadéna na AFM mikroskopu
NTEGRA Prima (Obr. od ruské spolecénosti NT-MDT [20]. Sestava AFM se
sklada ze snimaci hlavy, piezomanipulatoru, antivibrac¢niho systému, optické jed-

notky a elektronické jednotky s pocitacem.

Obr. 4.1: Mikroskop NTEGRA Prima (A). Detailni pohled na snimaci hlavu

s nastavcem na hrot (B).

Snimaci hlava obsahuje detekéni systém laserového svazku. Na tento detekéni
systém (Ctyfkvadrantova fotodioda) je pomoci nastavitelnych zrcadel zacilen odra-
zeny svazek laseru z raménka. Hlava je umisténa nad posuvnym stolkem, ktery
zajistuje makroskopicky posuv vzorku v osiach x,y pomoci mechanickych mikrome-
trickych sroubu. Makroskopicky posuv v ose z je fizen pomoci ,,Z-controlleru®, ktery
muze byt fizen mechanicky i softwarové. Mikroskopicky posuv v ose z a rastrovani
v osach z, vy je zajisfovano piezomanipuldtorem, na némsz je umistén zkoumany vzo-
rek. Na hrubé zacileni do zkoumaného bodu vzorku nebo na centrovani svazku na
povrch raménka slouzi opticky mikroskop, ktery je pevné pripevnén nad hlavou mi-
kroskopu.

Cela tato aparatura je umisténa na antivibra¢nim magnetickém stolku umisténém
na masivni zulové desce. Elektronickda soucast mikroskopu AFM je umisténa na

stole pod zulovou deskou. Mikroskop je fizen pocitacem pomoci softwaru Nova verze
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1.1.0.1918 taktéz od spolecnosti NT-MDT. Tato verze byla specidlné upravena pro
delsi drzeni hrotu na povrchu vzorku pii métreni silové-vzdalenostnich kiivek (az do
100 sekund).

4.1.2 Aparatura regulace vlhkosti

Ridici jednotka )
Senzor > ] n Pocitac
Arduino
Vlhkostni J,
komora Servomotor
Prtvod Prvni ventil Redukéni . Nadoba
rvo . . i s dusikem
‘L Nidoba J Druhy ventil ventil
s vodou
< {0k dusiku <«—— tok dat

Obr. 4.2: Schématické zndzornéni aparatury na regulaci vlhkosti. Inspirovéno [21].

Pro regulaci a kontrolu relativni vlhkosti pti méteni pomoci AFM byla sestrojena
aparatura skladajici se ze tii zakladnich ¢asti, jimiz jsou komora na udrzeni vlhkosti,
vykonnd jednotka na vytvéareni vlhkosti a fidici software (Schéma na obr. .

Komora na udrzeni vlhkosti obsahuje vstup na dvé detekéni ¢idla vlhkosti a dale
vstup pro ptrivodni hadice pti pouziti komory mimo mikroskop AFM. Déle obsahuje
nastavce na srouby centrujici laserovy svazek do stfedu diody, aby nebylo nutné
sundévat regula¢ni komoru béhem méteni. Na obrazku {4.3| je zobrazena samostatna

komora na regulaci vlhkosti a jeji umisténi na AFM mikroskopu.

Obr. 4.3: Komora na regulaci vlhkosti samostatné a umisténa na AFM mikroskopu.

Rizeni regulace relativni vlhkosti obstarava plné automatizovana vykonna jed-

notka, ktera ovlada ventil pro regulaci toku dusiku a dva samostatné zaviraci ventily.
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Prvni ventil pousti dusik piimo do regulac¢ni komory a snizuje tak relativni vlhkost
vytvarenim dusikové atmosféry. Druhy ventil privadi dusik do nadoby s destilovanou
vodou. V této nadobé dochazi k promichani dusiku a vody a ¢ést vody je strhavana
spolu s dusikem do regulacni cely, ¢imz dochazi ke zvySovani relativni vlhkosti.

Rizenf ventilii je provadéno pomoci elektronické jednotky spojené pres USB (Ar-
duino). Zadavani hodnot do Arduina a vypis informaci o aktuélni relativni vlhkosti
a teploté zajistuje program Humidity Controller (platforma .NET).

4.2 Priprava vzorku pro méreni

Krystaly NaCl byly vytvareny v cistych prostorach z nasyceného roztoku NaCl.
Nejprve bylo vyuzito kuchynské soli pro tvorbu roztoku, ale ta obsahovala velké
mnozstvi necistot a nebylo jisté jeji slozeni, tedy zda-li neobsahuje dalsi soli mimo
NaCl. Z tohoto duvodu byla pro vytvafeni roztoku pouzita NaCl s garantovanou
¢istotou > 99,6%. Z této soli byl vytvoren nasyceny roztok s deionizovanou vodou
a ten byl nasledné prefiltrovan do kadinky.

