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ABSTRAKT, KLICOVA SLOVA

ABSTRAKT

Tato diplomova prace je zaméfena na aplikaci Kelvinovy hrotové mikroskopie na grafenu
ptipraveného metodou chemické depozice z plynné faze. Teoreticka cast pojednava o
Kelvinové hrotové mikroskopii, o metodé fokusovaného iontového svazku a o zakladnich
vlastnostech grafenu a jeho vyrobé. Experimentalni ¢ast je zaméfena na piipravu grafenovych
membran na podloZznim substratu modifikovaném fokusovanym iontovym svazkem a na
méfeni povrchového potencialu na takto pfipravenych membranach. Déle se experimentalni
¢ast zabyva moznosti vyuziti mikroskopu atomarnich sil pii pfipravé grafenovych
nanostruktur.

KLiICOVA sLovA
AFM, KPM, FIB, grafen, povrchovy potencial, membrana

ABSTRACT

This diploma thesis is focused on the application of Kelvin probe microscopy on graphene
fabricated by the chemical vapour deposition. The theoretical part of the thesis deals with
basic principles of Kelvin force microscopy and focus ion beam. Further, basic properties of
graphene and its possible fabrication methods are discussed. The experimental part is focused
on the surface potential measurements on graphene membranes fabricated on the substrate
modified by focus ion beam. Finally, atomic force microscope lithography was used for
nanopatterning of graphene sheets.
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uvoD

UvoD

Obor nanotechnologie se nezabyva pouze vyvojem metod vhodnych Kk pfipravé struktur
nanometrovych rozmérd, ale jeho ukolem je i hleddni novych materidli, jez by mohly
vV budoucnu nalézt uplatnéni v kazdodennim Zzivoté. Jednim z poslednich takto objevenych
materiald je grafen. Jedna se o dvojdimenzionalni krystal tvofeny rovinnou siti uhlikovych
atomu. Grafen mé zcela vyjimecné mechanické a elektrické vlastnosti, mezi které patii
napiiklad jeho pevnost, transparentnost, velkd elektricka a tepelnd vodivost. Diky témto
unikatnim vlastnostem se grafen v budoucnu muze stat nejen béznou soucasti rozli¢nych
elektronickych zafizeni, ale miize nalézt uplatnéni i v celé fad¢ bioaplikaci [1].

Tato diplomova prace se zabyva moznosti vyuziti Kelvinovy hrotové mikroskopie
k mapovéni elektrickych vlastnosti grafenu. Pro ucely této prace byl vyuzit grafen ptipraveny
na médénych foliich metodou chemické depozice z plynné faze. Vyhodou této metody je, ze
po vytvofeni vrstvy grafenu na médéné fOlii lze tuto vrstvu pienést na libovolny podlozni
substrat. To umoziuje studovat vliv daného podlozniho substratu na elektrické vlastnosti
grafenu.

Po formalni strance je tato prace rozdélena do sedmi kapitol, kde prvni ¢tyfi kapitoly
predstavuji teoretické poznatky dané problematiky. Prvni tfi kapitoly ve stru¢nosti
pojednavaji o mikroskopii atomarnich sil, o Kelvinové hrotové mikroskopii a o metodé
fokusovaného iontového svazku. Ctvrta kapitola se zabyva samotnou vyrobou vrstev grafenu.
Vzl4stni pozornost je zde kladena na vyrobu grafenu termélni dekompozici karbidu kiemiku a
na metodu chemické depozice z plynné faze. Déle je v této kapitole vysvétlen zptsob pienosu
vrstvy grafenu z médéné folie na podlozni substrat a vliv substratu na elektrické vlastnosti
grafenu. Experimentalni ¢ast se zabyva samotnou aplikaci Kelvinovy hrotové mikroskopie na
grafenu. Nejvétsi diraz je pak kladen na moznost vyuziti Kelvinovy hrotové mikroskopie pii
urcovani typu vodivosti (p-typ , n-typ) grafenu vzhledem k danému podloznimu substratu. Pro
tyto ucely byly ptipravovany grafenové membrany. O ptipravé grafenovych membran
detailné pojednava pata kapitola. Kelvinova hrotovd mikroskopie byla dale vyuzita pfi
diagnostice grafenovych mikro/nanostruktur vytvotenych litografickou metodou vyuZzivajici
mikroskopu atomarnich sil. Pfipravou téchto mikro/nanostruktur se zabyva Sesta kapitola.
Samotné vysledky méfeni Kelvinovou hrotovou mikroskopii jsou pak nasledné uvedeny
v posledni sedmé kapitole.
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KELVINOVSKA SILOVA MIKROSKOPIE (KFM)

1 KELVINOVA HROTOVA MIKROSKOPIE (KPM)

Kelvinova hrotova mikroskopie (KPM — Kelvin probe microscopy) nebo také nékdy
Kelvinova silova hrotova mikroskopie (KPFM — Kelvin Probe Force Microscopy) je technika
vznikla kombinaci mikroskopu atomarnich sil (AFM- Atomic Force Microscopy)
a makroskopické Kelvinovy sondy. KPM byla poprvé piedstavena roku 1991
Nonnenmacherem et al. [2]. Jedna se o bezkontaktni metodu slouzici k mapovani
povrchového potencialu na zakladé lokalnich zmén kontaktniho napéti mezi elektricky
vodivym AFM hrotem a vodivym vzorkem. JelikoZ hodnota kontaktniho napéti souvisi pfimo
s vystupni praci vzorku, umoziiuje tato metoda jeji méteni s vysokym lateralnim rozliSenim.
V piipadé nevodivych vzorkii odpovida naméfena mapa povrchového potencialu lokalni
distribuci prostorového néboje zachyceneho na povrchu vzorku [3]. Pro snaz$i pochopeni
principu fungovani KPM je dobré pfipomenout zakladni poznatky o mikroskopii atomarnich
sil a 0 Kelvinové sondé.

1.1 MIKROSKOPIE ATOMARNICH SIL (AFM)

Prvni mikroskop atomarnich sil byl poprvé sestrojen roku 1986 ve spolupraci Gerda Binniga,
Calvina Quatea a Christopha Gerbera. Jedna se o rastrovaci fadkovy mikroskop, ktery béhem
skenovani vzorku vytvaii obraz topografie jeho povrchu na zaklad¢ interakce mezi povrchem
a hrotem umisténym na spodni strané¢ ohebného raménka. V dusledku silového plisobeni mezi
hrotem a vzorkem dochazi v pribéhu skenovani povrchu k ohybu raménka nesouciho hrot.
Detekci tohoto ohybu lze pak nasledné vytvaiet obraz topografie povrchu vzorku. VVzdalenost
hrotu od povrchu je kontrolovana pomoci zpétné vazby a piezo manipulatoru. K detekci
ohybu raménka se nejCastéji vyuziva laserovy svazek a fotodetektor. AFM mulze mérit
v n¢kolika rezimech, které se lisi pracovni vzdalenosti AFM hrotu od povrchu vzorku a
vyuzivaji bud'to pfitazlivé van der Waalsovy interakce ¢i odpudivé interakce v dusledku
prekrytu elektronovych orbitald. Jedné se o bezkontaktni mod, poklepovy madd a kontaktni
mad [4].

1.1.1 KONTAKTNi MOD AFM

V kontaktnim mddu je vzorek pomoci piezo manipuldtoru pfiveden do tésné blizkosti AFM
hrotu az do oblasti pfevazujicich odpudivych, které jsou v ustaleném stavu v rovnovaze
s elastickou silou vyvolanou prohnutim raménka. Velikost téchto sil se pohybuje v rozmezi od
10 do 1000 nN. Kviili zvySeni citlivosti a kvili zamezeni mechanického poskozeni vzorku se
Vv kontaktnim médu vyuzivaji AFM hroty s raménky malé tuhosti.

V Kontaktnim modu se rozlisuji dva rezimy méfeni. Jedna se o rezim konstantni sily a
o rezim konstantni vzdalenosti. Béhem skenovani povrchu vzorku v reZimu konstantni sily se
udrzuje konstantni velikost ohybu raménka a tedy i konstantni velikost odpudivych sil
pusobicich na hrot AFM. Systém zpétné vazby v kazdém bod¢ porovnava aktualni hodnotu
prohnuti raménka s pfednastavenou hodnotou. Pokud se tato hodnota od ptfednastavené lisi,
vzorek je oddalen ¢i piiblizen viici AFM hrotu pomoci piezo manipulatoru. Zména posunuti
vzorku vi¢i AFM hrotu je pak ukladana do pocitacové paméti a slouzi k nasledné
rekonstrukci topografie povrchu vzorku.

V rezimu konstantni vySky je béhem skenovani systém zpétné vazby vypnuty a AFM
hrot se pohybuje v konstantni vySce nad povrchem vzorku. Vysledné hodnoty ohybu raménka
snimané fotodetektorem v kazdém bodé skenu nasledné slouzi k vytvofeni obrazu topografie
povrchu vzorku. Tento rezim je ptredev$im pouzivan pii zobrazeni atomarné hladkych
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povrchii. V praxi je pouzivan nejéastéji rezim Konstantni sily, ktery je vhodny pro méfeni
nerovnych povrchu [4].

1.1.2 BEZKONTAKTNi MOD AFM

V bezkontaktnim mddu se AFM hrot pohybuje nad povrchem vzorku ve vzdalenosti 10 az
100 A. V této vzdalenosti od povrchu na hrot pievazuje ptisobeni pfitazlivé van der Waalsovy
sily, ale jeji ptsobeni je natolik slabé, Ze je velmi obtizné detekovat pouhy ohyb raménka.
Proto se zde sila ptsobici na hrot detekuje na zédkladé zmény rezonanc¢ni frekvence raménka
(FM - Frequency Modulation) nebo na zakladé zmény amplitudy ustalenych kmiti raménka
(AM - Amplitude Modulation).

Rozkmitani raménka na jeho rezonanéni frekvenci je dosazeno pomoci piezoelementu,
na které je privedeno sinusové stfidavé napéti. Optimalni hodnoty rezonancnich frekvenci pro
raménka pouzivané v bezkontaktnim modu se pohybuji od 50 kHz az 1 MHz i vice. Pro
dosazeni takovych frekvenci kmitani je nutné pouzivat raménka vyssi tuhosti nez
u kontaktniho médu. Rezonanéni frekvence raménka je dana vztahem:

k
a)O,rez = FO ! (11)

kde k, je tuhost raménka ve vzdalenosti, kde na hrot neplisobi zadné sily, a, ., je velikost

uhlové rezonan¢ni frekvence a m je hmotnost raménka. S ménici se vzdalenosti hrotu od
povrchu vzorku se méni i velikost sily ptisobici na hrot. To ma za nasledek zménu efektivni
tuhosti raménka [5]:
oF
Ko =k, ——=. 1.2
eff 0 52 ( )

Se zménou efektivni tuhosti raménka se méni i velikost jeho rezonan¢ni frekvence, pro kterou
plati [4]:
@, keff

fooo Y _ 1.3
== 13)

S ménici se rezonan¢ni frekvenci dochazi také ke zméné velikosti amplitudy ustalenych kmit
raménka. V prubéhu skenovani pak systém zpétné vazby udrzuje regulaci vzdalenosti hrotu
avzorku konstantni ptednastavenou velikost rezonanéni frekvence v piipadé frekvenéniho
modu nebo prednastavenou velikost amplitudy ustalenych kmitd v pfipadé amplitudového
modu.

1.1.3 POKLEPOVY MOD AFM

Na poklepovy méd AFM lze nahliZet jako na kombinaci kontaktniho a bezkontaktniho mddu.
Podobné jako u bezkontaktniho médu je raménko s hrotem rozkmitano pomoci piezoelementu
na svoji rezonan¢ni frekvenci, ovSem s velkou amplitudou (fddové 100 nm). Pfi kazdém
kmitu raménka pak dochazi ke kontaktu AFM hrotu s povrchem vzorku. Vlastnosti
poklepoveho modu jsou podobné kontaktnimu modu stim rozdilem, ze v pfipadé
poklepového mddu dochézi k redukci ptisobeni lateralnich trecich sil.
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1.2 KELVINOVA SONDA

Vystupni prace je minimalni energie poticbna k uvolnéni elektronu z pevné latky do jejiho
bezprostiedniho okoli. V pfipadé kovu ¢i polovodici je velikost vystupni prace dana rozdilem
energie mezi Fermiho hladinou a hladinou vakua (obr. 1a). Spojenim dvou soucasti z riznych
kovi vodivym kontaktem dojde k pfesunu elektronii z kovu o nizsi vystupni praci do kovu
S vyssi vystupni praci, dokud se jejich Fermiho hladiny nevyrovnaji. Obé kovové soucasti se
tak stanou elektricky nabitymi. Tvofi-li kazda z kovovych soucasti jednu elektrodu deskového
kondenzatoru, pak vodivym spojenim obou elektrod dojde k nabiti kondensatoru a napéti
Vepp vzniklé mezi elektrodami se pak oznacuje jako kontaktni napéti (obr. 1b). Velikost
kontaktniho napéti mezi elektrodami lze nasledné urcit pfipojenim vhodné orientovaného
zdroje napéti, které zptasobi vybiti kondensatoru (obr. 1c). Zndme-li velikost vystupni prace
kovu, z kterého je vyrobena referenéni elektroda, pak vystupni prace druhého kovu je dana
vztahem [3,6]:

¢vz = eVCPD + ¢ref (14)

kde ¢, je vystupni prace zkoumaného vzorku, des je vystupni prace kovu referenéni elektrody
a e je elementarni elektricky naboj. Obdobnym zptisobem se méfi velikost vystupni prace
pomoci KPM, kde slouzi jako referen¢ni elektroda hrot AFM.

