Nanomaterialy

CWICZENIE 5

Analiza struktury nanokompozytéw.

Cel ¢wiczenia:
Okreslenie stopnia rozproszenia i rozmiaru nanonapehiaczy w osnowie polimerowe;.
Analiza topografii 1 obrazow fazowych nanokompozytéw za pomocg mikroskopii sit

atomowych AFM.

WPROWADZENIE

Mikroskop ze skanujacg sonda (Scanning Probe Microscope — SPM) z serii MultiMode
(MM), jest mikroskopem zaprojektowanym do obrazowania matych probek (o $rednicy ok.
15mm), przy uzyciu wymiennych skaneréw. Urzadzenie to umozliwia pozyskiwanie obrazow

o roznych rozmiarach poczynajac od skali atomowej do rozmiarow powyzej 125 um.

MM-SPM jest system z tzw. skanujaca probka, co oznacza, ze skanowanie odbywa si¢ za
pomocg nieruchomo zamieszczonej koncowki sondy skanujacej oraz  probki
przemieszczajacej si¢ adekwatnie do kierunku skanowania. Jest to przyklad jednego
z rozwigzan wykorzystywanych przez Veeco. W innych przypadkach, jak np. w systemach
Dimension, to probki znajduja si¢ w pozycji nieruchomej, natomiast skanowanie odbywa si¢
za pomoca ruchomej koncowki sondy skanujacej przyczepionej do uchwytu tuby skanera
piezoelektrycznego. W przypadku systemu MM-SPM probka mocowana jest na metalowym
krazku (podstawce), ktory umieszczany jest na uchwycie magnetycznym znajdujacym si¢ na
szczycie  tubki skanera  piezoelektrycznego. Napigcie  przylozone na  skaner
piezoelektrycznego powoduja rastrowy ruch probki, z ktoérej igla pobiera informacje na

zasadzie analogicznej do fonografu sczytujacego dane z plyty winylowe;.

Istnieje szereg tryboéw, w ktorych pracuje MultiMode SPM:
- Tryb kontaktowy AFM (Contact AFM) — dokonuje pomiaru topografii poprzez
przemieszczanie mechaniczne skanujacej sondy nad powierzchnig probki. Umozliwia pomiar

w powietrzu i w cieczy (patrz, Rozdzial 9).



- TappingMode AFM - dokonuje pomiaru topografii poprzez ,,dotykanie” powierzchni
oscylujaca sonda skanujacg. Tryb TappingMode eliminuje sily zwigzane z ocieraniem si¢
sondy o probke, mogace doprowadzi¢ do uszkodzen delikatnych warstw wierzchnich i tym
samym do pogorszenia rozdzielczosci skanowanego obrazu. Tryb umozliwia pozyskiwanie

obrazu w powietrzu lub w cieczy (patrz, Rozdziat 10).

- Obrazowanie fazowe (Phase Imaging)— umozliwia pozyskiwanie obrazéw kontrastowych

pod wzgledem adhezji i sztywnosci (patrz, Rozdziat 10 i Rozdziat 16).

- Tryb bezkontaktowy AFM (Non contact AFM) — dokonuje pomiaru topografii poprzez
czuto$¢ na sity przyciggania Van der Waalsa pomiedzy koncoéwka sondy skanujacej,
a powierzchnig skanowanej probki, w stosunku do ktorej, koncoéwka znajduje si¢ na pewnej
wysokosci. Tryb oferuje gorsza rozdzielczos¢ w stosunku do Contact AFM lub TappingMode
AFM.

- Tryb LiftMode - Iaczona technika dwuprzebiegowa, w ktorym mozliwy jest pomiar
odpowiednio topografii (przy uzyciu TappingMode) lub innej, wybranej cechy (np. sily
magnetycznej lub elektrycznej), Pomiar topograficzny wykorzystany jest w tym przypadku

do $ledzenia probki na stalej, okreslonej wysokoséci od jej powierzchni. (Rodziat 15).

- Magnetic Force Microscopy (MFM) — dokonuje pomiaru rozkladu gradientu sity
magnetycznej nad powierzchnig. Wykorzystuje LiftMode do $ledzenia topografii. (Rozdziat
16).

- Lateral Force Microscopy (LFM) — mierzy sily tarcia pomigdzy koncowka sondy

skanujacej, a powierzchnig probki. (Rozdzial 13).