Obr. 4.4: Krystaly v roztoku NaCl.

V této kadince se pozvolnym vypafovanim vody vylucovala NaCl v podobé krys-
talku, které se staly krystalizaénimi centry pro velké krystaly (Obr. . Pii po-
zvolném vyparovani musela byt kadinka naprosto v klidu, protoze po jakékoliv ma-
nipulaci v prubéhu krystalizace dochézelo k nadmérnému vytvoreni krystalizacnich
center na celém dné kadinky i na povrchu tohoto roztoku, coz zpusobilo vytvoreni
velkého mnozstvi na sebe ,nalepenych® krystalu, které ale nebyly pouzitelné ke

zkoumadni.
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Obr. 4.5: Pouzivané krystaly NaCl.

Touto metodou se vytvarely krystaly s orientaci krystalovych rovin {100} a {111}
umisténych na obrazku[d.5] Z téchto krystalu byly pro méren{ vybirdny krystaly s ori-
entaci krystalovych rovin {100}. Prvni méfeni probihala piimo na povrsich krystalu,
které byly vytahovany z jesté uplné nevyschlého roztoku. Na téchto krystalech vsak
vétsinou nebyly dostateéné velké rovné terasy pro métreni (Obr. A), a proto byly
krystaly dodatecné stipany pomoci skalpelu (Obr. B).

A Opm 10 20 30 40 B Opm 10 20 30 40
1323mm 0 287 nm
100.0
10 27.0
20.0
20 26.0
60.0
| 5
40.0 30 230
240
20.0 A ;

0.0 231

Obr. 4.6: Povrch krystalu pied stipanim krystalu (A) a po jeho stipani (B).

Na krystalech, které byly stipany dochéazelo rychleji k degradaci, takze bylo nutné
tyto krystaly Stipat vzdy tésné pred mérenim. Byl proveden pokus zavislosti této
degradace na okolnich podminkach. Prvni série vzorku byla umisténa do krabicky
se silikagelem na dva dny (Obr. A, C), ve které byla relativni vlhkost do 15 %.
Na povrchu téchto krystala se vytvarely krystalky vysoké 0,5—1 nm. Druhé sada
krystalu byla vystavena na dva dny relativni vlhkosti 30 % (Obr.[4.7|B, D). Na téchto
krystalech se ndhodné vytvorila krystalizacni centra a na nich vyrostly pahorky

vysoké desitky nanometru. Tret{ sada krystali byla umisténa do krabicky s relativni
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vlhkosti vetsi nez 60 %, avsak tyto vzorky byly znic¢eny jiz po jedné hodiné, kdyz na

sebe navazaly velké mnozstvi vody.

B
1.3 nm 0 20,8 om
150
5
0.5 10,0
0.0 10 5.0
0.0
05 15
—.8 —5.8
D
13mm 0.0 32mm
0.5 25
20
0.0
2.0
—0.7 1.6

Obr. 4.7: Povrch stipaného krystalu umisténého na 2 dny: v krabicce se silikagelem
(A, C) a na vzduchu (B, D). Detailni pohledy na povrchy (C, D).

4.3 Kratery vytvorené na povrchu

Prvni méteni byla provadéna prikladanim necisténého hrotu k povrchu NaCl, ale
vysledky tohoto méieni byly v podstaté nepouzitelné, nebot se nevytvéafely témer
zadné kratery na povrsich. To mohlo byt zptsobeno tim, ze nevy¢istény hrot mohl
obsahovat organické necistoty, ¢imz se hrot staval hydrofobnim. Podle Rozhok et
al. [4] melo dochézet k vytvéareni prstencu, ale k tomu pii méfeni v této préci ne-
dochézelo. Méreni byla provadéno pro ruzné doby priklddani hrotu k povrchu az do
sta sekund, ale ani po této dobé ptilozeni hrotu k povrchu se kratery nevytvarely.
Kréatery na povrchu NaCl se vytvarely az po ¢isténi hrotu. Hrot urc¢eny pro ¢isténi
byl umistén do titanové paletky (Obr. , aby bylo mozné s nim 1épe manipulovat.
Hrot byl nejdfive na dobu 10 minut umistén do piranhe, coz je smés kyseliny sirové

a peroxidu vodiku michand v poméru 7:3. Piranha rozklada veskerou organickou
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hmotu. Od piranhe byl hrot oc¢istén na dvé minuty acetonem, dvé minuty isopropy-
lalkoholem a nésledné deionizovanou vodou. Toto celé ¢isténi bylo provadéno vzdy
trikrat. V nékterych ptipadech pti ¢isténi hrotu dochéazelo ke zniceni jeho odrazné

vrstvy na povrchu raménka, diky ¢emuz se hrot staval nepouzitelny pro méfeni (Obr.

