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Uloha: Méreni drsnosti povrchii pomoci AFM

Ukoly:

1.) Proved'te nastaveni a kalibraci pfistroje na sklenéném vzorku (podloZni skli¢ko).

2.) Proved’te méieni povrchu na tiech riiznych vzorcich v kontaktnim moédu s alesporn 2
hodnotami nastavené sily.

3.) Proved’te méreni na stejnych vzorcich také v oscila¢nim moda.
4.) Vyhodnot'te drsnosti povrchli pomoci programu Gwyddion.
5.) Porovnejte vysledky drsnosti vzorkd ziskané rtiznymi metodami.

6.) Vysledky diskutujte.

Kli¢ova slova: Povrchova struktura, AFM, drsnost, kontaktni mod, oscila¢ni mod.

Uvod:

Studium povrchii piredstavuje dtileZitou soucast zakladniho i aplikovaného vyzkumu. Povrch ovliviiuje
jak objekt interaguje se svym okolim. MiiZe se jednat o tfeci nebo adhezivni vlastnosti, interakci s vodou
nebo dalS$imi tekutinami v biologickych aplikacich pak tfeba o prilnavost bunék a tkani. Velikost
studovanych struktur na povrchu mize dosahovat i pouhych desitek nanometri (v extrému i
nanometrii), zarovenn materialy jako napriklad kovy nepropousti optické zareni, coz také omezuje
mozné metody kstudiu povrchii. AFM je vtéto oblasti velmi vyhodnou metodou, protoze je
experimentalné pomérné nenarocna a nabizi vynikajici rozliSeni. Metodou, ktera poskytuje také velmi
dobré rozliSeni je skenovaci elektronova mikroskopie (SEM) a s AFM je do jisté miry komplementarni.
NeumoZiuje zjiStovat napiiklad mechanické vlastnosti, ale je moZné ziskat informace o chemickém
sloZeni povrchové vrstvy.

K zobrazovani povrchli pomoci AFM se pouzivaji predevsim dva médy. Prvnim z nich je méd kontaktni.
V kontatknim moédu pristroj projizdi hrotem nad vzorkem (rastruje) a pti tom nastavuje vysku hrotu
tak, aby pisobici sila mezi hrotem a vzorkem byla konstantni. ProtoZe tato sila je zavisla na vzdalenosti
hrotu a vzorku, vznika tak vyskova mapa vzorku. Druhym médem je méd oscilacni. V ném je hrot
pristrojem rozechvivan frekvenci blizkou vlastni oscila¢ni frekvenci kantilevru. Silova interakce mezi
hrotem a vzorkem pak méni parametry vyvolaného kmitani a ptistroj opét méni vysku tak, aby
udrzoval vlastnosti oscilace na nastavené hodnoté.

V nasi tloze budeme studovat kovové vzorky s rliznymi nanesenymi povrchovymi vrstvami. V fadé
experimentalnich a vyvojovych aplikacich je pomoci riiznych postupi nanasena povrchova (funkéni)
vrstva na podkladovy materidl. Makroskopické vlastnosti jsou pak dany nosnym materialem,
povrchové povrchovou vrstvu. Toho Ize vyuzit napt. u kirehkych nebo drahych materialli s Zadanymi
povrchovymi vlastnostmi. AFM se vyuZivd khodnoceni vysledného produktu. MiZe se hodnotit
pritomnost nanasené vrstvy (napf nanocastice), pritomnost shlukd, necistot, homogenita povrchu atp.

V naSem pripadé budeme hodnotit drsnost povrchu. Tu lze hodnotit jednak kvalitativné (popis
pritomnosti ryh, vystupkd, jejich tvaru atp., jejich pravidelnosti, orientace atp. Nebo kvantitativné,
hustota, Cetnost zmérené rozmeéry. Dale se k popisu vyuziva statistické zpracovani zmérenych vysek
povrchu vzorku. To je mozné jednak provést na celém vzorku (histogram ), ale zpravidla se pouZziva
zpracovani na vybrané krivce. V souboru dat se vybere jedna primka (ptripadné kirivka) a zpracuje se
jeji vyskovy profil.