- Skaningowa mikroskopia tunelowa (Scanning Tunneling Microscopy, STM) — pomiar
topografii powierzchni probki przewodzacej przy uzyciu pradu tunelowego, ktory zmienia sig
pod wplywem odlegltosci koncoéwki sondy skanujacej od powierzchni probki. Opcjonalnie,
dostepny jest niskopradowy STM, umozliwiajacy prace w zakresie pradow tunelowych
subpikoamperowych, co jest szczegdlnie istotne w przypadku probek stabo przewodzacych.

Istnieje mozliwos$¢ przeprowadzania spektroskopii tunelowe;.



- Mikroskopia elektrochemiczna (ECSTM, ECAFM) — mierzy strukture oraz wlasciwos$ci
materialdow przewodzacych zanurzonych w roztworach elektrolitycznych z mozliwoscia

kontroli potencjatow lub bez potencjatu. Patrz, instrukcja obshugi elektrochemicznego SPM.

- Litografia — Umozliwia wykorzystanie koncowki do $cierania warstwy lub wykonywania
testow wglebnikowych na powierzchni. Umozliwia tworzenie wlasnych wzoréw,
przeprowadzanie testow mikrotwardosci, itd. Wykonywana jest przy uzyciu trybu
kontaktowego lub STM. Szczegdty, Command Reference Manual oraz Support Note 225 —

Nanoindentation / Nanoscratching.

- Torsion Resonance Mode (TR Mode) — mierzy topografie powierzchni poprzez oscylacje

skretng skanujacej sondy — zobacz Torsional Resonance Support Mode.

W mikroskopie sit atomowych do zobrazowania powierzchni probki mozna wykorzystac sity
krétko- Iub dlugo-zasiggowe. Ze wzgledu na rodzaj tych sit wyr6zniamy nast¢pujace gtowne

tryby pomiarowe:

Tryb kontaktowy:

Non dynamic mode: CONTACT MODE

COCTRT0

e Wykorzystuje metode kontaktowa. W odleglosci 1 A ostrza od probki powstaje
kontakt z probka. Umieszczony za wysiggnikiem STM rejestruje wychylenia. Sita
odpychania umozliwia pomiar topografii ze zdolno$cig rozdzielcza ponizej 0,1 A.
Rejestracji wychylenia wysiggnika dokonuje si¢ rowniez metodami elektrycznymi, badz
optycznymi. W trybie kontaktowym ostrze AFM odgrywa role profilometru badajacego
topografie powierzchni. Nacisk ostrza na powierzchnie wynosi od 10! N do 10" N, co
powoduje, ze obszar kontaktu pomigdzy ostrzem a powierzchnig probki jest ekstremalnie

maty. W tym trybie wykorzystywane sa krotko-zasiggowe sity oddziatywania


http://pl.wikipedia.org/wiki/Niuton

mi¢dzyatomowego. Pomi¢dzy atomami na czubku ostrza a atomami probki zachodza
bezposrednie interakcje ich sfer elektronowych, a dziatajace na ostrze sily odpychajace
powodujg ugigcie mikrobelki. Ostrze podczas skanowania jest w kontakcie z probka

(obszar odpychajacych sit van der Waalsa).

Pomiar sity dokonywany jest przez rejestracje wychylenia (ugigcia) swobodnego
konca dzwigni z ostrzem podczas skanowania probki
F=—cAz [N]
C — stata sprezystosci

Az — wychylenie dzwigni

Calkowita sita jaka ostrze dziata na probke:
F=Fc + Fadh — Fvow
Fc — sila wywierana na probke przez dZzwignig,
Fadh — sita adhezji (kapilarna, elektrostatyczna),

Fvbw — sila van der Waalsa.

W trybie kontaktowym wykorzystywane jest ostrze o malej stalej sprezystosci c<1 N/m
co pozwala zminimalizowa¢ site¢ oddziatywania miedzy ostrzem a probka podczas
skanowania. Dlugo$¢ dzwigni 100-200um. Duza rozdzielczo$¢ obrazéw. Mozliwos¢

uszkodzenia probki lub ostrza.

Tryb bezkontaktowy:

Dynamic mode: NON-CONTACT MODE

Polega na wprawieniu w drgania (o czestosci drgan wlasnych) wysiegnika z ostrzem.