4.8).

Obr. 4.8: Paletka na uchopeni hrotu pro ¢isténi v piranhi (A). Raménka hrotu pfed
(B) a po (C) cisteéni.

Piranha ¢astecné naleptavala i samotny hrot, coz mélo za nasledek, ze se hrot po
kazdém c¢isténi castecné ztupil. Po tiech az ctytech ¢isténich hrotu dochazelo k jeho
zniceni, které se projevovalo konvoluci hrotu pii méfeni.

Pied zacidtkem méreni bylo nutné snizit relativni vlhkost v komore AFM na 10 %
protoze pii vyssich vlhkostech dochazelo k ,tahdani“ menisku po povrchu NaCl,
coz zpusobovalo ¢astecné zmény povrchu vzorku, a dochéazelo k rychlé kontami-
naci hrotu roztokem NaCl. Dale pii vyssich vlhkostech dochézelo k pohybu teras
a dalsim zménam na povrchu. Poté byly nalezeny vhodné rovné terasy na povrchu
od 2 x 2 pm? do 10 x 10 pm? velké. Rastrovani na této ploSe ze zacatku méfeni
probihalo minimalné dvakrat, aby byla jistota, ze se vzorek nepohybuje pfi proudu
dusiku. Poté byla vlhkost nastavena na pozadovanou hodnotu pro méfeni. Prikladani
hrotu k povrchu bylo provedeno pomoci silovych kiivek v bodové siti 8 x 8 nebo 6 x 6
bodu. Doba pfijeti a odjeti hrotu od povrchu byla rovna jedné vteriné a doba ¢ekani
hrotu na povrchu byla deset vtefin. Hodnota pritlacné sily hrotu byla pfi silovych
krivkach vzdy nastavena na ,Set Point 3“, coz je nastavena hodnota proudu na
fotodiodé, kterda ma byt dosazena. Tato hodnota ptimo koresponduje s prohnutim
raménka, potazmo s velikosti pritlacné sily hrotu.

Po probéhnuti vsech kiivek byla opét snizena relativni vlhkost na 10 % a plo-
cha byla pferastrovana. Pti zménach relativni vlhkosti se osvédcilo odejmuti zpétné
vazby hrotu nebo c¢éastecné odjeti od vzorku, kvuli vibracim zpusobenym prou-
dem dusiku. Déle proud dusiku zpusoboval vychyleni hrotu, kdy mohlo dochazet
i k nardzeni hrotu do vzorku nebo k ryti do povrchu krystalu NaCl, coz zpusobovalo

niceni hrotu. Doba pfilozeni hrotu byla pro méfeni zvolena deset vtetfin. Tato doba
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priloZzeni hrotu byla kompromisem mezi mnozstvim vytvorenych dér v bodové siti
pro statistickou analyzu a dobou trvani métreni. Pii delsich ¢asovych tsecich se hrot

kontaminoval rychleji a kratery vykazovaly vetsi odchylku v sitkéch.

4.3.1 Kratery bez prilozeni napéti
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relativni vlhkost (%)

Obr. 4.9: Hodnoty sitky a hloubky krateru v zavislosti na relativni vlhkosti

bez privedeného napéti a model Sitky menisku pro hrot s polomérem R = 350 nm.

K tvorbé krateru nedochézelo vzdy pii ¢isténi hrotu, bylo tedy nutné cisténi
hrotu opakovat. Vycistény hrot, ktery vytvarel kratery vydrzel ¢isty jen nékolik
méreni, pak se kontaminoval pravdépodobné materidlem z povrchu krystali nebo
samotnym roztokem NaCl a kratery ptestal vytvaret.

Pii meéfeni byly vidény otlaky na povrchu krystalu pii 0 % relativni vlhkosti
pii méfeni lateralnich sil (LF), jejichz pramér by mohl piimo souviset s polomérem
pouzitého hrotu (Obr. A). K vytvéareni krateru dochazelo pii 10 % (Obr.
B), 20 % (Obr. C) a 30 % (Obr. D) relativni vlhkosti v bodové siti 8 x 8.
Sfika téchto kraterii rostla s nartistajici vlhkosti (Obr. , ale hloubka krateru
zustavala stejnd v rozmezi od 300 pm do 600 pm (Obr. , coz odpovida poloviné
miizkového parametru NaCl nebo velikosti celého miizkového parametru v krystalu
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NaCl. Krater vytvoreny ve stfedu rastrovacich oblasti je vytvofen pfti priblizovani
hrotu do kontaktu s povrchem, kde se hrot ¢astecné zatlaci do povrchu, a pak kousek

poodjede.