K popisu drsnosti na vybrané kiivce se poziva se pouZziva drnost R,;:
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N
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kde N je pocet bodd, z; je vyska v daném bodé a Z; je primérna vyska v daném souboru. Existuji i dalsi
parametry drsnosti, napi. R,, definované jako odmocnina z priiméru kvadrati:

N

1 >.12

Rq: NZIZi—Zil .
i=1

Z definice je patrné, Ze tyto veliciny mohou trpét systematickou chybou. Pokud nebude vzorek
orientovany rovnobézné s rovinou meéreni a celd kiivka bude Sikmo, drsnost povrchu bude faleSné
vySs$i. Zaroven v pripadé, Ze nerovnosti na vzorku vykazuji urcitou orientaci (napt. pravidelné dlouhé
ryhy), mize volba krivky zasadné ovlivnit urcenou drsnost. Pri vypoctu drsnosti se ¢asto pouziva
posup, kdy pred samotnym zracovanim vysek dochazi k odectu kiivky urcené jako pozadi. Volba urceni
pozadi opét miize zasadné ovlivnit vypoctenou hodnotu.

Ke zpracovani podrobnéji v ptiloze.
Potirebné vybaveni: AFM, Invertovany mikroskop, CCD Kamera, vzorky.

Navod:

Urceni mechanickych vlastnosti modelu bunék pomoci AFM:
1. Pripravte AFM
o Spuste na méficim PC program SPM, a na PC k mikroskopu program QuickPHOTO
o Nainstalujte cantilever s hrotem do drzaku (holderu)

= Holder vloZte od pripravku pro instalaci cantileveru pootocte o 90°tak, aby
horni plocha drZzaku byla vodorovna a drzak zaaretujte.

= Vyjméte pinzetou cantilever a vloZte do drzaku a zaaretujte pomoci kriZzového
Sroubu

=  Postupujte opatrné dle navodu a pokynii vyucujicich

= Dbejte na to, aby vdm cantilever nevypadl], ani jste se s nim néceho nedotkly a
eliminovali jeho poskoteni.

= Pred touto procedurou si proces odzkousSejte na poskytnutém poskozeném
cantileveru

2. VlozZte holder do mérici hlavy
o Pripojte vSechny kabely
o Dbejte na opatrnost, aby nedoslo k poskozeni hrotu
3. Proved'te kalibraci cantileveru
o Do mériciho prostoru vloZte podlozni sklicko
o Vlozte AFM méftici hlavu
o Nastavte laserovy paprsek tak, aby sméroval na cantilever v oblasti hrotu
= Postupujte dle manualu
= Sledujte paprsek na monitoru PC mikroskopu
o Nastavte detektor a zrcadlo optické drahy tak, aby laser sméioval do stiedu detektoru.

= Postupujte dle manualu
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= Sledujte na monitoru méticitho PC
Pomalu pribliZte hrot ke skli¢cku

= Dbejte na to, abyste nenarazili hrotem do sklicka

» K finalnimu pribliZzeni pouzijte automatické pribliZeni
Proved’te indent sklicka

= Nastaveni: Setpoint - 0,5mV, z-length - 5um, constant speed - 1um/s
Odjed’te do bezpecné vzdalenosti

V SPM software spuste calibration manager, zjistéte a nastavte parametry sensitivity a
spring constant

=  Postupujte dle navodu

VloZte vzorek bud’ pfimo do drzaku nebo prichyceny k podloZnimu sklicku.

U prihlednych vzorkl zaznamenejte snimek povrchu mikroskopem.

Sjed’te mérici hlavou k povrchu. U prithlednych vzorki pod kontrolou mikroskopu. U
neprihlednych velmi pomalu pod vizualni kontrolu a vcas zahajte automaticky sestup.

Proved’te méfeni povrchu prislusSnym médem v alesponi dvou riznych oblastech vzorku.
V pripadé kontaktniho médu proved'te méreni stejné oblasti s riizné nastavenou silou

Namérena data uloZte

Urcité drsnosti namérenych povrchii v programu Gwyddion (viz ptiloha).

10. Pred odchodem vypnéte PC a zdroje svétel

11. Vypracujte protokol

O

Zvolte vhodny zptsob reprezentace namérenych dat (vyskova mapa, gradientni mapa,
3d obraz), diskutujte jejich vyhody a nevyhody.