Metoda méteni kontaktniho potencialu pomoci Kelvinovy sondy byla poprvé postulovéana
lordem Kelvinem roku 1898. Pfistroj na méfeni kontaktniho potencialu sestrojeny lordem
Kelvinem se sestaval ze dvou paralelnich plati, kde jeden byl vyroben z médi nebo zinku a
slouzil jako referen¢ni elektroda. Velikost kontaktniho potencialu byla méfena pomoci
elektroskopu se zlatymi listky [3].

a) b) c)
E, E, SR — E,
eVepp| -7
03] - (I)VZ
\ (I)ref (I)rcf (I)rcf
EF (I)vz EF
d

EF EF _|_ — EF EF
vzorek reference )

Obr. 1: Energetické pasy vzorku a reference v piipadé: a) reference a vzorek jsou od sebe
separovany a nejsou spojeny vodivym kontaktem b) reference a vzorek v elektrickém
kontaktu c) vzorek a reference ptipojeny na vnéjsi elektrické napéti nulujici kontaktni napéti.
Symboly Ef a Ey oznacuji Fermiho hladinu a hladinu vakua.
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1.3 PRINCIP FUNGOVANI KPM

K mapovani elektrickych vlastnosti povrchu vzorku vyuziva KPM elektrické interakce mezi
vodivym hrotem AFM a povrchem vzorku. Méfeni probiha nejcastéji ve dvou krocich.
Nejprve je raménko rozkmitdno pomoci piezo elementu na svoji rezonan¢ni frekvenci wg
a v bezkontaktnim nebo poklepovém rezimu se zméti profil povrchu v jednom fadku. Béhem
druhého kroku se hrot pohybuje po stejném fadku ve vzdalenosti h nad povrchem vzorku
a kopiruje jiz zméfeny profil povrchu. Tim se zamezi vlivu nerovnosti povrchu na kmitajici
raménko. Pfitom se mezi hrot a vzorek piipoji zdroj stejnosmérného napéti Uy a proménlivého
napéti U~ sinusového tvaru, které v druhém kroku pouziva k rozkmitdni raménka namisto
piezo elementu. Frekvenci proménlivého napéti volime w = wop a ze zmén rezonancni
frekvence raménka pak muzeme zjistit informaci o elektrickych silach resp. o povrchovém
potencialu (obr. 2) [5].

Trajektorie hrotu behem Trajektorie hrotu b&hem
prvniho kroku druhého kroku

-----
. -
D Q
o

o > . o}
t. S ‘“ . “ ‘!o 2 .'
oy JATY n—e."' ;3‘“ o, 4 o b *‘&v—e. & g.‘" Adtlv t oty o -

Obr. 2: Schématické znazornéni ¢innosti KFM, pievzato z [5].

Jestlize je polomér vrcholu hrotu AFM podstatné vétsi nez je vzdalenost hrotu od povrchu
vzorku, pak lze uvazovat, Ze vrchol hrotu a povrch vzorku spolecné tvofi deskovy
kondenzator, jehoz energie je dana vztahem [5]:

E :%CUZ, (1.5)

kde C je kapacita kondenzatoru a U je celkové napéti mezi hrotem a povrchem vzorku dané
vztahem [5]:

U =U, +U_sin(at)-g(x,y), (1.6)

kde ¢(x,y) je povrchovy potencial. Protoze sila je dana vztahem F =—grad(E), potom pro
velikost sily ptisobici na hrot vyplyva [5]:

aE 1. .,0C 1 . » OC
F = =——U"—=-=|U,—o(x,y)+U_sinlat )| —. 1.7
==V =5 Ve -exy) ()} = (17)

Po upravéch Ize vyslednou silu ptisobici na hrot rozdélit na tii slozky [5]:

Fivo =2 ool + 3025 @9

BRNO 2013 11



KELVINOVSKA SILOVA MIKROSKOPIE (KFM)

. aC

Fz(w) = _(UO - gD(X, y))U ~ Sln(a)t)g ) (19)
1 aC

Faon) = Zuf cos (2a)t)§ : (1.10)

Slozka F.(,-p je Konstantni a projevuje se pouze konstantni zménou rezonancni frekvence
raménka. Pro méfeni povrchového potencialu je dulezita slozka F.,) Béhem rastrovani po
vzorku systém zpétné vazby nastavuje v kazdém bodé€ napéti Uy tak, aby kmitani raménka na
frekvenci o bylo nulové. Ze vztahu (1.9) je ziejmé, Ze tomu tak nastane tehdy, kdyz
Uo = ¢(x,y). Posledni slozka F.:, nachazi své uplatnéni v kapacitni silove mikroskopii.
Ukladanim piislusné hodnoty Uy V kazdém bod¢ skenu do pocitacové paméti, 1ze nasledné
vytvofit obraz distribuce povrchového potencialu [5].

Pro ucely této prace byl vyuzit mikroskop atomarnich sil NTEGRA Prima firmy
NT-MDT. Tento mikroskop je uk4dzan na obrazku 3. Béhem méfeni povrchového potencialu
pomoci KPM byli pouzity pozlacené kiemikové hroty NSG10/Au. Parametry toho typu hrotu
a ostatnich hrotl pouzitych v této praci jsou uvedeny v tabulce v dodatcich.

Obr. 3: Mikroskop atomarnich sil NTEGRA Prima od firmy NT-MDT.
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2 METODA FOKUSOVANEHO IONTOVEHO SVAZKU (FIB)

Fokusovany iontovy svazek (FIB — Focus ion beam) je technika vyuzivajici iontového svazku
pro modifikaci povrchii. Nastavenim vhodnych parametrit iontového svazku, jako je
urychlovaci napéti nebo velikost proudu iontt, mize byt tato technika vyuzita K riznym
ucelim. Metoda FIB se velmi ¢asto vyuziva pfi vytvareni struktur na povrchu vzorku pomoci
iontového odprasovani nebo naopak pomoci nanaSeni materialu iontovym svazkem
indukovanou depozici. Dale muze byt tato technika vyuzita napiiklad ke kontrolované
implantaci iontti do povrchu vzorku. Systém FIB se velmi ¢asto kombinuje s elektronovym
mikroskopem (SEM — Scanning Electron Microscope), coz umoznuje nasledné pozorovani
struktur vytvofenych iontovym svazkem [7]. V této praci byl pouzit kombinovany systém
SEM/FIB Lyra3 XMH firmy Tescan pro modifikaci podlozniho substratu grafenu a to
zejména béhem piipravy grafenovych membran na Si a SiO, substratu. V tomto systému je
vyuzit autoemisni zdroj Ga* ionttL.

2.1 ODPRASOVANi METODOU FIB

Béhem interakce dopadajicich ionti s povrchem vzorku dochazi k fadé procesti. Cast ionti se
od povrchu odrazi a ¢ast pronikd pod povrch vzorku, kde dochazi k ionizaci povrchovych
atomll a k pferuseni chemickych vazeb mezi témito atomy. V disledku ionizace dochazi
K uvolnéni tzv. sekundarnich elektrond, které mohou byt nasledné¢ detekovany a vyuzity pfi
zobrazeni povrchu. Cast atomi uvolnénych ze svych vazeb je odprasena pryé z povrchu a &ast
difunduje do svého okoli, v dusledku ¢ehoz dochazi k jejich promich&ni a amorfizaci
materialu [7].

Na obrazku 4 jsou &tvercové diry v kiemikovém substratu vytvorené ionty Ga'
odprasovanim pomoci fokusovaného iontového svazku s urychlovacim napétim 30 kV. Jak je
Z obrazku patrné, hloubka ¢tvercovych dér zavisi na iontové davce, kterou byla dana oblast
ozafena. Pii pouziti davek nizsich neZ priblizné 8,0-10* ionti/cm® nedochazi k viditelnému
odpraseni materialu, ale v dusledku ozafeni ionty dochazi pouze k amorfizaci kiemiku, ktera
pii pouziti té&chto davek pievazuje nad samotnym odpraSovanim. Oblasti ozafené témito

&
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Obr. 1: Diry v kiemikovém substratu vytvofené pomoci FIB a nasledné zobrazené pomoci
SEM a AFM
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davkami se dasledku amorfizace jevi v AFM topografii jako vystouplé vzhledem k okolnimu
povrchu. To je mozné pozorovat na obrazku 4 Vv ptipadé Ctverce, ktery byl vystaven iontové
davce 2,75-10™ jontii/cm®. Na obrazku 5 je graf zavislosti hloubky vytvofenych &tvercovych
dér vzhledem k pouzité iontové davce.

0pF---- B--B-WEEmy--qg-----------------=--- _
B .
=]
50 - e _ 1
g, 0F------ Q [ — m
g E .
5 1001 € rﬂ[} i
o] m -2 -
= -5 0
o
450 T -4r @ |
10" 10" 10" &
Davka (iont/cm®)
-203014 ' - I:I.Ollﬁ . I .:IIE')HB l I ‘_I1::)1.T"

Davka (iont/cm?)

Obr. 5: Graf zavislosti hloubky c¢tvercovych dér z obrazku 1 vytvofenych metodou FIB
vzhledem k velikosti pouzité iontové davky. Vlozeny mensi graf ukazuje detailni pohled na
zévislost hloubky ctvercovych dér vzhledem k iontové dévce v rozmezi od 10" do 10* jontd
nacm-.
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3 GRAFEN

Grafen je dvojdimenzionalni material sestavajici se z jednoatomarni vrstvy uhlikovych atomd.
Po teoretické strance byl grafen zndm jiz od Sedesatych let dvacatého stoleti. Nicméné se
predpokladalo, ze takovyto dvojdimenzionalni material by byl termodynamicky nestabilni a
nemohl by existovat. Soudilo se, ze termalni fluktuace ve 2D krystalu, jako je grafen, by
vedly k takovému vychylovani atomi miizky z rovnovazné polohy, které by bylo srovnatelné
se vzajemnymi  meziatomarnimi  vzdalenostmi. Tato piedstava byla podpofena
| experimentalnim pozorovanim, které ukazalo, ze teplota tani tenkych vrstev se snizuje se
snizujici se tloustkou vrstvy. Navzdory témto piedstavam, roku 2004 Andre Geim a
Konstantin Novoselov z univerzity v Manchesteru, poprvé uspésné izolovali vrstvu grafenu
pomoci adhesivni pasky. Tato metoda piipravy grafenu je zalozena na mechanickém
odlupovani tenkych vrstev z kusu grafitu a je zndma pod ndzvem mechanicka exfoliace. Diky
svym unikatnim elektrickym a mechanickym vlastnostem se grafen rychle stal jednim
nejrozsifenéji studovanych materiali v oblasti fyziky pevnych latek [8, 9].

3.1 STRUKTURA GRAFENU

Uhlikové atomy ve vrstvé grafenu jsou uspoiadany v hexagonalni miizce a jsou spolu svazany
kovalentnimi vazbami (sp? hybridizace). Meziatomarni vzdalenost dvou nejblizsich
uhlikovych atomu je 0,142 nm. Na obrazku 6a je nazna¢ena hexagonalni struktura grafenu
vrealném prostoru. Jednotkové buiice hexagonalni miizky grafenu nalezi dva
krystalograficky ekvivalentni atomy A a B. Kazdy ztéchto dvou atomu piislusi odlisné
trojihelnikové podmiizce, které jsou vyznaceny v obrazku 6a Sedymi trojuhelniky. Cela
hexagonalni mfiizka grafenu je pak nasledné invariantni vaci rotaci o 120° okolo libovolné
hrany Sestitthelniku.