A 0.00 pm 0.50

0.50

0,6 nm

02
0.0
—0.2
—04
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Obr. 4.10: Otlaky na LF (A). Kratery na povrchu krystalu pii 10 % (B), 20 % (C)
a 30 % (D) relativni vlhkosti.

Pro vlhkosti nad 40 % jiz nedochéazelo k vytvéareni zadnych krateru jen se ménila
struktura povrchu (Obr. A, B), coz muze byt spojeno s vytvorenim jednolité
vrstvy vody na povrchu krystalu NaCl. Do grafu byla také vynesena vypoctena
teoreticka zavislost sitky menisku na relativni vlhkosti s predpokladem, ze se hrot
zabotil 0,5 nm do povrchu vzorku a jeho polomér kiivosti byl R = 350 nm. Hod-
nota poloméru hrotu byla odhadnuta tak, aby se teoreticka zavislost vypoctena
z Kelvinovy-Youngovy-Laplaceovy rovnice shodovala s velikosti menisku pii 10 %
relativni vlhkosti, i kdyz realny hrot mél pravdépodobné mensi polomeér nez 350 nm.
Realné hodnoty sitky krateru pro vyssi vlhkosti byly i tak podstatné vétsi nez uka-
zuje model sitky menisku, coz mohlo byt zpusobeno naptiklad vétsim zatlacenim
hrotu do vzorku NaCl. Dalsim moznym vysvétlenim je, ze se voda dostavala dél po
povrchu, nez byla skutecnd velikost menisku.

Pfi méteni s dalsim hrotem bylo zjisténo, ze kratery se vytvareli az pii 20 % (Obr.
A) a 30 % (Obr. B) relativni vlhkosti. Pfi mensi vlhkosti nebyla patrna

26



0.6 nm

0.2
0.0
—0.2
—04

—0.7

120 + 23,0
100 425
g 80 42,0
N T °E
o L
g 60 4 115 2
3 e
o 1
= 2
< | _
é 40 1,0 %
20 4 ¢ hloubka krateru { 10,5
= girka krateru }
1 - - --model sitky pro R = 70 nm
0 T T T T T T 0:0
0 10 20 30

relativni vlhkost (%)

Obr. 4.12: Graf zavislosti sitky a hloubky krateru v zavislosti na relativni vlhkosti.
Vytvorené kratery pro 20 % (A) a 30 % (B) relativni vlhkosti bez pfivedeného napéti.

zadnd viditelnd zména na povrchu ani pii méfeni laterdlnich sil. Déle pro vyssi
vlhkost nedochézelo k vytvéfeni krétera a meénila se jen struktura povrchu. Sitka
krateru taktéz rostla s relativni vlhkosti jako v predchozim méreni, ale sitka krateru
byla mensi jak v pfedchozim méteni, z ¢ehoz se dé predpokladat, ze hrot mél v tomto

méfeni mensi vrcholovy polomér. Hodnoty sitky a vysky krateru byly vyneseny

27



do grafu [£.12] Do grafu byla déle vynesena teoretickd zavislost siftky menisku pro
hrot s polomérem R = 70 nm, kterd se shodovala s namérenou sitkou pro 20 %
relativni vlhkosti. Pti 30 % vlhkosti byly kratery asi 3x vétsi nez tato modelovd
hodnota. Dale pii této vlhkosti nevytvarel hrot kratery v celé bodové siti a vytvorené
kratery mély velky rozptyl jejich sitek. Tento jev mohl byt zpusoben tim, Ze se hrot
mohl kontaminovat roztokem NaCl a pii dalsim vytvareni krateru se kontaminace

odstranila.

4.3.2 Kratery s prilozenim napéti na hrot

10004 &
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Obr. 4.13: Hodnoty sifek krateru s privedenym napétim (¢erné) a bez privedeného
napéti (modfe) a teoretické hodnota zavislosti $ifky menisku pro R = 150 nm. Na

mensim grafu je vynesena zavislosti hloubky krateru na relativni vlhkosti.