Rozeberte charakter struktury povrchii na zakladé zobrazeni (charakter, nerovnosti,
ptipadny vzor).

Urcete drsnost méienych povrchi z vyskovych map vzorkd v programu Gwyddion.
Vysledky (Souhrnné vysledky experimentu)

Diskuze a interpretace vysledk (Diskutujte jak se lisi vysledky jednotlivych vzorkt od
sebe, pripadné ovlivnéni vysledkil apod.)

Zaveér (Shriite cely experiment)
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Priloha postup zpracovani dat v programu Gwyddion

Gwyddion je open source software vyvinuty pro zpracovani dat (mimo jiné) z AFM a Ize jej ziskat
na: gwyddion.net. Jeho funkce si ukdZeme na méreni povrchu podlozniho skla pomoci oscilacniho
moédu. U podlozniho skla se miizeme podivat na vzorek i optickym mikroskopem (mikroskop u
pristroje je invertovany a neprithledné vzorky neni mozné pozorovat). Na snimku jsou vidét urcity
opticky rozlisitelny vzor.

Po spusténi programu je potieba otevrit soubor z daty (file > open) a automaticky se nactou vyskova
data.

. B == x E podlozni_skla_osciljpk [Height] 1.0:1 (Gwyddion) O X . Data Browser = m]
Eil = = E . o

E:’: Ll T i i B S A G R SN K ‘mP| L] |14 ™ | podiozni_sklo_osciljpk

= 180.0 %

Data Process e il Graphs Spectra Volume XYZ Curve Maps:
Graph e

Volume Data ; 1600 @ Height

XYZ Data =

Lurve Maps

140.0 ] Height (retrace)

Info

L

= 120.0 (] Vertical Deflection (retrace)

100.0
] Error Signal (retrace)

wrl

80.0
[ Lock-in Amplitude (retrace)

o
i) . i

=] Graph
> 60.0

E__T“_* Z (O] Vertical Deflection
/A A A
E i" . ﬂ n (7] Height (measured) (retrace)
tBEwvW 0
.E @ . ti . 5 [ Lock-in Amplitude

= 0.0
fu [(3.26 ym, 12.48 pm): 24.4 nm = 2.442e-08 m é D ﬂ

48

X




FBMI

¢vut

Po otevieni souboru se uprostred objevi mapa povrchu, vlevo se otevie seznam zaznamenanych stop,
které ale v této iloze nebudeme vyuzivat. Tlac¢itko umoznuje zobrazit 3D zobrazeni povrchu (po
stisku pravého tlacitka do snimku je mozné zménit barvy a typ osvétleni a stinovani).

Po zobrazeni 3D modelu (a nastaveni barevné skaly a osviceni) vydime nasledujici:
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Je mozné si vSimnout, Ze na vysSkové mapé dole a na 3D zobrazeni vpravo klesa povrch vzorku prudce
dolt. Dalsi rovnobézné zvinéni probiha dal v ziskaném snimku. Toto zvlnéni je rovnobéZné se smérem
reastrovani mikroskopu a nejdedna se o skute¢né zvinéni, ale ménici se offset v jednotlivych radkach
méteni. Tuto chybuje je potfeba kompenzovat (pokud by vinéni nebéZelo rovnobézné se sbérem dat,

jedna se spiSe o skute¢nou nerovnost povrchu). Kompenzace tohoto jevu se provadi pomoci E .Po
stisknuti se otevi‘e okno s nastavenim metody. Je dobré vyzkouset rozné varianty a snimek

predstavuje data po Upraveé.
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Help

Po aplikaci filtru, ktery vyrovna offset jednotlivych linif vypada pr

edchozi snimek takto:
. podlozni_sklo_oscil jg

jpk [Height] 1.0:1 (Gwyddion)
) B A e W B i U T e O

=G
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(3.12 pm, -5.09 um): 119.50 nm = 1.195e-07 m

Method:
(O Median

(O Median of differences
(O Modus

(O Matching

() Facet-level tilt

© Polynomial

Polynomial degree: 1

() Trimmed mean

«»