(b)

Obr. 6: a) Schematicky obrazek hexagonalni miizky grafenu v redlném prostoru, b) prvni
Brillouinova zéna reciproké miizky. Pfevzato a upraveno z [10].

Elementarni bunka hexagonalni miizky grafenu v redlném prostoru muize byt
definovana dvojici vektort &, a a,, které jsou v obrazku la znazornény pomoci dvou Sipek.
Tyto vektory jsou dany nasledujicimi vztahy [10]:

3
alzza-ex+—a-ey, (2.1)
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a-e,, (2.2)

kde € a €, jsou jednotkové vektory systému kartézskych soufadnic a kde a je velikost
vektort & a d,. Obrazek 6b predstavuje elementarni bunku grafenu zobrazenou

Vv reciprokém prostoru a definovanou dvojici vektora 61 a 62 , které jsou dany vztahy [10]:

6 a, xn 272'
‘aixé‘_ \/_ €, (2.3)

62=2 nxa, 27z§ _ 2z 5,

a,x3,] 3a " a3 @4

kde n je jednotkovy vektor kolmy na rovinu definovanou vektory € a €, . Naobrazku 6b

jsou dale vyznaceny vyznamné body prvni Brillouinovy zony: T bod v centru Brillouinovy
z6ny, M bod ve stiedu strany Sestithelniku, body K a K" ve vrcholech Sestiuhelniku.

3.2 ELEKTRICKE VLASTNOSTI GRAFENU

Unikatni elektrické vlastnosti grafenu maji svij pavod v symetrii hexagonalni miizky. Tti
orbitaly 2 s, 2 px a 2 py v roviné mfizky se u€astni na vzniku silnych ¢ vazeb mezi sousednimi
uhlikovymi atomy. Elektrony z téchto orbitali jsou pevné vazany a nijak se nepodileji na
elektricke vodivosti grafenu. Nicméné po vzniku o vazeb, kazdy uhlikovy atom ma stale
jeden z poloviny zaplnény orbital 2 p,, ktery je orientovany kolmo na rovinu miizky grafenu.
Tyto 2 p, orbitaly se podileji na vzniku = vazeb nad a pod rovinou krystalové miizky grafenu.
Elektrony tvofici  vazby jsou slabé vazané, delokalizované a maji nejvétsi vliv na elektrické
vlastnosti grafenu. Elektrony tvofici © vazby se podileji na vzniku valen¢niho a vodivostniho
pasu, které jsou naznaceny na obrazku 7 znazornujiciho pasovou strukturu grafenu v oblasti
prvni Brillouinovy zény. Jak je z obrazku patrné, valen¢ni a vodivostni pas se vzajemné
dotykaji v rozich prvni Brillouinovy zény, v K a K’ bodech, které jsou ¢asto nazyvany jako
Diracovy body. V okoli Diracovych bodi vykazuji tyto pasy linedrni zavislost mezi energii a
hybnosti nosi¢li naboje, a vytvaii tak v okoli téchto bodu pro grafen charakteristické konické
energetické spektrum. Vzhledem k charakteru energetického spektra l1ze na grafen nahlizet
jako na polovodi¢ s nulovym zakdzanym pasem. Nosi¢e naboje v okoli Diracova bodu lze
povazovat za volné Castice, které svou linearni zavislosti mezi energii a hybnosti téméft
dokonale imituji chovani relativistickych c¢astic snulovou klidovou hmotnosti. Z tohoto
diuvodu jsou nosi¢e naboje v grafenu Casto nazyvany Diracovymi fermiony. Ve fyzice
pevnych latek se chovani nosi¢t naboje popisuje pomoci Schrdédingerovy rovnice s
Hamiltonianem H = p?/2m*, kde m* je efektivni hmotnost nosi¢t naboje. Vzhledem
k relativistickému charakteru nosi¢ naboje v grafenu je vhodné&jsi namisto Schrodingerovy
rovnice vyuzit k popisu nosi¢t naboje Vv blizkém okoli Diracovych bodi (E <1eV) 2D
analogii Diracovy rovnice s Hamiltonianem danym vztahem [11, 12]:
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~ 0 k, —ik —
_ X y | _ .
H hv{kX vk, 0 }—hVFG K (2.5)

kde IZje hybnost nosi¢t naboje, o je Pauliho matice a v, =1-10°ms™ je Fermiho rychlost.

Rychlost pohybujici se ¢astice je v bézném piipadé dana vztahem v=k/m=~2E/m.
Nicméné Fermiho rychlost nosi¢i naboje vystupuje ve vztahu (2.5) jako konstanta a jeji
velikost nezavisla na hybnosti a energii. Fermiho rychlost nosic¢li naboje v grafenu hraje zde
tedy podobnou roli jako rychlost svétla v piipadé fotonu s tim rozdilem, Ze nosi¢e naboje
v grafenu mohou byt ovlivnény elektrickym a magnetickym polem [13].

o K
P Diracuv bod

Brilloumova 74 divostni pas

30

§~ zona
D .....
N [ i < A RS S
5 ) — '
Qé 0 Fermiho hladina
S Valencni pas e
=20
K’ r M K

HYBNOST

Obr. 7: Pasova struktura grafenu: Valenéni a vodivostni pas v oblasti prvni Brillouinovy zony.
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4 PRIPRAVA GRAFENU

Grafen muze v budoucnu nalézt Siroké uplatnéni v fadé aplikaci, napiiklad v elektrotechnice
a optoelektronice. To sebou piinasi i nutnost vyvinout nové metody piipravy grafenu, se
kterymi by byla mozna velkoplosna vyroba kvalitnich monokrystalickych vrstev grafenu.
Pouzitim exfoliacni metody, kterd byla poprvé pouzita pro izolaci grafenu, je sice mozné
ziskat vysoce kvalitni grafen, ale takto piipravené grafenové vrstvy jsou co do plochy piilis
malé a jen tézko by nalezly né&jaké praktické uplatnéni. Z tohoto diivodu lze exfoliovany
grafen vyuzit pifedev§im v zakladnim vyzkumu a k demonstraci jeho unikatnich vlastnosti.
Nicméné¢ od doby, kdy byl grafen poprvé tspésné izolovan, bylo vyvinuto nékolik dalSich
metod pripravy grafenovych vrstev, napiiklad metoda odlupovani grafenovych vrstev
z grafitu s vyuzitim ultrazvuku [14], metoda zalozend na redukci oxidu uhli¢itého [15]
a metoda rustu grafenu z uhliku v pevném stavu [16].

V dnesni dobé je nejveétsi zajem vénovan dvéma druhtim epitaxniho rustu grafenu.
Prvni metoda je zalozena na rastu grafenu na kovovych substratech depozici z plynné faze
(CVD-Chemical Vapor Deposition). Jako nejvhodnéjsi substrat pro tuto metodu se jevi
nikl [17] nebo méd’ [18]. Velkou vyhodou této metody je, ze rust se zastavi, jakmile se
zformuje prvni vrstva grafenu. Z tohoto pohledu je pfiprava grafenu touto metodou dobie
kontrolovatelnd. Druha epitaxni metoda spocivda na termalni dekompozici karbidu
kiemiku (SiC) [19]. Ob¢ tyto metody vypadaji slibn¢ z pohledu ptipravy grafenovych vrstev
0 velké plose a tedy i z pohledu mozné budouci prumyslové vyroby.

4.1 EPITAXNI RUST GRAFENU NA KARBIDU KREMIKU (SIC)

Epitaxni rast grafenu na SiC je zaloZen na termdlni dekompozici SiC substratu dosazené
zihanim pfi vysoké teploté. Béhem zihani dochazi k odpafovani atomt kiemiku z povrchu
SiC substratu. V idealni piipad¢ se kiemikové atomy z povrchu odpafuji vrstva za vrstvou
a zbyvajici uhlikové atomy formuji vrstvu grafenu. Pro tuto metodu se nejcastéji vyuzivaji
dva krystalografickeé typy SiC a to 4H-SiC(0001) a 6H-SiC(0001).

Samotny proces pfipravy grafenu termdlni dekompozici SiC lze rozdélit do dvou
krok (obr 8). Prvnim krokem je zihani SiC substratu ve vodikové atmosféte pii teploté
1550°C. Béhem zihani dochazi k odstranéni nékolika atomarnich vrstev SiC spolu s nativnim
oxidem a jinymi necistotami. Po tomto Zihani je povrch substratu tvofeny atomarné hladkymi
terasami orientovanymi ve sméru krystalografické roviny (0001).

% ¢ Zihani ve H, Zihani v Ar
e, &, ;' re ; atmosfére atmosfére

. ’EY ‘ o, alo oyolo .-,-
;'lg'o 03,;3 1000 mbar o o, ;'Q.A_L‘ 1000 mbar Ivn égbyo

*-90-90-0-90-90000909

Obr. 8: Schématické znazornéni epitaxniho rustu grafenu na SiC: a) SiC substrat pred zihanim
ve vodikové atmosfére, b) SiC substrat po zihani ve vodikové atmosféte, které¢ vede
Kk odstranéni nékolika vrstev SiC, nativniho oxidu a necistot, c) grafen vyrostly na povrchu
SiC substratu po zihani v argonove atmosféfe. Fialova, Seda a Cervena koleCka oznacuji
postupné kiemikové, uhlikové a kyslikové atomy. Modré koleCka oznacuji uhlikové atomy,
které tvoti vrstvu grafenu a mezivrstvu grafenu.
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Druhym krokem je samotny epitaxni rust grafenu, k némuz dochazi zihanim ve vakuu
nebo v argonové atmosfére. V prubéhu ristu grafenu dojde k pretvofeni teras a k vytvoreni
vrstvy grafenu na jejich povrchu. Obrazek 9a-c ukazuje vzorek grafenu piipraveny zihanim ve
vysokém vakuu (UHV — Ultra High Vacuum) pfi teploté 1250°C. Je patrné, Ze takto ziskané
terasy s grafenovou vrstvou jsou nepravidelné a velmi uzké s sitkou okolo 200-500 nm. Dalsi
nevyhodou pfipravy grafenu v podminkdch vakua je mnozstvi defekti pfitomnych
v grafenové vrstvé a ndhodny vyskyt oblasti s vice nez jednou vrstvou grafenu. Tyto oblasti
jsou snadno rozpoznatelné ve fazovém obrazku 9b, kde jim ptislusi svétlejsi barva. Bylo
ukazano, ze kvalita grafenovych vzorkl pfipravend metodou termélni dekompozice SiC mize
byt vyrazné zlepSena, jestlize v druném kroku je SiC substrat zihdn na misto ve vakuu
v argonové atmosfétre pii vysokém tlaku. Pfitomnost argonu béhem Zihani snizuje rychlost
odparovani kiemikovych atomi z povrchu SiC substratu. Aby bylo dosazeno stejné rychlosti
odpatovani kiemikovych atomt z povrchu jako je tomu v ptipadé zZihani ve vakuu, musi byt
teplota zihani vyrazné navySena. Vyss$i teplota zihani umoznuje lep$i povrchovou difuzi
atoml. To ma za nasledek 1 snadné&j$i pfetvareni povrchu SiC substratu béhem Zihani. Povrch
takto pfipravenych vzorkd je typicky tvofen Sirokymi pravidelnymi terasami pokrytymi
vrstvou grafenu [19, 20]. Sitka téchto teras se miize pohybovat od 1-10 pum v zévislosti na
kvalit¢ pouzitého SiC substratu. Obrazek 9d-f ukazuje grafen pfipraveny v argonové
atmosféfe o tlaku 1000 mbar zihaného pti teploté¢ 1650°C po dobu 15 min. Obrazky byly
potizeny pomoci AFM v poklepovém modu.

45

30+

2LG | 13LG

y (nm)

x (um)

Obr. 9: a) a b) AFM topografie a obrazek faze grafenu piipraveného ve vakuu zihanim pii
teploté 1250°C, c) fez topografii v obrazku 9a v misté pierusované bilé ¢ary, d) a e) AFM
topografie a fazovy obrazek grafenu ptipraveného v argonové atmosféie pii teploté 1650°C,
f) fez topografii v obrazku 9d v misté pierusované bilé ¢ary. Modra, ¢ervena a zelena kolecka
v obrazku 9d-e a modré, Cervené a zelené Sipky v grafu 9f postupné oznac¢uji mista s jednou,
se dvémi a tfemi vrstvami grafenu.
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Pobliz hrany teras se velmi Casto vyskytuje vice vrstev grafenu. Tyto oblasti se jevi
vV AFM topografii jako nize polozené vzhledem k roviné terasy s jednou vrstvou grafenu.
Oblasti s vice vrstvami grafenu jsou snadno pozorovatelné ve fazovém obrazku 9e. Modré,
Cervené a zelené kolecka v obrdzku 9d-e oznacuji mista s jednou vrstvou, se dvémi a tfemi
vrstvami grafenu. Velikost schodu mezi jednou vrstvou a dvémi vrstvami je pfiblizn¢ 0,5 nm
a 0,9 nm mezi jednou a tfemi vrstvami. Pfitomnost vice vrstev pobliz hrany teras byla
potvrzena pomoci Ramanovy spektroskopie [21], mikroskopii nizkoenergetickych elektroni
(LEEM — Low energy electron microscopy) [19] a pomoci transmisniho elektronového
mikroskopu (TEM — transmission electron microscopy) [22].