Jak bylo feceno v predeslé ¢asti, tak ani po privedeni napéti se kratery ne-
vytvarely vzdy po vycisténi hrotu. Zpocatku bylo testovano privadéni ruzného napéti
a to konstantniho nebo proménného. Nakonec ale byla vSechna métfeni provadéna
pii maximéalnim mozném konstantnim napéti na hrotu, které bylo rovno U = —10 V.
Meéfteni s prilozenim napéti probihalo v bodové siti 6 x 6. Po privedeni napéti
se kratery vytvareli od 10 % relativni vlhkosti (Obr. A). Toto napéti nemélo
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na vytvareni menisku a ttvaru na povrchu NaCl vliv do 30 % relativni vlhkosti
a kratery meély podobny prumér i hloubku jako bez piivedeni napéti (Obr. ,
obr. obr. ‘ Hodnoty sitek a hloubek krateru byly zaznamenany do grafu
Déle zde byla vynesena teoreticka zavislost sitky menisku na relativni vlhkosti
pro hrot o poloméru R = 150 nm. Tato hodnota se shodovala s experimentalnimi
hodnotami pro 10 % a 20 % relativni vlhkosti, pro vyssi hodnoty se vsak neshodo-
vala. Nad 40 % relativni vlhkosti je §iftka menisku pravdépodobné vétsi diky tomu, ze
s rostouci vlhkosti se zvySovala hloubka krateru, diky ¢emuz byl hrot hloubéji v po-
vrchu vzorku, tedy i Sitka menisku musela byt vétsi. Dalsim divodem zvétSovani
sitky a hloubky menisku mohly byt zvétsujici se pritazlivé sily mezi hrotem a povr-

chem vlivem pfilozeného napéti, které zpusobovali vétsi tlak hrotu do povrchu.
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Obr. 4.14: Kratery vytvorené pii 10 % relativni vlhkosti bez napéti na hrotu (A)
a s napéetim (B).
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Obr. 4.15: Kratery vytvotrené pii 20 % relativni vlhkosti bez napéti na hrotu (A)
a s napétim (B).

Po privedeni napéti dochézelo k vytvareni krateru i pii relativni vlhkosti vétsi

nez 30 %. Pii 40 % relativni vlhkosti dochézelo k vytvéreni mélkych sirokych kréteru

29



B

0.0pm 0.5 1.0 1.5
I

| |
llmm 00 |9 @ ®» ® @ 4.0 nm
3.8
0.9 '
' s 1® @ © 0 0 o
0.8 =
® e @8 0 ¢ 36
0.7 107 | = =
06 & 34
0.5 L5 Bt ot h:. 8
0.4 3.1

Obr. 4.16: Kratery vytvorené pii 30 % relativni vlhkosti bez napéti na hrotu (A)
a s napétim (B).
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Obr. 4.17: Povrch krystalu pfi 40 % relativni vlhkosti bez napéti na hrotu (A) a
vytvorené kratery s privedenym napétim napétim (B).

podobnych predchozim vlhkostem (Obr. B). Vytvéfeni téchto kraterti mohlo
byt zpusobeno vétsi stabilitou menisku pri privedeni napéti, které pravdépodobné
zpusobovalo polarizaci molekul vody v menisku. Pii 50 % relativni vlhkosti dosaho-
vala §itka krateri maxima, ale hodnoty vykazovaly velky rozptyl. Z tohoto duvodu
byly kratery vytvorené pii této vlhkosti rozdéleny na dva typy. Jednim typem byly
jiz. zminované mélké siroké kratery a druhym typem byly tzké hluboké kréatery
(Obr. [£.18)). Prvnf typy krétert byly (890 £ 180) nm $iroké a (2 & 1) nm hluboké
a druhé typy kratera byly (440 4+ 120) nm Siroké a (16 = 7) nm hluboké. Pfi 60 %
relativni vlhkosti se vytvarely uz jen tzké hluboké kratery (Obr. které mély
hloubku i vétsi nez 200 nm. Tento jev muze souviset s vytvorenim jednolité vodni
vrstvy na krystalu, ktera by zde méla vznikat prave pri vihkosti vétsi nez 40 %. Tato
vrstva by mohla zpusobovat povrchovou vodivost krystalu, tudiz by se zde mohla
projevovala lokaln{ anodickd oxidace a dochazet tak k reakcim NaCl s s ionty 02~ a
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Obr. 4.18: Krétery vytvorené pii 50 % relativni vlhkosti pii pfivedeni napéti (A) a
3D topografie kréteru (B).

7.5 nm

Obr. 4.19: Krétery vytvorené pii 60 % relativni vlhkosti pii pfivedeni napéti (A) a
3D topografie krateru (B).