W tym przypadku utrzymuje si¢ odleglos¢ ostrza od probki (10-100 nm). Istnieje zatem



mozliwo$¢ badania sit dalekiego zasiggu (elektrostatycznych, magnetycznych, van der
Waalsa). Wysiegnik wprawiony w drgania, za pomoca generatora, w przypadku
umieszczenia go w obszarze gradientu dziatajacej nan sity zmienia fazg oraz czestotliwosé
drgan, co jest rejestrowane. Dzwignia oscyluje z czestotliwos$cig rezonansowg lub blisko
niej. Mozemy traktowac¢ ja jako oscylator harmoniczny z czgstotliwos$cig rezonansowa f.
_ 1 |Cefr
f =55, Hzl
m — efektywna masa dzwigni i ostrza,

Cerf — efektywna stata sprezystosci.

Detekcja w trybie bezkontaktowym:
- zmiana stalej sprezystosci dzwigni w obecnosci gradientu sity powoduje zmiang

czestotliwosci rezonansowej dzwigni.

Metody detekcji zmiany czegstotliwosci rezonansowe;:
e Detekcja amplitudy
- dzwignia oscyluje z ustalong czestotliwo$cig fex > fo
- gdy dF/dz = 0 amplituda oscylacji jest troche nizsza od amplitudy dla fo

- zmiana czgstotliwosci rezonansowej powoduje zmiang amplitudy zmian dzwigni
e Detekcja czgstotliwosci
- dzwignia oscyluje z rezonansow3 czgstotliwoscig

- zmiana czgstotliwosci jest mierzona bezposrednio

Tryb z przerywanym kontaktem (Tapping mode):

Dynamic mode: TAPPING MODE




* Jest to metoda podobna do bezkontaktowej z tym, ze ostrze znajduje si¢ blizej powierzchni
1 amplituda jego drgan jest wicksza tak, ze w skrajnej pozycji ostrze lekko dotyka probki.
Oczywiscie, jest to metoda posrednia miedzy dwoma powyzszymi. Daje mozliwosci,

czasem bardzo uzytecznego kompromisu ich wad i zalet:

- oscylujaca dzwignia z ostrzem jest blisko czgstotliwosci rezonansowej (f = 50-500
kHz)

- duza amplituda oscylacji (>20nm) kiedy ostrze nie jest w kontakcie z probka

- oscylujace ostrze jest zblizane do probki 1 zaczyna uderza¢ w probke

- krotka, sztywna dzwignia z krzemu ze zintegrowanym ostrzem

- duza stata sprezystosci dzwigni (¢ = 20 — 80 Nm)

- wysoka czestotliwo$¢ rezonansowa (f = 200 — 400 kHz)

- mozliwo$¢ skanowania migkkich powierzchni

- dobra zdolno$¢ rozdzielcza

Za pomocg mikroskopu sil atomowych mozna uzyska¢ mikroskopowe mapy opisujace
zarowno uksztaltowanie powierzchni, jak i jej wlasciwosci fizyczne, takie jak: tarcie, adhezja,
rozkltad ‘tadunku elektrostatycznego, przewodno$¢ elektryczna, struktura domen
magnetycznych czy przewodnos$¢ termiczna. AFM umozliwia takze obrazowanie S$cian
domenowych w ferroelektrykach. Przeprowadzenie pomiaru zwykle nie wymaga
skomplikowanych procedur przygotowania badanej probki (w pordOwnaniu z innymi
metodami mikroskopowymi) i moze by¢ dokonane zardGwno w powietrzu, jak i w cieczy czy
w prozni. Dzigki temu np. w biologii staje si¢ mozliwe obrazowanie i badanie wlasciwosci
zywych komorek w ich naturalnym ciektym $rodowisku, co jest utrudnione w przypadku

szeroko dotychczas stosowanej mikroskopii elektronowej.

Metoda AFM bada si¢ albo tzw. powierzchnie swobodne probek (czyli powierzchnie takie jak
naturalnie wystgpuja) albo powierzchnie otrzymane w wyniku bardzo precyzyjnego cigcia
probki. Czesto bada si¢ tez pojedyncze warstwy atomOw nanoszone na specjalnych

matrycach.

Mikroskopia sit atomowych znalazla rowniez zastosowanie w kontroli jakosci w przemysle

materialdow optycznych, polprzewodnikowych oraz magnetycznych nos$nikéw pamigci.



Mikroskop sil atomowych umozliwia badanie gladkos$ci powierzchni stempli do wyrobow

ptyt kompaktowych.