Mezi prvni vrstvou grafenu a SiC se naléza tzv. mezivrstva grafenu, nékdy taky
oznacovana jako nulova vrstva [23]. Tato vrstva je tvofena uhlikovymi atomy usporadany
v hexagonalni miizce spojenymi kovalentnimi vazbami s kiemikovymi atomy v horni vrstvé
SiC substratu. Tato vrstva velkou mérou ovlivituje elektrické vlastnosti grafenu piipraveného
na SiC [24].

4.2 CHEMICKA DEPOZICE GRAFENU Z PLYNNE FAZE

Chemickd depozice zplynné faze je chemicky proces, ktery se ¢asto vyuZiva
V polovodi¢ovém primyslu k ptipravé tenkych a kvalitnich vrstev. Proces ptipravy tenkych
vrstev touto metodou probihd v CVD peci, do které se umisti substrat na jehoz povrchu ma
byt tenka vrstva pfipravena. Substrat je nasledné vystaven prekurzorim, které s povrchem
substratu reaguji a rozpadaji se za vzniku vrstvy pozadovaného materialu. Cely tento proces
probiha za vysokych teplot.

Pti ptipravé grafenu metodou CVD se nejCastéji pouzivaji substraty niklu a médi.
Jako prekurzory zde slouzi necastéji metan (CH4) nebo aceton (C,Hy). Samotny rist grafenu
probiha béhem zihani substratu pii vysoké teploté¢ (1000 °C) za pfitomnosti prekurzort.
V pribéhu zihani dochazi k pyrolytickému rozkladu prekurzoru na povrchu substratu
za vzniku plynt (nejcastéji vodiku). Zbylé uhlikové atomy na povrchu substratu nasledné
vytvari vrstvu grafenu. K pyrolyze prekurzoru by mélo dochézet v idedlnim ptipadé pouze
na povrchu substratu. To je zajiSténo pravé vhodnym vybérem substratu jako je nikl nebo
méd’. Tyto substraty pii pyrolyze hraji roli katalyzatorti a vyraznou mérou snizuji aktivacni
energii pyrolyzy dan¢ho prekurzoru. To umoziuje snizit teplotu v reaktoru béhem zihani
natolik, ze k pyrolyze prekurzoru dochézi pouze na povrchu substratu. Pyrolyza, ke které by
dochazelo na jakychkoli jinych mistech v reaktoru, by mohla vést ke kontaminaci vysledné
vrstvy grafenu uhlikovymi sazemi, tedy ke snizeni jeho vysledné kvality [10].

V této praci byl pouZit pouze grafen pfipraveny na médénych foliich. Vyhodou médi
oproti niklu je nesnadnd difuze uhlikovych atomt do intersticidlnich vrstev médi béhem
zihani za ptfitomnosti prekurzori. V piipadé niklu béhem zihani a rozkladu prekurzoru
dochézi v disledku vysoké teploty k difuzi ¢asti uhlikovych atomt do objemu niklového
substratu. Zbylé uhlikové atomy formuji vrstvu grafenu. Pii ochlazovani niklového substratu
dochézi k zpétné precipitaci uhlikovych atomt zpét na povrch a k ndslednému formovani
vrstvy grafenu ze strany niklu, coz je nezadouci jev. K difuzi uhlikovych atomi zpét
na povrch niklu dochazi zejména v okoli defektii a na hranicich zrn. To ma za nasledek
vyslednou nehomogenitu takto ptipravenych vzorki grafenu vyznacujici se pfitomnosti vice
vrstev grafenu v okoli defektt a hranic zrn.

Samotna piiprava grafenu na médéné folii mize byt rozdélena do dvou krokt. Prvni
krok je zihani médéné folie ve vodikové atmosféte o tlaku 5,4 Pa pii teploté 1000 °C po dobu
15 min. Béhem zihani dochazi k odstranéni nativniho oxidu a k zvétSeni velikosti zrn.
Velikost zrn velkou mérou ovliviiuje vyslednou kvalitu ptipraveného grafenu. Velikost zrn po
zihani se pohybuje okolo 100 um. Druhym krokem je samotny rhst vrstvy grafenu, ktery

BRNO 2013 20



PRiIPRAVA GRAFENU

nasleduje bezprostfedné po zihani médéné folie ve vodikové atmosféie, aby nedochazelo
k opétovné oxidaci povrchu médi. Béhem ristu grafenu se teplota substratu udrzuje pii teploté
1000 °C a spolu s vodikem se do CVD pece za¢ne piipoustét metan o parcialnim tlaku 67 Pa.
Tento stav je udrzovan po 30 min a po uplynuti této doby je zastaven ohfev substratu a za¢ina
se jeho ochlazovani na pokojovou teplotu. Pfitomnost grafenu byla nasledné ovéfena
s vyuzitim Ramanovou spektroskopii [10].

4.2.1 PRENOS CVD GRAFENU

Grafen na vodivém substratu je nevhodny pro celou fadu elektronickych zafizeni a z tohoto
divodu je nutné prenést vrstvu grafenu na nevodivy substrat, jako je napiiklad oxid
kfemicity (SiO2). Doposud bylo vyvinuto nékolik zptisobi pienosu grafenu [25, 26, 27]. Pro
ucely této prace byl grafen piendSen na rizné substraty s vyuzitim podplrné vrstvy
polymetylmetakrylatu (PMMA). Naslednym odleptainim médéné folie a pienesenim vrstvy
grafenu na pozadovany substrat. Schéma celého procesu pienosu je vyznaceno na
obrézku 10a-f. Nejprve je na vrstvu grafenu nanesena pomoci rotaéniho nanaseni 200 nm
tlusta vrstva PMMA (obr 10a-b). Poté je takto upraveny vzorek pienesen do kadinky
obsahujici rozpoustédlo médi (obr 10c). Jako rozpoustédlo byl pouzit roztok nonahydratu
dusi¢nanu Zelezitého Fe(NOs)3-9H,0O o koncentraci 0,05 g-mol'l. Proces odleptani médéné
folie mize byt popsan chemickou rovnici [10]:

2Fe(NOs)s(agq) + Cu(s) — 2Fe(NOs)z(aq) + Cu(NOs)z(aq).

Po odleptani m&deéné folie plave vrstva grafenu spolu s podptrnou vrstvou PMMA na hlading
rozpoustédla (obr. 10d). Vrstva grafenu spolu s vrstvou PMMA je poté pienesena na hladinu
destilované vody, kde je ponechana po dobu alesponn dvaceti minut, aby doslo k odstranéni
zbytkli leptadla. Nasledné je vrstva grafenu podebrana zvolenym substritem a vyjmuta
z destilované vody (obr. 10e). Substrat spolu s vrstvou grafenu a PMMA je vysuSen zahianim
na 50 °C. Vrstva PMMA je nasledné ze vzorku odstranéna pomoci acetonu (obr. 10f).

(a) (b) (c)
Grafen i i
................. e EMMA___| e PMMA——
Cu “ese CuA seee °-.:,~.'_°~°.'é_il seeseee
—_— —
/ Fe(N03)3
(d) (e) (f)
| ERMAT (] CMME—
H,O
eSO, e T - T Aceton
Cu(NOy), SR Tl L ..ccessesssssnes
— Si10,

Obr. 10: Schéma pienosu vrstvy grafenu na SiO;: a) grafen na médéné folii, b) grafen na
médeéné folii s nanesenou vrstvou PMMA, c-d) odstranéni médeéné folie pomoci leptadla, e)
oplachnuti vrstvy grafenu destilovanou vodou a nasledné umisténi grafenu na SiO, substrat a
f) grafen po odstranéni vrstvyy PMMA pomoci acetonu. Pfevzato a upraveno z [10].
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Obrazek 11 ukazuje AFM topografii grafenu pfeneseného pomoci vrstvy PMMA
na SiO, substrat. Nevyhodou této metody je, Ze i po dlouhém rozpousténi PMMA v acetonu
se na povrchu grafenu stale naléza tenka vrstva zbytkového PMMA. Tloustka zbytkové
vrstvy PMMA na povrchu grafenu zavisi na délce ¢isténi vzorku v acetonu. Pomoci AFM
byla méfena tloustka zbytkové vrstvy PMMA, ktera se pohybovala okolo 20 nm pro vzorky
¢isténé po dobu jedné hodiny a okolo 6 nm pro vzorky ¢isténé po dobu tfi dnu. S problémem
odstranovani zbytkové vrstvy PMMA se potyka cela fada védeckych skupin, nebot’ zbytky
PMMA na povrchu grafenu velkou mérou ovlivituji jeho elektrické [28, 29, 30] a tepelné
vlastnosti [31]. Jiny zpusob, jakym lze PMMA dale odstranit, je zalozen na termalni
dekompozici zbytki PMMA zihanim Vv argonové/vodikové atmosféfe pii teploté
300-400 C [31, 32, 33] nebo zihanim ve vysokém vakuu [30]. Nicméné systematicka studie
termalni dekompozice PMMA wukéazala, Ze ani tento zpusob nevede K Uplnému
odstranéni PMMA [34].

Jediny zptisob, jak se vyhnout kontaminaci povrchu grafenu zbytky PMMA, je vyuzit
takovou metodu pienosu, pii kterém by nebyla pouzita podpirnd vrstva PMMA. Jedné se
0 tzv. pfimy pfenos. Tato metoda pienosu se pfili§ nelisi od vySe zminéného zplisobu pienosu,
jehoz prubéh je naznacen v schematickém obrazku 10a-f. Pfi pouziti ptimého pienosu neni na
grafen na médéné folii nanesena podpiirna vrstva PMMA a médénd folie spolu s vrstvou
grafenu je pfimo vloZzena do roztoku Fe(NO3)3:9H,0O rozpoustéjiciho méd’. Po rozpusténi
médéné folie plove vrstva grafenu na hladiné roztoku. Vrstva grafenu plovouci na hlading se
leskne a mirn¢ stlacuje hladinu roztoku, diky ¢emuz je pozorovatelnd i pouhym okem.
To umoziuje umisténi plovouci vrstvy grafenu na zvoleny substrat a jeji vyzvednuti
z rozpoustédla. Nevyhodou tohoto zptisobu pienosu je jeho technicka naro¢nost, kdy snadno
dochazi k potrhani grafenové vrstvy béhem jejiho nanaseni na substrat. Dal§i nevyhodou této
metody je, ze po pfeneseni vrstvy grafenu na substrat, ziistdvaji mezi vrstvou grafenu
a substratem usazeny zbytky rozpoustédla, které mohou byt dale jen téZce odstranény
vzhledem Kk pfiilnuti vrstvy grafenu k substratu. Zbytky rozpoustédla pod vrstvou grafenu tak
velkou mérou snizuji kvalitu vzorki grafenu pfipravenych touto metodou [22].

52 nm

0 nm

Obr. 11: AFM topografie grafenové vrstvy pienesené z médéné folie na SiO, substrat pomoci
podpiirné vrstvy PMMA a rozpusténim médéné folie v nonahydréatu dusi¢nanu Zelezitého.
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4.3 INTERAKCE GRAFENU S PODLOZNIM SUBSTRATEM

Po teoretické strance lze na grafen nahliZet jako na polovodi¢ s nulovym zakazanym pasem
s Fermiho hladinou prochézejici Diracovym bodem. Nicméné¢ mnohé experimenty ukazaly
odchylky od tohoto idedlniho stavu v dusledku interakce grafenu s okolnim prostiedim.
Bylo zjisténo, ze adsorpce vrstvy grafenu na podlozni substrat mize vést k vyrazné zméné
jeho elektrickych vlastnosti. Takovym pfipadem je napiiklad grafen na povrchu nevodivého
hexagonalniho nitridu boritého (hBN), kde interakce mezi vrstvou grafenu a timto substratem
vyrazn¢ ovlivituje charakteristické energetické spektrum grafenu a vede K vytvofeni
zakazaného pasu o Sitce 50 meV [35]. I kdyZ je interakce mezi grafenem a substratem mala na
tolik, Ze nedojde k néjakému vyraznému ovlivnéni konického tvaru energetického spektra,
mize tato interakce vést k posunu Fermiho hladiny vzhledem k Diracovu bodu. Posun
Fermiho hladiny ma za nasledek zménu koncentrace nosi¢t naboje vedouci k p-dopovani
nebo n-dopovani grafenu. Tento posun Fermiho hladiny vedouci ke zméné dopovani je
dasledkem pfesunu nosicii ndboje mezi grafenem a podloznim substratem.