4.4 Pahorky vytvorené na povrchu

Dalsimi ttvary vznikajicimi na povrchu krystalu NaCl vlivem menisku mezi hrotem
a povrchem jsou pahorky [17], [I8]. Tyto pahorky maji tu vlastnost, ze se vlivem
vlhkosti samovolné zpatky rozpoustéji a vytvaii opét rovné plochy. Jak je ale vidét
na obrazcich a tak pahorky nemuseji mizet vzdy. Pii zkoumani téchto
pahorku bylo nutné okamzité po skonceni silovych kiivek snizit vlhkost na 10 %,
jinak by zcela zmizely. Tyto pahorky vznikaly s hrotem, ktery prodélal jiz tti cisténi
v piranhi, tudiz je mozné zZe se pahorky vytvérely diky moznému zdvojeni hrotu.

Dalsim moznym vysvétlenim tvorby pahorki je mensi pfitlacnd sila hrotu, kterd
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by znamenala, ze hrot nebyl pifimo na povrchu, ale tésné nad nim. Pritlacna sila
by mohla byt mensi, protoze neni zndma ptesna hodnota tuhosti ramének. To by
znamenalo, ze hrot by nevytlacil roztok z krateru, ale naopak pod sebou vytvofil

zasobu roztoku, z kterého by se vytvarel pahorek.

0.50 um

0.5 nm

0.2
0.50 0.0

—0.2

—0.3

Obr. 4.20: Naznaky kontaktu hrotu s povrchem pfi 10 % relativni vlhkosti.
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Obr. 4.21: 3D znazornéni pahorku a graf zavislosti sitky a vysky pahorku na case
pii 20 % relativni vlhkosti.

Pii 10 % relativni vlhkosti byly na povrchu vidét jen malé ndznaky kontaktu
s hrotem (Obr. . Vyska pahorkt u vSech métenych vlhkosti klesala s rostoucim
casem. Sfrka pahorki pii 20 % (Obr. a 30 % (Obr. relativn{ vlhkosti
klesala z casem, pii 40 % vlhkosti bylo vidét, Ze se zmensSujicim se pahorkem rostla
jeho sitka (Obr. . Dale je patrné, ze pii 20 % relativni vlhkosti se vytvareji
pahorky mensi, ale tyto pahorky pomaleji ztraci svij objem a trva déle, nez se
rozpusti (Obr. |4.21)). Déale pahorky vzniklé pii 30 % relativni vlhkosti jsou sice
vétsi, ale rychle se zmensuji, jak je vidét na obrazku Zéavislosti vysky a sitky
pahorku na ¢ase jsou vyobrazeny v grafech — . Zaporny cas v grafech znadi,
ze pahorek vznikl tento ¢asovy usek pred skoncéenim silovych ktivek. Tento cas ale
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nen{ presny, nebot zde neni zapo¢itdna doba potiebnd na sniZeni vlhkosti, kterd se

pokazdé trochu lisi.
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Obr. 4.22: 3D znazornéni pahorku a graf zavislosti sitky a vysky pahorku na case

pii 30 % relativni vlhkosti. Velky pahorek vlevo dole je pozustatek minulych méfeni
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Obr. 4.23: 3D znazornéni pahorku a graf zavislosti sitky a vysky pahorku na case
pii 40 % relativni vlhkosti.

4.5 Pull-off sila a silové krivky

Tato experimentalni ¢ast se zabyva vyhodnocenim silovych kiivek namétenych pfti
vytvareni krateru a velikosti pull-off sil nutnych k odtrzeni hrotu od povrchu. Ve-
likosti téchto pull-off sil jsou vyneseny do grafu a to pro meéreni s prilozenym
napétim na hrot a bez ptilozeného napéti. Hodnoty pull-off sil jsou v obou ptipadech
od 10 % do 50 % relativni vlhkosti. Déle jsou zde vyobrazeny zdstupci grafu silovych
kiivek pro relativni vlhkosti od 20 % do 50 % pro hrot bez prilozeného napéti (Obr.
nahote) a zastupci silovych kiivek od 20 % do 50 % relativni vlhkosti pro hrot
s napétim U = —10 V (Obr. dole).
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Obr. 4.24: Hodnoty pull-off sil pro méfeni bez napéti a s napétim.
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Obr. 4.25: Prubehy silovych kfivek bez napéti (v horni ¢asti) a s napétim (ve spodni
¢ésti) pii relativnich vlhkostech 20 % az 50 % relativni vlhkosti.