AFM stosuje si¢ w chemii i fizyce do badania m.in. struktury krystalicznej probek, ponadto
do obserwacji formowania warstw surfaktantotworczych czastek koloidalnych Iub np. do
bezposredniej obserwacji, w jaki sposob "ukladaja" si¢ czasteczki polimeru w stopie. Metoda
ta jest tez czgsto wykorzystywana w metalurgii, geologii 1 biofizyce.

Budowa urzadzenia i zasada dziatania:

Glownym elementem systemu jest mikroskop SPM przedstawiony na zdjeciu ponizej:

Pokretlo strojenia Pokreta strojenia wiazki

fotodiody w kierunku Swiatla laserowego
plonowym \ A

Migjsce na probke

Sonda

Glowica

Uchwyt sond

Pokretla przemieszczajce sonde nad

probka .
Sprezyny
Skaner stabilizujace
dovice SPM
{na zdjeciu EV", g
model AS-12)
Sprzeglo napedu 3
silnka krokowego Pierscien podtrzymujacy skaner
Przycisk wyboru . Przelgcznik sterowania silnikiem
trybu pracy Vo krokowym

Wskaznik RMS (w trybie TappinghMode
AFM) lub VERT (w trybie kontaktowym)

Wskaznik VERT (w trybie Tappinghfode)
lub HORIZ (w trybie kontaktowym)

Sruba stabilizujgca
Wskaznik sygnatu SUM

Baza systemu MultiMode



1. Glowica SPM

Na zdjeciu ponizej przedstawiono glowice MM-SPM wraz z opisem pokretet sterujacych.
Glowica z zamontowanym wysiegnikiem osi X-Y wspolpracuje kinetycznie ze skanerem
poprzez trzy bolce kontaktowe. Para sprezyn zabezpieczajacych stabilizuje glowice,
umozliwiajac jej podnoszenie i opuszczanie za pomocg gwintowanych srub regulacyjnych
przechodzacych przez korpus skanera. W starszych modelach, obydwie s$ruby byly
regulowane recznie przez operatora, za$ tylna byla regulowana poprzez silnik krokowy.
Nowsze modele skanerow, tzw. ,,pionowych” wykorzystuja regulacje za pomoca pojedyncze;j

$ruby sterowanej silnikiem krokowym.

Regulacja osi Yiasera

Regulacja fotodiacly Regulacja oo X lasera

KLUCZOWE

1. Laser

2. Lustro

3. Sonda

4. Lustro skosne
5. Fotodetektor

Regulacja wysiegnika glowicy osi X Regulacja wysiggnika glowicy esi Y



Na zdjeciu przedstawiono wewnetrzne elementy glowicy AFM. Matryca fotodetektora —
cztery elementy detektora $wiattoczulego, zapewnia uzyskanie réznych danych w zaleznos$ci
od trybu pracy. Sygnal SUMY, bez wzgledu na tryb pracy, uzyskiwany jest ze wszystkich pol
detektora. Wzmocniona réznica sygnatdéw miedzy dolng, a gorng polowa matrycy umozliwia
uzyskanie informacji 0 odchyleniu dzwigienki sondy. Roéznica ta wykorzystywana jest
bezposrednio w trybie kontaktowym AFM. W trybie z przerywanym kontaktem
(TappingMode), mierzona jest zmiana amplitudy oscylacji dzwigienki sondy skanujace;j.
Jednoczes$nie informacja ta konwertowana 1 wyswietlana jest w postaci wartosci skutecznej
RMS (badz w postaci sygnatu fazowego, jezeli takowy jest dostepny). Analogicznie, rdéznica
sygnatow miedzy lewa, a prawg potowa macierzy fotodetektora, daje informacj¢ o skrgceniu
ramienia dzwigienki skanujacej, co jest wykorzystane np. przy pomiarze sit dziatajacych

w poprzek beleczki sondy (typ danych: Tarcie).
Laser [ J Segmenty fotodetektora

Fotodatektor /13 \

A SLustro &

Sonda "‘_ '