4.3.1 GRAFEN NA SIO5, SUBSTRATU

Pfi studiu transportnich vlastnosti grafenu provadénych za normaélnich podminek bylo
zjisténo, Ze grafen na SiO, substratu je p-dopovany [36, 37]. Kang et al. [38] ve své vypocetni
studii pfisuzuje tento jev povrchu oxidu kifemicitého terminovaného kyslikovymi atomy.
(O-terminovany SiO;). Kyslikové atomy tvofici tuto kone¢nou vrstvu maji jeden nesparovany
elektron, v dusledku ¢ehoz se chovaji jako akceptory elektront. Jakmile se tedy na povrchu
O-terminovaného SiO, nalézd vrstva grafenu, pak interakce mezi touto vrstvou a SiO;
substratem vede k piesunu elektronti z grafenu do substratu. To mé za nasledek p-dopovani
grafenu na O-terminovaném SiO; substratu. Nicméné Kang et al. také dale ptipousti, ze
ptitomnost grafenu na Si-terminovaném SiO, substratu, by naopak mohla vést k n-dopovani
vrstvy grafenu. Romero et al. [39] provedl méfeni transportnich vlastnosti grafenu na SiO;
substratu za normalnich podminek a v podminkach vakua. Tato méteni potvrdila, ze grafen na
SiO, substratu je za norméalnich podminek p-dopovany, ale na druhou stranu také ukazala, ze
v podminkéach vysokého vakua je grafen n-dopovany. Romero et al. ptisuzuje p-dopovani
absorbovanym molekulam vzduchu na povrchu grafenu, které zde hraji roly donora elektron.
Romero et al. dale vypocetni studii vysvétlil n-dopovéani grafenu v podminkach vakua, které
je zpusobené piitomnosti povrchovych stavii lokalizovanych okolo okrajovych atomil
povrchu SiO,. V okoli téchto atoml je zvySena hustota elektront, coz vede K piesunu
elektronu do grafenu a tedy k jeho n-dopovani.

4.3.2 GRAFEN NA KOVOVEM SUBSTRATU

Mnohé experimenty provadéné na grafenu, jako naptiklad méteni transportnich vlastnosti,
vyZaduji napojeni kovovych kontaktd k vrstvé grafenu. Z tohoto pohledu je dilezité, do jaké
miry ovliviiuje kontakt kovu s grafenem jeho elektrické vlastnosti. V disledku rozdilnych
vystupnich praci dochazi k pfesunu nosi¢ti naboje mezi kovem a vrstvou grafenu vedouci
k p-dopovani nebo n-dopovani grafenu. Khomyakov et al. [40] provedl systematickou
vypocetni studii zabyvajici se interakci vrstvy grafenu s riznymi kovovymi substraty. Béhem
modelovani grafenu na kovovych substratech byla pozorovana rtizné silnd interakce mezi
grafenem a jednotlivymi substraty. Ukazalo se, ze v ptipadé grafenu na substratech, jako je
kobalt (Co), nikl (Ni), paladium (Pd) a titan (Ti), se jedna o chemisorpci a v pfipadé substratt
jako hlinik (Al), stiibro (Ag), méd’ (Cu), zlato (Au), platina (Pt) o fyzisorpci. Chemisorpce
grafenu se vyznacuje vysSi vazebni energii, nez je tomu V piipad€ fyzisorpce. Napiiklad
vazebna energie vztazenda na jeden uhlikovy atom v pfipad¢ grafenu na Ti substratu je
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0,180 eV a 0,030 eV v ptipadé Au substratu. Chemisorpce grafenu zpiisobuje vyraznou
deformaci charakteristického konického energetického spektra grafenu. Nicméné se ukazalo,
ze chemisorbovany grafen na vySe uvedenych substratech je vzhledem intrisickému grafenu
n-dopovany. Pii fyzisorpci grafenu se zachovava charakteristicky tvar energetického spektra
grafenu a dochazi pouze k posunu Fermiho hladiny v dusledku pfenosu nosi¢t naboje mezi
kovovym substrdtem a grafenem. Bylo zjisténo, Ze grafen je na Al, Ag a Cu substratu
n-dopovany a p-dopovany v piipad¢ Au a Pt substratu.
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5 GRAFENOVE MEMBRANY

Vyroba grafenovych membran je velka technologicka vyzva, nebot’ se jedna o nejten¢i mozné
membrany, jaké lze wvyrobit. Prvni grafenové membrény byly vyrobeny vroce 2007
nanesenim exfoliovaného grafenu na kovovou miizku a byly dale vyuzity pfi zobrazeni
struktury grafenu pomoci TEM [41]. Grafenové membrany také poslouzily pii demonstraci
unikatnich mechanickych vlastnosti grafenu. Pomoci AFM spektroskopie byly méfeny
elastické vlastnosti grafenovych membran. Bylo zjisténo, Ze sila nutna k protrzeni takové
membrany je az stonasobné vétsi, nez by byla sila nutnd k protrzeni obdobné membrany
vyrobené z oceli. Grafen je tedy nejpevnéjsim doposud zndmym materidlem [42,43].

Z praktického hlediska mohou grafenové membrany nalézt v budoucnosti uplatnéni
v celé fad¢ aplikaci. Grafenova membrana je zcela nepropustna, diky ¢emuz muze slouzit jako
idealni rozhrani dvou izolovanych prostfedi. Toho lze vyuzit napiiklad pii detekci zmén
tlaku [44] nebo pfi detekci biologickych ¢i chemickych reakci [45]. Na druhou stranu bylo
zjisténo, ze Fizené vytvareni nanoport v grafenové membrané vede k selektivni propustnosti,
¢ehoz by mohlo byt vyuzito pii filtraci [46]. Grafenové membrany mohou také slouzit jako
grafenové rezonatory [47, 48], které jsou zajimavé vzhledem kK jejich moznému uplatnéni
v nanoelektromechanickych systémech (NEMS — NanoElectroMechanical Systems).

Grafenové membrany jsou nejcastéji vyrabény modifikaci podlozniho substratu
a naslednym nanesenim vrstvy grafenu. Pomoci optické ¢i elektronové litografie se vytvori
maska slouzici k selektivnimu odleptani podlozniho substratu. Leptanim vzniknou v substratu
otvory, pres které jsou grafenové membrany posléze zavéSeny [49, 26]. V této préci je
k piipravé vhodného podlozniho substratu pro grafenové membrany vyuzivana metoda FIB.
Déle je zde popsana piiprava grafenovych membran piimo na médéné folii pomoci
selektivniho odleptani médi.

5.1 GRAFENOVE MEMBRANY NA SI A SIO,/SI SUBSTRATU

Tato podkapitola se zabyva ptipravou grafenovych membran s vyuzitim fokusovaného
iontového svazku. Jako substrat byl pouzit n-dopovany Si(100) s mérnym odporem
R =0,0089 - 0,0093 Q-cm a 280 nm tlusta vrstva termického SiO, na p-dopovaném Si(100)
s m&rnym odporem R = 0,0010 - 0,0015 Q-cm. Obrazek 7a-c ukazuje schéma procesu vyroby
grafenovych membran. Vyuzitim odpraSovani fokusovanym iontovym svazkem bylo
na podloznim substratu vytvoieno pole 6x6 ¢tvercovych dér o strané 2 um a hloubce 2 um
(obr. 12a). Nasledné byl na takto upraveny substrat nanesen grafen spolu s podptrnou vrstvou
PMMA (obr. 12b). Metoda pienosu pomoci vrstvy PMMA je popsand v kapitole 4.2.1. Vrstva
PMMA byla poté odstranéna rozpusténim v acetonu (obr 12c).

FIB aceton
—_

grafen
BT -—m ,/

a) b) c)

Obr. 12: Schématické znazornéni vyroby grafenovych membran na Si a SiO,/Si substratu.
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Béhem celého procesu vyroby grafenovych membran byla nutna velkd opatrnost pfi
manipulaci se vzorky. Jako nejkriti¢téjsi bod celé vyroby se jevil krok, pii kterém byla
odstraniovana vrstva PMMA rozpousténim v acetonu, kdy casto dochazelo k potrhani
grafenovych membran. Ukazalo se, Ze ¢im déle je ponechan vzorek v acetonu, tim vyssi je
pravdépodobnost protrzeni membran. Na SEM obrazku 13 je mozné vidét grafenové
membrany pfipravené na Si substratu po odstranéni vrstvy PMMA v acetonu, kde byl tento
vzorek ponechan po dobu jednoho dne. Na tomto obrazku je mozné pozorovat uplné nebo
CasteCné prekryti Ctvercovych dér grafenovymi membranami. Jak je z obrazku patrne,
na nékterych étvercovych dirach, doslo k uplnému protrzeni grafenovych membran. Hrany
téchto dér se v SEM obrazku jevi jako svétlé.

Obr. 13: SEM obrézky grafenovych membran ptipravenych na Si substratu. Obrazky napravo
ukazuji detailni pohled na membrany ozna¢ené pieruSovanou modrou ¢arou. Obrazek vpravo
nahofte byl pofizen skenovanim pod uhlem 45°.

Na obrdzku 14 jsou grafenové membrany na SiO, substratu piipravené obdobnym
zpusobem jako na kiemikovém substratu. Jediny rozdil byl v délce doby, po kterou byl vzorek
po naneseni grafenu ponechan v acetonu. V tomto ptipadé to bylo ptl minuty. Vzhledem
k vyrazné krat$i dobé&, po kterou byl vzorek vystaven acetonu, Ize na SEM obrazku pozorovat
castecné odleptanou vrstvu PMMA. Zbytkim PMMA pftislusi v SEM obrazku svétlejsi
oblasti.

Me¢ifenim AFM topografie bylo zjisténo, ze povrch grafenovych membran nelezi
s okolnim povrchem v roving, ale Ze jsou grafenové membrany ¢aste¢né provéSeny. Toto
grafenovych membran na stény otvoru, pies ktery jsou zavéSeny [42, 44]. Na obrazku 15 je
3D AFM topografie typické grafenove membrany.
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14 pm

Obr. 14: SEM obrazky grafenovych membran ptipravenych na SiO-/Si substratu. Obrazky
napravo ukazuji detailni pohled na membrany oznacenych pferuSovanou modrou ¢arou.

y (nm)
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Obr. 15: 3D AFM topografie typické grafenové membrany. Graf znazoriuje fez topografii
vyznaceny v 3D obrazku modrou ¢arkovanou linkou.
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5.2 GRAFENOVE MEMBRANY NA MEDENE FOLII

Tato podkapitola pojednava o piipravé grafenovych membran piimo na médéné folii, na které
byl grafen pfipraven depozici z plynneé faze. Membrany grafenu na médéné folii byly
vyrobeny pomoci elektronové litografie, se kterou byla piipravena maska slouzici k lokalnimu
odleptani médi pod vrstvou grafenu. Cely proces vyroby grafenovych membran touto
metodou je schématicky naznacen na obrazku 16. Nejprve se na médénou folii nanese pomoci
rotacniho nanaSeni vrstva PMMA a to na opaéné strané¢ fOlie nez se naléza vrstva
grafenu (obr. 16a). Béhem elektronové litografie je vrstva PMMA lokalné ozafena proudem
elektront. Vlivem dopadajicich elektronii dochazi k naruseni polymerniho fetézce PMMA
(obr. 16b). Diky tomu jsou ozafené oblasti PMMA snadno rozpustitelné v tzv. vyvojce. Jako
vyvojka byl pouzit roztok isopropanolu (IPA) a metylisobutylketonu (MIBK) v poméru 3:1.
Po rozpusténi ozéafenych oblasti vzniknou ve vrstvé PMMA okénka, kterd posléze slouzi
k lok&lnimu odleptani médéné folie (obr. 16¢). K odleptani médéné folie byl pouzit roztok
nonahydratu dusi¢nanu zelezitého Fe(NO3)3-9H,0 (obr. 16d).

Svazek

elektronu

MU T

.

Obr. 16: Schématické znazornéni procesu ptipravy grafenovych membran na médéné folii:
a) vistva PMMA nanesena na médénou folii, b) ozafeni vrstvyy PMMA svazkem elektront,
C) odstranéni ozareného PMMA pomoci roztoku IPA a MIBK, d) lokalni odleptani médéné
folie roztokem nonahydratu dusi¢nanu zelezitého Fe(NO3)3-9H,0.