Hodnota pull-off sil méla v obou piipadech maximum pii 30 % a minimum pfi
50 % relativni vlhkosti. Pii minimélni hodnoté pravdépodobné doslo k vytvoreni
jednolité vodni vrstvy vody na povrchu a na hrot tak nepusobila tak silnd kapilarni
sila jako u predchozich vlhkosti. Pii 10 % relativni vlhkosti byla pull-off sila vétsi pro
hrot bez napéti, ale pro ostatni hodnoty byla pull-off sila vétsi pro hrot s pfilozenym

napétim, coz bylo zptisobeno piidavnou elektrostatickou silou.
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Grafy silovych kfivek na obrazku vyobrazuji velikost sily pusobici na hrot
v zavislosti na vzdalenosti hrotu od povrchu. Pro relativni vlhkosti 10 % a 20 %
byly tvary kiivek stejné pro hrot bez napéti i s prilozenym napétim. Nad hodnotou
30 % relativni vlhkosti se zacali pritazlivé sily mezi hrotem a povrchem zvétSovat.
Pro hodnotu nad 40 % relativni vlhkosti zacala dosahovat velikost pritazlivych sil

(4.25| cervené) témétr hodnoty pull-off sil (4.25) modre).
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5 ZAVER

Cilem této bakalarské prace bylo prostudovat problematiku tvorby kraterta na krys-
talu NaCl, coz je jedna z metod, kterou lze ziskat informace o rozmérech menisku
mezi hrotem AFM a povrchem vzorku. V ¢asti prvni byla popsdana metoda AFM,
interakce mezi hrotem a povrchem, popsano formovani vodniho menisku a souvi-
sejicich sil. Déle byly uvedeny dvé nanolitografické metody (LAO, DPN) vyuzivajici
meniskus. Také zde byly predstaveny zakladni informace o chloridu sodném a reserse
jiz publikovanych experimentii.

V tvodni ¢ésti experimentalni prace byla rozebrana mérici aparatura a priprava
krystalu NaCl. Tyto krystaly byly vytvoreny vykrystalizovanim z nasyceného roz-
toku a nasledné byly stipany pro dosazeni rovinnych teras. Bylo zjisténo, ze stipani
krystalu musi byt provedeno vzdy tésné pred mérenim, protoze povrchy téchto krys-
tali degradovaly vlivem relativni vlhkosti.

V dalgich castech experimentalni prace byla sledovana tvorba krateru v povrchu
NaCl. Bylo pozorovano, ze kratery se vytvarely po ¢isténi hrotu v piranhi a pred
vycisténim se kratery vytvarely jen ziidka. Toto cisténi mélo ale negativni vliv na
samotny hrot, ktery byl po nékolika métfenich nepouzitelny diky odstranéni odrazné
vrstvy z povrchu. Kratery bez prilozeni napéti na hrot se vytvarely od 10 % do 30 %
relativni vlhkosti. Pro vyssi relativni vlhkosti jiz k vytvareni krateru nedochézelo
jen se ménila struktura povrchu NaCl. Po prilozeni napéti na hrot se tento hrot
do 30 % relativni vlhkosti choval jako bez ptilozeni napéti, avSak kratery vytvarel
i pro vyssi relativni vlhkosti (40 %, 50 %, 60 %). Pti vlhkostech nad 50 % dochézelo
k vytvareni hlubokych tzkych krateru, které byly pro 60 % vlhkost hluboké i pies
200 nm. Data bylo proklddana teoretickymi sitkami menisku.

V posledni ¢ésti experimentu byly zkoumany dalsi atvary vznikajici na povrchu
NaCl, jimiz byly pahorky, u kterych bylo pozorovano klesani jejich vysky v priubéhu
casu. Dale byly vyhodnoceny pull-off sily v zavislosti na relativni vlhkosti pro hroty
bez privedeného napéti a s napétim, kde se toto napéti projevovalo nad 30 % relativni

vlhkosti na tvaru silovych kiivek.

37






LITERATURA

[1]

[11]

[12]

VAN HONSCHOTEN, J. W., N. R. TAS, M. ELWENSPOEK. The profile of a
capillary liquid bridge between solid surfaces. Am. J. Phys. 78, 2010.

MIRONOV, V. L. Fundamentals of Scanning Probe Microscopy. The Russian
Academy of Sciences, Nizhniy Novgorod 2004.

BUTT, H., M. KAPPL. Normal capillary forces. Advances in Colloid and In-
terface Science 146, 2009, 48-60.

ROZHOK S., P. SUN, R. PINER, M. LIEBERMAN, Ch. A. MIRKIN. AFM
Study of Water Meniscus Formation between an AFM Tip and NaCl Substrate.
J. Phys. Chem. B 108, 2004, 7814-7819.

BARTOSIK, M. Aplikace AFM v nanotechnologiich. Dizertaéni prace, FSI VUT
v Brne, Ustav fyzikalniho inzenyrstvi 2008.