(O Trimmed mean of differences

Trim fraction: 500 = %
Options
Direction: Horizontal

() Extract background
() Plot background graph

Target graph: New-graph

Reset

Cancel

80 ®

Je vidét, ze vinéni povrchu se vyrovnalo. Rozdil na povrchové mapé neni tak markanti. Obecné plati,
mapa povrchu neni prilis citliva na riizné zmény a lepsi je vyuzit 3D model.
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MiiZe se stat Ze i po srovnani linii dochazi stale k vinéni povrchu. Tato situaci vznika pokud je mérena
povrch skutecné zvinény nebo neni rovnobézny s rovinnou méreni. Toto lze dale kompenzovat

nastroji - (level data by mean plane substraction), které automaticky proloZi a odecte rovinu nebo

B (remove polynomial background), kdy dochazi k odectu polynomu zvoleného radu.
e

Ve chvili kdy mame data srovname je jesté vhodné vyuzit funkce *-0, kterd posune nejnizsi hodnotu
do 0 (do ted’ byla hodnota mérena pristrojem), pro lepsi orientaci.

snimkem.

Nyni se miizeme pomoci funkce =+ podivat na rezy nasim
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UseCku vybereme prostym oznacenim ve snimku a v druhém okné se nam zobrazi jeji profil. Na
obrizku je vidét, Ze Cervena usecka vedena ma mnohem clenitejsi pribéh nez cerna vedena ve sméru

nerovnosti (barvy jsou jen pro lepsi prehlednost, jinak jsou Usecky oznaceni ¢isly). Toto samoziejmé
ovlivni analyzu drsnosti. Vybrany snimek je mozny exportovat zvolenim volby ,apply*“.

Pro analyzu drsnosti pouzijeme funkci % .

H: - 3| [l podiomni sda_sciljpk [Height] 1.0:1 (Gwyddion - O x = o
Eile -8 |75, |=50  |[-25 5 0 75 100 1302 i a
= ] kA s O S mele Amplitude T 004 T————
T ! R, Roughness .. 4864 nm 3 ey
Graph Ry Root mean ... 6.166 nm oz 3 — Roughness
Volume Data R, Maximum .. #8Tnm [ 3
E b |
AXdiita R, Maximum ., 11.67am | = 3
Curve Maps % 3
o Ry Maximum r.. 3314 nm 0003
E View Ry Average ma... 26.71nm 3
JONCNOR*) By Avergema.. 1011nm 3
I 0.02 3
] Data Process . Averagema... 1661 nm T L T
i 0 10 20
EI [E Ry Average thir... 25.57 nm i
R Average thir... 18.14 nm
32150 9! 0.04 J
g — Texture
fo Avesgema. B2 : [ Tatin |
78 Colon: | B [ E
: . 0.02
: Igraph: Texture ~ T 3
] Took v | 0.0500 S E
o 1953 pm 3
%g ja E &* Bl 0.0
m Thickness: 1_: px 3
i B N 2] 2; 3
Interpolation type: Linear v =
f— | -0.02 5
ElnE v N ——
= 0 10 20
&l [&] [ 10 X
x
jl:l (413 um, -2.16 pmi: 3945 nm = 3,045 08 m il e = e

Opét zobrazuje analyzuje vybranou kiivku. V dialogu jsou zobrazeny vypoctené parametry drsnosti.
V hornim grafu je vidét povrch (Cerné), odectené pozadi (Cervéné) a povrch po odectu pozadi, z které
je pocitana drsnost (zelené). V naSem pripadé ale vime, Ze povrch je jiZ kompenzovany pro nerovnost

728



FBMI CVUT

a nechceme provadét odecet pozadi, protoZe se jedna o studovanou strukturu vzorku. V takovém
pripadé je potifeba nastavit hodnotu cut-off na 0.
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Na snimku je vidét, Ze nyni je odecitané pozadi nulové. Je samoziejmé Ze postup zpracovani dat mize
zasadné ovlivnit ziskany vysledek. Je proto tfeba premyslet jaké ipravy provadét a vzorky
zpracovavat konzistentné, aby bylo mozné vysledky porovnavat.

Popsané funkce jsou minimum nutné ke zpracovani protokolu. Gwyddion nabizi celou radu
statistickych a dal$ich funkci. Pro dalsi informace lze navstivit stranku projektu a podivat se do
dokumentace.
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