Na obrézku 17a je pole dér vytvorenych lokalnim odleptanim médéné folie. Ukazalo
se, ze jenom malé mnozstvi téchto dér je prekryto grafenovymi membranami. Grafenoveé
membrany na médéné folii Ize vzhledem k jejich rozméram, které se pohybuji okolo 50 um,
pozorovat jak elektronovym mikroskopem (obr. 17b), tak i optickym mikroskopem (obr. 17c).
Diry ptekryté grafenovou membranou se jevi oproti diram bez membrany na SEM obrazku
jako Sedé (viz 17b). SEM obrazek 12d ukazuje detail ¢asteéné protrzené grafenové obrazky.
Na obrazku 18 je 3D AFM topografie typické grafenové membrany vyrobené touto metodou.
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Podobné jako u membran popsanych v ptedeslé podkapitole bylo pozorovano, ze povrch
membran neni v roving¢ s okolnim povrchem. Prohnuti membran smérem dovnité otvoru se
pohybovalo od 100-200 nm.

Obr. 17: Grafenové membrany ptipravené na médéné folii: v elektronovéem mikroskopu
a), b), d) a v optickém mikroskopu c).
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Obr. 19: 3D AFM topografie typické grafenové membrany vyrobené na médéné folii.

BRNO 2013

30



AFM NANOLITOGRAFIE NA GRAFENU

6 AFM NANOLITOGRAFIE NA GRAFENU

Moznost kontrolovanym zpusobem vytvaiet grafenové nanostruktury je klicova pro celou
fadu aplikaci a pro zdkladni vyzkum. Bylo zjisténo, ze tvarovani vrstvy grafenu do
definovanych nanostruktur, miize vyraznou mérou ovlivnit jeho elektrické vlastnosti. To se
projevuje napiiklad v ptipadé grafenovych nanozeber, kde byl pozorovan vznik zakazaného
pasu, jehoz velikost zavisi na $ifce nanozeber [50, 51].

V dnesni dobé se k nanostrukturalizaci grafenu nejéastéji vyuziva metoda FIB [52, 53]
nebo elektronova litografie a nasledné plasma leptani [54, 55]. Tato kapitola se zabyvéa
moznosti vyuziti mikroskopu atomarnich sil, zejména pak AFM litografie, pfi vyrobé
grafenovych nanostruktur. Nevyhodou této metody je jeji ¢asova naro¢nost, vzhledem ke
Které v dne$ni dob¢é muze nalézt tato metoda uplatnéni pouze v laboratornich podminkéach.
Pro tradi¢ni polovodice, jako je kiemik nebo galium arsenid, se AFM litografie ukézala jako
vhodnéd technika pfi vyrobé elektronickych nanostruktur. S vyuzitim této techniky byly
uspésné vyrobeny naptiklad kvantové bodové kontakty [56, 57] nebo kvantové tecky [58, 59].
Vzhledem Kk samotnému principu fungovani AFM litografie se rozliSuji dva druhy:
Mechanicka nebo staticka AFM litografie a litografie lokalni anodickou oxidaci (LAO —
Local Anodic Oxidation).

6.1 LOKALNIi ANODICKA OXIDACE NA GRAFENU

Lokalni anodickou oxidaci lze provadét pouze za atmosférickych podminek, kdy v okoli AFM
hrotu dochdzi ke kondenzaci vodnich par a vytvofeni vodniho menisku. Béhem lokalni
anodické oxidace se mezi AFM hrot a vrstvu grafenu pfipoji elektrické napéti tak, ze hrot
AFM tvoii katodu a uzemnéna vrstva grafenu anodu. Schématické zndzornéni lokalni
anodické oxidace je zobrazeno na obrazku 20. Disociované aniony O% a OH pfitomné ve
vodnim menisku jsou elektrickym polem pfitahovany smérem k povrchu grafenu, kde reaguji
s atomy uhliku za vzniku oxidu uhelnatého a oxidu uhli¢itého, které néasledn¢ unikaji do
okolni atmosféry. V dasledku toho dojde k odstranéni grafenu pod hrotem AFM a ve vrstvé
grafenu se tak vytvoii dira. Definovanym pohybem AFM hrotu po povrchu grafenu pak lze
nasledné vytvafet nanostruktury libovolného tvaru [60, 61, 62].

AFM hrot

zoxidovany
voda grafen

kontakt

grafen
Sio,

Si

Obr. 20: Schéma lokalni anodické oxidace na grafenu, pfevzato a upraveno z [62].
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V této praci byla lokalni anodicka oxidace provadéna jak na exfoliovaném grafenu, tak
i na grafenu piipraveném depozici z plynné faze. Jako podlozni substrat byla v obou
ptipadech zvolena 280 nm tlusta vrstva termického SiO; na kiemiku. Dosavadni pokusy
o0 lokalni anodickou oxidaci CVD grafenu nebyly Gspésné a to pravdépodobné kviili zbytkové
vrstvé PMMA, ktera brani jeho oxidaci. Na obrazku 21a-b je vrstva exfoliovaného grafitu
S pfipojenymi zlatymi kontakty zobrazena v kontaktnim rezimu AFM a pomoci mikroskopie
lateralnich sil (LFM — Lateral Force Microscopy). Zlaté kontakty byly vyrobeny s vyuzitim
asistované iontové depozice zlata pies masku z PMMA pfipravenou pomoci elektronové
litografie. Samotna lokalni anodicka oxidace byla provadéna v kontaktnim rezimu s pozitim
ktemikovych hrotti pokovenych vrstvou titanu (CSG10/TiN). Na obrazku 21c jsou ryhy
v 10 nm tlusté grafitové vrstvé vytvorené lokalni anodickou oxidaci. Béhem oxidace bylo
mezi hrot AFM a vrstvou grafitu ptivedeno napéti -9 V. Rychlost pohybu hrotu béhem
oxidace byla nastavena na 0,1 ums™. Zgrafu 20d je patrné, Ze b&hem oxidace doslo
K odstranéni grafitové vrstvy témét az na podlozni substrat.

173 nm 1,80 nA

0 nA

0nm

Obr. 21: Tenkd wvrstva exfoliovaného grafitu s pfipojenymi zlatymi mikrokontakty:
a) AFM topografie, b) lateralni sily, c) vrstva grafitu modifikovana pomoci lokélni anodické
oxidace, d) fez v obrazku 21b vyzna¢eny modrou pierusovanou ¢arou.
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6.2 STATICKA AFM LITOGRAFIE NA GRAFENU

Statickd AFM litografie je technika slouzici k vyrobé nanostruktur piimou mechanickou
interakci mezi AFM hrotem a povrchem vzorku. Béhem statické AFM litografie je hrot AFM
pfiveden do kontaktu spovrchem vzorku a je dongj vtlaten velkou piitlaénou silou.
V pribéhu skenovani nebo vytvareni definovanych tvar pak zlstava na povrchu vzorku za
pohybujicim se hrotem stopa v podobé ryhy. Vedle statické AFM litografie existuje také
dynamickd AFM litografie. Rozdil mezi témito technikami je v tom, Ze zatim co ve statickém
modu pracuje AFM mikroskop Vv kontaktnim rezimu, tak v dynamickém modu pracuje
Vv poklepovém rezimu [63, 64]. Vzhledem Kk velkym pfitlaénym silam béhem statické AFM
litografie se pouzivaji velmi odolné AFM hroty, aby nedochazelo k jejich poskozeni béhem
litografie, které by se projevilo v nepravidelnosti pfipravovanych nanostruktur. V této praci
byly pouzity kifemikové hroty pokryté diamantovou vrstvou (DCP20).

Pti prvnich pokusech o statickou AFM litografii na grafenu byly pouzity vzorky CVD
grafenu na kifemikovém substratu a na kiemiku s 280 nm tlustou vrstvou termického oxidu
kfemic¢itého. B&hem tohoto experimentu byl povrch vzorku modifikovan pomoci
obdélnikovych skenii o délce strany 10 pum. Sitka obdélnikového pole byla nastavena od
1,3pum do 0,2 um. Rychlost hrotu bshem skenovani byla 10 pms™. Schéma celého
experimentu je naznacené na obrazku 22. Kiizek a $ipky v levém obdélnikovém poli oznacuji
pocatek a smér skenovani. B&éhem samotného skenovani hrotu po vzorku dochazi
k nahromadéni vrstvy grafenu spolu se zbytkovym PMMA na okrajich skenovaného pole.
Okraje skenovaného pole, kde dochazi k hromadéni materialu béhem skenovani, jsou
vyznacené v obrazku 22 pomoci te¢kované ¢ary. Zbylé dva okraje skenovaného pole mivaji
pak na druhou stranu velmi dobfe definovany charakter. Vysledné struktury vzeslé z toho
experimentu jsou ukdzény na obrazku 23a-b.

Meéfenim AFM na takto pfipravenych strukturach lze také ptimo odhadnout tloustku
zbytkoveé vrstvy PMMA, nebot’ tlouStka samotné vrstvy grafenu je vzhledem k tloustce
vrstvy PMMA zanedbatelna. Na obrazku 23a je vzorek, ktery byl po naneseni vrstvy grafenu
ponechan v acetonu po dobu jedné hodiny. Jak je z grafu pod obrazkem 23a patrné tloustka
zbytkoveé vrstvy PMMA se pohybuje okolo 20 nm. V ptipadé vzorku na obrazku 23b, ktery
byl ponechan v acetonu po dobu tii dnt, se tloustka vrstvyy PMMA pohybuje okolo 6 nm.

Staticka AFM litografie na grafenu se ukazala byt velice slibnou technikou pii vyrobé
grafenovych nanostruktur a muze byt pouZita jako alternativni metoda k elektronové litografii
¢i metodé FIB. Na obrazku 18a-b a 19a-b jsou ukazany dalsi grafenové nanostruktury, které
Ize touto technikou vyrobit.

J(,S pm - 1 0wm O07um 04um0,3 um 0,2 um

10 pum

smér skenovani

vzorek

Obr. 22: Schématické znazornéni prvniho experimentu o statickou AFM litografii na grafenu.
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Obr. 23: Struktury pfipravené statickou AFM litografii béhem experimentu schématicky
nazna¢eného na obrazku 22: a) grafén na Si substratu, b) na grafén na SiO; substréatu.

X (um) X (um)
Obr. 24: Piiklady vyuziti statické AFM litografie: a) izolovany obdelnikovy kus vrstvy
grafenu, b) vytvareni grafenovych mikro/nanozeber pomoci statické AFM litografie.
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Obr 25: SEM obrazek struktur piipravenych statickou AFM litografii ukazanych taktéZz na
obrazku 24: a) izolovany obdélnikovy kus vrstvy grafenu, b) vytvareni grafenovych
mikro/nanozeber. Oba obrazky byly pofizeny skenovanim pod Ghlem 45°.
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7 APLIKACE KPM NA GRAFENU

Kelvinova hrotova mikroskopie se velmi ¢asto vyuziva krozliSeni riznych materialt
ptitomnych na povrchu vzorku, kdy piechod z jednoho materidlu na druhy je jen tézko
pozorovatelny pomoci AFM. Rozlisit takové dva materialy lze na zaklad¢ jejich rozdilné
hodnoty vystupni prace, kdy béhem KPM méfeni je mozné pozorovat materialovy kontrast
v dasledku ruznych hodnot naméfeného povrchového potencialu, ktery odpovida kontaktnimu
napéti mezi AFM hrotem a danym materidlem. Materidlovy kontrast je pak dan rozdilem
kontaktnich napéti AVcpp na danych dvou materialech a lze ho vyjadfit vztahem:

1

1
AVipp :Vl,ch _VZ,CPD = g

— (0,0, )2 (0, - )= (@0, -D,), (7

kde V1cpp @ Vo cpp j€ kontaktni napéti méfené na jednom a druhém materialu, e je elementarni
naboj a @nror, D1, D7 jSou vystupni prace materialu hrotu a vzorku. Jestlize je pfesné znama
hodnota vystupni prace hrotu, je dale mozné ze vztahu (1.4) vypocitat vystupni praci
materialu pfitomném na povrchu vzorku. Filleter et al. [65] provedl KPM méfeni na
epitaxnim grafenu na SiC substratu. Pomoci KPM byli schopni jednodusSe rozlisit oblasti
s jednou ¢i dvémi vrstvami grafenu. Mezi povrchovym potencidlem méfenym na monovrstveé
a dvojvrstvé grafenu byl pozorovan rozdil (135 £ 9) mV. Bylo zjisténo, Ze vystupni prace
dvojvrstvy grafenu je o 135 meV vétsi nez je tomu v piipadé monovrstvy. Yu et al. [66]
provedl obdobna KPM meéieni na exfoliovaném grafenu na SiO, susbtratu. Z téchto méfeni
byla ur¢ena hodnota vystupni prace (4,57 £ 0,05) eV a (4,66 £ 0,05) eV pro monovrstvu
a dvojvrstvu grafenu. Hodnota (4,57 + 0,05) eV pro monovrstvu grafenu je blizk& k hodnoté
4,66 eV pro intrinsicky grafen urcené ve vypocetni studii, kterou provedl Shan et al. [67].
Obdobné méfeni jako provedl Yu et. al. provedl také Lee et al. [68]. Zde naméfena hodnota
vystupni prace 5,078 eV pro monovrstvu grafenu se vyrazné 1isi od hodnoty, kterou naméfil
Yu et al., ale je srovnatelna s hodnotou 5,11 eV uréenou ve vypocetni studii, kterou provedl
Mattausch et al. [69]. Oproti poznatkiim Yu et al. a Filleter et al. dale Lee et al. pozoroval,
Ze s rostoucim poctem vrstev grafenu klesd hodnota jeho vystupni prace a blizi se vystupni
préaci grafitu 4,6 eV. Rozdilné hodnoty vystupnich praci grafenu naméfenych v riznych
experimentalnich studiich mohou byt dany odliSnym zpisobem pfipravy vzorkl grafenu.
Naptiklad bylo zjiSténo, ze Zihani, které se Casto vyuZiva pfi odstranovani vrstvyy PMMA
pouzité bcéhem pripravy kovovych kontaktl, muze vést ksilnéjsi interakci grafenu
s podloznim SiO, substratem. Tato silnéjsi interakce pak nasledné vede k vyraznému posunu
Fermiho meze v dtsledku dopovani, coz nasledné ovlivni i hodnotu vystupni préce
grafenu [29, 70].