TSENG, Ampere A. Tip-Based Nanofabrication Fundamentals and Applicati-
ons. Springer New York Dordrecht Heidelberg London 2011. ISBN 978-1-4419-
9898-9.

URBANEK, M. Reliéfni struktury pripravené pomoci elektronové litografie. Di-
zertacni prace, Masarykova univerzita, Prirodovédecka fakulta, Ustav fyzikalni
elektroniky, Brno 2012.

KITTEL, Ch. Uvod do fyziky pevnych latek. Academia, Praha, 1985.

WEEKS, B. L. a M. W. VANGHN. Direct Imaging of Meniscus Formation in
Atomic Force Microscopy Using Environmental Scanning Electron Microscopy.
Langmuir 21 2005, 8096-8098.

YANG, S. H., M. NOSOVSKY, H. ZHANG, K. CHUNG. Nanoscale water
capillary bridges under deeply negative pressure. Chemical Phyzics Letters 451,
2004, 88-92.

XUDONG, X., L. QIAN. Investigation of Humidity-Dependent Capillary Force.
Langmuir 16, 2000, 8153-8158.

PAGACOVA, L. Studium sily nutné k odtrieni hrotu AFM od povrchu grafi-
tové/grafenové vrstvy s ohledem na aplikace v oblasti nanosenzori. Diplomova
prace, FSI VUT v Brné, Ustav fyzikalniho inzenyrstvi 2012.

39



[13]

[14]

[15]

[19]

[20]

XU, L., H. BLUHM, M. SALMERON. An AFM study of the tribological pro-
perties of NaC1 (100) surfaces under moist air. Surface Science 407, 1998,
251-255.

Washington University in St.Louis, Department of Chemistry [online].[cit.
2013-04-20]. Dostupny z WWW:
<http://www.chemistry.wustl.edu/coursedev/Online%20tutorials>

AQUILANO, D., L. PASTERO, M. BRUNO, M. RUBBO. 100 and 111 forms
of the NaCl crystals coexisting in growth from pure aqueous solution. Journal
of Crystal Growth 311, 2009, 399-403.

GARCIA-MANYES, S., A. VERDAGUER, P. GOROSTIZA, F. SANZ Alkali
halide nanocrystal growth and etching studied by AFM and modeled by MD
simulations. J. Chem. Phys. 120, 2004. doi: 10.1063/1.1628223.

SHINDO, H., M. OHASHI, K. BABA, A. SEO. AFM observation of monatomic
step movements on NaCl(001) with the help of adsorbed water. Surface Science
357-358, 1996, 111-114.

KARINO, W., H. SHINDO. Frictional force microscopic detection of anisotropy
at NaCl (1 00), (110)and (11 1) surfaces. Tribology International 40, 2007,
1568-1573.

SHEEHAN, P. E. The wear kinetics of NaCl under dry nitrogen and at low
humidities. Chemical Physics Letters 410, 2005, 151-155.

NT-MDT [online]. [cit. 2013-04-28]. Dostupny z WWW:
<http://www.ntmdt.com/device/prima-ii>.

NEZVAL, D. Navrh a testovani algoritmi pro requlaci relativni vlhkosti v
komore mikroskopu AFM. Bakalarska prace prace, FSI VUT v Brneé, Ustav
fyzikalniho inzenyrstvi 2013.

40


http://www.chemistry.wustl.edu/~coursedev/Online%20tutorials/Solutions.htm
http://www.ntmdt.com/device/prima-ii

	Úvod
	Mikroskopie atomárních sil (AFM)
	Interakce mezi hrotem a povrchem
	Chemické síly a van der Waalsova síla
	Kapilární síla a vodní meniskus
	Elektrostatická a magnetická síla

	Konstrukce a základní principy mikroskopu AFM
	Kontaktní mód
	Bezkontaktní mód
	Silová spektroskopie AFM


	AFM nanolitografie využívající meniskus
	Lokální anodická oxidace
	Dip pen nanolitografie

	Vlastnosti NaCl
	NaCl při kontaktu AFM hrotu
	Útvary na NaCl
	Tření hrotu a deformace povrchu


	Experimentální výsledky
	Měřící aparatura
	Mikroskop NT-MDT NTEGRA
	Aparatura regulace vlhkosti

	Příprava vzorku pro měření
	Krátery vytvořené na povrchu
	Krátery bez přiložení napětí
	Krátery s přiložením napětí na hrot

	Pahorky vytvořené na povrchu
	Pull-off síla a silové křivky

	Závěr
	Literatura