Kelvinova hrotova mikroskopie mtize byt dale vyuzita pti demonstraci polem fizenych
tranzistord vyuZzivajicich vrstvu grafenu jako vodivy kandl mezi dvéma elektrodami
slouzicimi jako emitor a kolektor. V polem fizenych tranzistorech je vodivost kanalu mezi
emitorem a kolektorem kontrolovana pomoci pfipojeného napéti na hradlové elektrodé, ktera
je oddélena od vodivého kanalu izolacni vrstvou. V piipadé grafenu je pro tento experiment
nejvhodnéjsi podlozni substrat sestavajici se napiiklad z 280 nm tlusté vrstvy termického
oxidu kfemicitého na vysoce dopovaném kiemiku. Dopovany kiemik zde nasledné funguje
jako hradlova elektroda a vrstva SiO; jako izola¢ni vrstva mezi vodivym kanalem z grafenu a
hradlovou elektrodou. Na vrstvu grafenu pak staci ptivést dva kovové kontakty slouzici jako
emitor a kolektor. Schéma celého experimentu je na obrazku 26. Ukazalo se, Ze pomoci napéti
ptipojeného na hradlovou elektrodu lze ménit koncentraci a typ nosic¢i naboje vedouci
k elektronové ¢i dérové vodivosti vrstvy grafenu. Koncentrace nosi¢li naboje se meéni
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v disledku posunu Fermiho hladiny, coz se projevi nésledné i ve zméné vystupni prace
grafenu. Posun Fermiho hladiny vzhledem k hradlovému napéti lze monitorovat pomoci
Kelvinovy hrotoveé mikroskopie [66, 68].

AFM hrot V,sin(wt)

©
kolektor % Vac

grafen

emitor

Sio,

Si

9 —

Obr. 26: Schématické znazornéni zatizeni k méfeni povrchového potencialu na grafenu
v zavislosti na velikosti pfipojené¢ho hradlového napéti.

Poloha Fermiho hladiny grafenu v okoli Diracova bodu a tedy i jeho vodivost je dale
velmi citliva na ptitomnost adsorbovanych molekul plynu, které se zde chovaji jako akceptory
nebo donory elektronli. To pfedurcuje grafen jako velmi vhodny material pro konstrukci
zatizeni slouzicich k detekci plynt. Ukdzalo se napiiklad, ze ptitomnost molekul NO, na
povrchu grafenu vede k p-dopovani a naopak ptitomnost amoniaku (NHs3) k n-dopovani
grafenu [71]. Pearce et al. [72] vyuzili Kelvinovy hrotové mikroskopie pfi monitorovani zmén
polohy Fermiho hladiny epitaxniho grafenu na SiC vzhledem K piitomnosti riznych plynt
abyli tak schopni urcit jakym zpisobem ovliviiuji dané molekuly plynu polohu Fermiho
hladiny. Déle pozorovali, Ze poloha Fermiho hladiny monovrstvy grafenu je vyrazné citlivejsi
na zmény okolniho atmosférického prostiedi, nez je tomu u dvojvrstvy grafenu. Rozdil
v citlivosti monovrstvy a dvojvrstvy grafenu je dan rozdilnym tvarem jejich energetickych
spekter, kde je hustota stavi v okoli Diracova bodu u dvojvrstvy grafenu vétsi, nez je tomu
u monovrstvy. Mala zména koncentrace nosi¢t naboje zpisobena dopovanim monovrstvy
grafenu ma pak za nasledek ve srovnani s dvojvrstvym grafenem vyraznéjsi posun Fermiho
hladiny, coZ se projevi 1 bchem méfeni povrchového potencidlu pomoci KPM.
Kehayia et al. [73] zkoumali moznost vyuziti Supinek grafen oxidu pro detekci zmén
v okolnim prostfedi. Béhem svych experimentl vystavili grafen oxid postupné acetonu
a amoniaku. Pomoci KPM byli nasledné schopni ur¢it mista, kde dochazi k adsorpci molekul
acetonu nebo amoniaku V dusledku adsorpce molekul acetonu nebo amoniaku pozorovali
zménu velikosti povrchového potencialu méfeného na povrchu Supinek grafen oxidu
a nasledny navrat k pavodni hodnotég, poté co doslo k obnoveni pocate¢nich podminek.

V této préaci byl pomoci KPM méfen povrchovy potencial na hranici mezi vrstvou
grafenu a podloznim substratem, dale na grafenovych membranich a na strukturach
pfipravenych pomoci statické AFM litografie. Vzhledem k neznamé hodnoté vystupni prace
pouzitého hrotu (NSG10/Au) nebylo mozné z naméfenych hodnot povrchoveho potenciélu
pfimo ur¢it vystupni prace danych materiald.
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7.1 KPM NA HRANICI MEZI GRAFENEM A SUBSTRATEM.

Pii pfenaSeni vrstvy CVD grafenu na podlozni substrat je také mozné pokryt grafénem pouze
¢ast vzorku, coz nasledné umoznuje métit AFM topografii a povrchovy potencidl na hranici
vrstvy grafenu a podloznim substratu. Jako podlozni substrat pro pfeneseny grafen byl zde i
v nésledujicich kapitolach zvolen n-dopovany Si(100) s m&mym odporem R =0,0089 -
0,0093 Q-cm a 280 nm tlusta vrstva termickeho SiO; na p-dopovaném Si(100) s mérnym
odporem R =0,0010 - 0,0015 Q-cm. Na obrazku 27 je AFM topografie a povrchovy potenciél
zméteny na hranici grafenu a kiemikového podlozniho substratu. V piipadé kiemikového
substratu byl naméfen rozdil v povrchovém potenciadlu mezi grafenem a kiemikovym
substratem okolo 120 mV. Na obrazku AFM topografie je patrné, Ze tloustka zbytkové vrstvy
PMMA misty dosahuje az 50 nm. Bylo pozorovano, ze tloustka vrstvy PMMA je obvykle
vetsi pobliz hranice vrstvy grafenu, nez jak je tomu V jejim stfedu, kde byla tato tloustka
ur¢ena AFM méfenim po odstranéni vrstvy grafenu spolu s PMMA statickou AFM litografii.
V ptipadé vzorku na obrazku 27 se tloustka zbytkové vrstvy PMMA ve stiedu grafenové
vrstvy pohybovala okolo 20 nm.

V piipad¢ grafenu na SiO, substrdtu nebyl pozorovan vyrazny rozdil
mezi povrchovym potencidlem zméfenym na SiO, substratu a na vrstvé grafenu. Vysledky
tohoto méfeni jsou ukazany na obrazku 28. Oproti témto vysledkim Lee et al. [68] pozoroval,
ze hodnota povrchového potencidlu na SiO, substratu je ptiblizné o 60 mV vétsi nez hodnota
povrchového potencidlu zméfend na exfoliovaném grafenu.

povrchovy potencial
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Obr. 27: AFM topografie a povrchovy potencial méfeny na hranici mezi grafeném
a substratem.
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Obr. 28: AFM topografie a povrchovy potencial méteny na hranici mezi grafeném a SiO;
substratem.

Vzhledem k pfitomnosti zbytkové vrstvyy PMMA na povrchu grafenu vyvstava otazka,
do jaké miry tato vrstva ovliviiuje méfené hodnoty povrchového potencialu. Zda-li se jedna
0 povrchovy potencidl piislusejici grafenu a ovlivnény vrstvou PMMA nebo zda-li se jedna
0 povrchovy potencidl pfislusejici samotné vrstvé PMMA dany jeji vystupni praci. Uvadéna
hodnota vystupni prace PMMA je 4,68 eV a je dana energii mezi hladinou vakua a stiedem
predeslou otazku by se dalo odpovédét pomoci experimentu, kdy by se na kiemikovy substrat
nanesla vrstva PMMA obdobné tloustky jako u zbytkové vrstvy a provedla se méfeni
povrchového potenciélu. Jestlize by hodnoty povrchového potencialu odpovidaly hodnotam
na obrazku 20, pak by bylo zfejmé, ze méfeny povrchovy potencidl na vrstvé grafenu ve
skute€nosti pfislusi vrstvé PMMA. Nicméné vzhledem k Casové tisni nebyl tento experiment
doposud proveden.

7.2 KPM NA STRUKTURACH PRIPRAVENYCH STATICKOU AFM LITOGRAFIi

Béhem ptipravy grafenovych nanostruktur pomoci statické AFM litografie, nebylo jisté,
zda-li pfi odskrabovani vrstvyy PMMA a grafenu hrotem AFM skute¢né dochazi i k odstranéni
vrstvy grafenu nebo zda-li tato vrstva na podloznim substratu zistava. Nejjednodussi zptusob,
jakym by to bylo mozné ovéfit, je vyuziti Ramanovy spektroskopie. Nicméné i S pomoci
KPM lze na tuto otazku odpoveédét. Na obrazku 29 je AFM topografie a povrchovy potencial
zméfeny na zebru grafenu piipraveném pomoci statické AFM litografie. Z obrazku
povrchového potencidlu je patmé, ze rozdil povrchového potencidlu zméfeném na
grafenovém Zebru a na misté, kde byla vrstva grafenu a PMMA odskrabnuta, se pohybuje
okolo 117 mV. Tato hodnota je srovnatelna srozdilem povrchoveého potencidlu mezi
grafénem a Si substratem, ktery byl naméfen na obrazku 27. Z toho Ize usoudit, Ze béhem
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statické AFM litografie skutecn¢ dochazi k odSkrabnuti vrstvy PMMA 1 spolu s vrstvou
grafenu.

AFM topografie povrchovy potencial
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Obr. 29: AFM topografie a povrchovy potencial zméfeny na grafenovém zebru pfipraveném
pomoci statické AFM litografie.

Méteni povrchového potencidlu pomoci KPM bylo provedeno i na strukturach
ukédzanych na obrazku 30 a 31. Tyto struktury byly pfipraveny statickou AFM litografii, kdy
byla ve vrstvé grafenu na Si (obr. 30) a SiO; (obr. 31) substratu vytvoiena obdélnikova
okénka rtznych sitfek. V ptipadé grafenu na kiemikovém substratu byl pozorovan postupny
narist povrchového potencidlu na Si okénkach v zavislosti na jejich Sifce. Rozdil
v povrchovém potencidlu mezi Si a grafenem se pak postupné blizi k hodnoté naméfené na
obrazcich 27 a29. Tento postupny narust povrchového potencialu lze vysvétlit ohybem
energiovych past v okoli rozhrani mezi kiemikem a grafénem v dasledku vyrovnani jejich
okénkem na obrazku 30 je stale menSi nez obrazku 27 a 29, naznaCuje, ze k ohybu
energiovych past dochazi v dusledku pteskupovani naboje minimalné jesté ve vzdalenosti
750 nm od hranice mezi kfemikem a vrstvou grafenu.

Na obdobnych strukturach vytvorenych ve vrstvé grafenu na podloznim substratu
z SiO, se naopak rozdil povrchového potencidlu mezi grafénem a SiO, pohyboval okolo
30 mV nezavisle na Sifce okének (obr 31). To odrazi skute¢nost, Zze SiO; je izolant a ohyb
energiovych past nastava, ale pouze na velmi kratké vzdalenosti, v dasledku tunelovani
naboje mezi SiO, a grafenem. Povrchovy potencidl na SiO, odpovida kontaktnimu napéti
daného rozdilem vystupni prace hrotu a SiO,. Vystupni prace SiO, neni definovana jako u
kovil rozdilem energie mezi Fermiho hladinou a hladinou vakua, ale je dana afinitou
elektronti pfisluSejicich povrchovym staviim lokalizovanych okolo okrajovych atoml na
povrchu SiO; [39].
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Obr. 30: Grafen na Si substratu: AFM topografie a povrchovy potencial méteny na
strukturach vyrobenych statickou AFM litografii.
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Obr. 31: Grafen na SiO, substratu: AFM topografie a povrchovy potencial méfeny na
strukturach vyrobenych statickou AFM litografii.
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7.3 KPM NA GRAFENOVYCH MEMBRANACH

Tato podkapitola se zabyva moznosti vyuziti KPM pfi monitorovani zmén polohy Fermiho
hladiny grafenu vzhledem k Diracovu bodu v disledku interakce vrstvy grafenu s podloznim
substratem. Jak uz bylo popsano v podkapitole 4.3, piesun nosi¢i naboje mezi grafenem
a podloznim substratem vede k posunu Fermiho hladiny nad nebo pod Diractiv bod, coz ma
za nasledek n-dopovani nebo p-dopovani grafenu. V piipadé grafenovych membran,
v disledku neptitomnosti podlozniho substratu, je efekt pfesunu nosi¢ii naboje potlacen a
grafenovou membranu pak lze v idealnim piipadé povazovat za grafen s Fermiho hladinou na
arovni Diracova bodu. Obrézek 32 schématicky znazorfiuje polohu Fermiho hladiny vuci
Diracovu bodu v ptipadé zavéseného grafenu pies otvor v podloznim substratu zptsobujiciho
p-dopovani grafenu. Symboly ®; a @, oznacuji vystupni praci grafenové membrany a grafenu
na podloznim substratu. Rozdil téchto vystupnich praci (A®) pak urcuje velikost posunuti
Fermiho hladiny grafenu na podloznim substrdtu vici Diracovu bodu. Vzhledem ke
vztahu (7.1) je velikost A® rovna rozdilu mezi povrchovym potencidlem na grafenové
membrané a na grafenu na podloznim substratu vynasobeného elementarnim nabojem.
Porovnanim hodnoty povrchového potencialu na grafenové membrané a na grafenu
na podloznim substratu Ize tedy nasledné ptimo uréit polohu Fermiho hladiny vzhledem
k Diracovu bodu a tedy i typ vodivosti grafenu na daném podloznim substratu.

Wang et al. [75] provedl obdobna méteni na membranach tvotenych exfoliovanym
grafenem zavésenym pies otvory vytvorené v SiO; substratu. Mezi povrchovym potencidlem
zméfenym na grafenové membrané a na grafenu lezicim na SiO, susbtratu pak nasledné
pozoroval rozdil okolo 150 mV. Vysledky tohoto experimentu jsou uk&zany na obrazku 33.

hladina vakua

- XXXW 9.0.0 s

grafen

- R Y .

Obr. 32: Schématické znazornéni polohy Fermiho hladiny Er viiéi Diracovu bodu zavéseného
grafenu a grafenu na podloznim substratu zpisobujiciho p-dopovani grafenu.

V této praci byl povrchovy potencial méfen na grafenovych membranach vyrobenych
na médéné folii a na Si a SiO, substratech. Zpiisob vyroby grafenovych membran je detailné
popsan V kapitole 4. Vysledky méfeni povrchovych potenciali na vzorcich s témito
membranami jsou na obrazcich 34, 35 a 36. Jak je z obrazkd patrné, nebyl pozorovan zadny
rozdil mezi povrchovym potencidlem na grafenovych membranach a na okolnim grafenu
leZicim na podloznim substratu. Svétlé ¢tverce na obrazku 34 povrchového potencidlu
odpovidaji mistim, kde byly pifed samotnym méfenim KPM potizeny detaily grafenovych
membran pomoci elektronového mikroskopu. Vyssi povrchovy potencidl téchto Ctvercii je
pravdépodobné zpiisoben nabitim nevodivé vrstvyy PMMA béhem skenovani elektronovym
svazkem. Na obrazcich 34 a 35 je mozné pozorovat zménu povrchového potencialu v misté
¢tvercovych dér, kde doSlo k protrzeni grafenovych membran béhem jejich vyroby. Tento
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povrchovy potencial pfislusi v pfipad¢ obrazku 35 n-dopovanému kiemikovému substratu
a Vv pfipadé obrazku 34 p-dopovanému kiemiku nachazejicim se pod vrstvou SiO;, ktera byla
V misté c¢tvercovy dér odstranéna béhem Upravy podlozniho substraitu metodou FIB.
Skuteénost, Ze nebyl pozorovan zadny rozdil mezi povrchovym potencidlem na grafenovych
membranach a jejich okoli, je v pfipadé membran na Si a SiO; substratu pravdépodobné
zpusobena zbytkovou vrstvou PMMA, ktera byla pouzita pro ptenos vrstvy grafenu.
Povrchovy potencial naméteny na vrstvé grafenu pak ve skute¢nosti odpovidd povrchovému
potencidlu PMMA. V ptipadé grafenovych membran na médéné folii pak mozna nedoslo
k Uplnému odleptani médéné folie pod membranou, coz by mélo za nasledek, Ze poloha
Fermiho hladiny grafenu vzhledem k Diracovu bodu, je stejna na membrané i v jejim okoli.
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Obr. 33: Vysledky experimentu, ktery provedl Wang et al.. AFM topografie a povrchovy

potencial zméfeny na grafenové membrané zavéSené pies otvor v SiO, substratu. Prevzato
z [75].
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Obr.34: AFM topografie a povrchovy potencial zméfeny na vzorku s grafenovymi
membranami zavéSenymi pies diry vytvofené v SiO, substratu.
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povrchovy potencial

|
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Obr. 35: AFM topografie a povrchovy potencial zméfeny na vzorku s grafenovymi
membranami zavéSenymi pies diry vytvofené v Si substratu.
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Obr. 36: AFM topografie a povrchovy potencial zméfeny grafenové membranami zavésené
ptes otvor médéné folii.
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Piiprava grafenu na médénych fdliich pomoci depozice z plynné faze se jevi jako velice
slibnd metoda z pohledu mozné budouci velkoplo$né pramyslové vyroby. Moznost pienosu
grafenu na libovolny podlozni substrat pak dale umocnuje potencial jeho mozného budouciho
vyuziti. Jeho vhodnou volbou lze napiiklad kontrolovat elektrické vlastnosti grafenu. Pro
ucely této prace byly vrstvy grafenu prendSeny z médeéné folie na zvoleny podlozni substrat
pomoci podptrné vrstvy PMMA. Nicmén¢ se ukazalo, ze nelze dosahnout tiplného odstranéni
této vrstvyy PMMA pouhym rozpousténim v acetonu. Na povrchu grafenu tak zastava
zbytkova vrstva PMMA, ktera snizuje vyslednou kvalitu grafenovych vrstev a ktera se
ukazala byt kli¢ovym faktorem této prace.

Tloustka zbytkové vrstvy PMMA byla ur¢ovana pomoci AFM méfeni na strukturach
vytvofenych statickou AFM litografii. Nejmensi naméfena tloustka zbytkové vrstvy PMMA
se pohybovala okolo 6 nm v ptipadé vzorku, ktery byl po naneseni vrstvy grafenu ponechan
Vv acetonu po dobu tii dnt. Staticka AFM litografie se ukazala byt velice uzite¢nou metodou
pro nanostrukturalizaci CVD grafenu, s jejimz vyuzitim bylo mozné vytvaret struktury
s dobfe definovanym tvarem. Skutecnost, Ze béhem skenovani diamantového hrotu po
povrchu vzorku dochéazi k odskrabovani PMMA spolu s vrstvou grafenu, byla potvrzena
pomoci Kelvinovy hrotové mikroskopie. Statickh AFM litografie mize byt v budoucnu
pouzita jako alternativa k metodé FIB pii vyrob¢ funkcnich grafenovych nanostruktur.

Nejvetsi pozornost je v praci vénovana zménam polohy Fermiho hladiny grafenu
v disledku jeho interakce s podloznim substratem. Byl navrzen experimentalni postup
zabyvajici se moznosti vyuziti Kelvinovy hrotové mikroskopie pfi monitorovani posunu
Fermiho hladiny vzhledem k Diracovu bodu vedouci ke zméné typu vodivosti grafenu (n-typ,
p-typ). Za timto ucelem byly pfipravovany grafenové membrany na médéné folii a na Si
a SiO; substratu. V piipadé membran na Si a SiO, substratu byly na povrchu substratu
vytvofeny metodou FIB ctvercové diry, které byly nasledné piekryty vrstvou grafenu.
Membrany na médéné folii byly vyrobeny lokalnim odleptanim médéné folie pod vrstvou
grafenu s vyuzitim masky pfipravené pomoci elektronové litografie. Predpokladalo se, ze
v porovnani s okolim neptitomnost podlozniho substratu pod grafenovou membranou povede
ke zméné povrchového potencidlu na grafenové membrané. Porovnanim hodnoty
povrchového potencialu na grafenové membrané a na jejim okoli by bylo nasledné mozné
ptimo ur¢it velikost posunu Fermiho hladiny vzhledem k Diracovu bodu. Nicméné pomoci
KPM méfeni nebyl zaznamendn doposud Zzadny rozdil mezi povrchovym potencidlem na
membrané a jejim okoli. Skute¢nost, Ze nebyl pozorovan Zadny rozdil v povrchovém
potenciélu v ptipadé membran na Si a SiO, substratu, je pravdépodobné zptsobena zbytkovou
vrstvou PMMA, kdy povrchovy potencial naméfeny na vrstvé grafenu pak ve skute¢nosti
odpovida povrchovému potencialu na PMMA. V piipadé grafenovych membran na médéné
folii pravdépodobné nedoslo k uplnému odleptani vrstvy médi pod membranou, coz by
vysvétlovalo stejnou hodnotu povrchového potencialu na membrané a na jejim okoli.

Jak je patrné, tak snaha o vyuZziti KPM pii monitorovani elektrickych vlastnosti
grafenu s vyuzitim grafenovych membran nebyla pfili§ Gspésna. Nicméné jiz samotna Gspésna
pfiprava grafenovych membréan si zaslouzi velkou pozornost vzhledem k jejich moZznému
uplatnéni v fad¢€ aplikaci.

Jednim z cilu této prace bylo, jakym zptusobem reaguje vrstva CVD grafenu na zmény
povrchového potencidlu Si substratu vyvolané lokalnim ozafenim substratu fokusovanym
iontovym svazkem. V dusledku ozafeni substratu iontovym svazkem dochédzi ke zméné
zpusobu terminace povrchu Si substratu, coz ma za nasledek lokalni zménu povrchového
potencidlu [35]. Nanesenim vrstvy CVD grafenu na takto upraveny Si substrat pak nésledné
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dochazi ke stinéni lokdlnich zmén povrchového potencidlu. Vzhledem ke zbytkové vrstvé
PMMA nalézajici se na povrchu grafenu je nicméné samotny mechanismus stinéni vrstvou
grafenu tézko analyzovatelny. Z tohoto divodu bylo od daného cile prace upusténo.

I ptes veskeré problémy, s kterymi se potykala experimentalni ¢ast této prace, se dilci
vysledky jevi jako velice vyznamné. Zejména lze vyzdvihnout moznost ptipravy grafenovych
membran a moznost nanostruturalizace CVD grafenu pomoci statické AFM litografie.
Poznatky ziskané béhem vypracovavani této prace pak mohou poslouzit jako odrazovy
mustek pro budouci rozvijeni téchto technik.
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V nasledujici tabulce jsou uvedeny parametry hrotll pouzité pii mefeni. Hroty jsou od vyrobce

NT-MDT.

Tab. 1: Parametry pouzitych hrotii

Hrot Tuhost Rezonanéni | Polomeér Vyika
raménka kmitocet kifivosti hrotu | hrotu
(N/m) (kHz) (num) (pur)
NSG10/Au 11,5 255 10 10-15
CSG10/TIN 0,11 22 35 10-15
DCP20 48 420 100 10-15
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