2. Skanery
Na zdjeciu ponizej przedstawiono wymienne skanery dostepny dla mikroskopu SPM
MultuMode. W zaleznosci od wybranego modelu, zmienia si¢ maksymalny zasig¢g
skanowanej powierzchni jak i rozdzielczo$¢ uzyskanego obrazu. Im dtuzszy skaner (jak np.
,»J7) tym wickszy zasigg mierzonej powierzchni. Krotsze skanery (np. typu ,,A”) oferuja
mniejszy zakres, ale rozdzielczosci uzyskanych obrazow moga dochodzi¢c nawet do skali
atomowej. Mniejsze skanery wykazuja tendencj¢ do mniejszej wrazliwosci na zaklocenia
powstajace w zakresie czestotliwosci, glownie ze wzgledu na ich kompaktowa obudowe.
Wigksze skanery pozwalaja zwickszenie skanowanego obszaru, ale wymagaja jednoczesnie
zastosowania dodatkowych  §rédkéw zapobiegajacych powstawaniu szumoéw podczas

pomiaru obszar6w o mniejszych rozmiarach w wyzszej rozdzielczos$ci.



AS-130V AS-200 ('K)  ag.130 ()
(pionowy “J")

1

AS-0.5 ("A")

Nie pokazano: AS-12 (“E")

3. Uchwyty sond
Rodzaj badanej probki oraz tryb pracy mikroskopu SPM warunkujg wybor odpowicdniej
sondy 1 stosownego uchwytu sond. Na przyktad, jesli podczas pomiaru stosowany jest tryb
kontaktowy AFM, to zwykle wybiera si¢ sonde¢ z azotku krzemu [ang. Silicon Nitride Probe]
zamontowang w uchwycie standardowym. Je§li podczas pomiaru probki biologicznej
w cieczy stosowany jest tryb TappingMode, to stosuje si¢ specjalng celke cieczowa. Tryb
STM  wykorzystuje charakterystyczny uchwyt, wyposazony w malutki otworek,
przystosowany do mocowania igiel przewodzacych. Przyktady réznych rodzajow uchwytow

sond przedstawiono ponizej na zdjeciu.

Contact and

tapping mode Force d Torsion

.

EFM
Widok od gory . ~ 3
{ Lo
I a7
(oznaczenie)

I Lo ]
Widok od dotu F

Uchwyt sond przystosowany do
wspétpracy z modutami aplikacyjnymi
(z transparentnym korpusem) |

s



4. Sondy
Sondy dostepne sa w réznych rozmiarach, ksztaltach oraz wykonane s3 z réznych

materialow. Dobiera si¢ je w zaleznosci od rodzaju trybu obrazowania.

Przewodzace igly

Sondy STM skiadaja si¢ zwykle z kawalka drutu, przycigtego i/lub wytrawionego w celu
otrzymania ostrej koncowki o rozmiarach atomowych, na jednym z koncow. Zazwyczaj sg
one wytwarzane z przewodow wolframowych lub ze stopu platynoirydu. Wytworzone pole
potencjalne powoduje przeptyw elektronéw pomigdzy koncoéwka igly, a powierzchnig préobki.
Podobnego typu sond iglowych uzywa si¢ w litografii. Skladaja si¢ one ze zwyktych
koncowek wolframowych do STM 1/lub igly z drobnym diamentem osadzonym na jednym
z koncow. Sond litograficznych uzywa si¢ do mechanicznych uszkodzen powierzchni probki
w postaci kontrolowanych nakt6¢ i zarysowan. Sonda stuzy wtedy jako wglebnik 1 moze by¢
uzywana do badania mikrotwardo$ci powierzchni, tworzenia wzoro6w wytrawien lub badania

charakterystyki materiahu.

Sondy z koncowkami skanujacym na dzwigience

Wigkszos¢ badan SPM wykonuje si¢ uzywajac sond z koncowka przymocowang do
dzwigienki (zwang czasem mikrobelkg). Skladaja si¢ one z elastycznego ramienia
rozciagajacego sie od sztywnego podioza, na ktérym wytrawiona jest skanujaca koncowka.
W trybie kontaktowym AFM, elastyczna mikrobelka z sonda zachowuje si¢ jak S$ruba
nanometryczna, umozliwiajac koncoOwce pomiar sit reakcji powierzchni probki. W trybie
TappingMode, sonda oscyluje pionowo zgodnie z czgstotliwoscia rezonansowa przy

jednoczesnym pomiarze amplitudy i fazy.

t0vm F1 LO
X900 18mm

Sondy z azotku krzemu Sondy trawione w krzemie



Sondy z koncéwka skanujaca wytrawiona na dzwigience — sondy z azotku krzemu (NP —
ang. Nitride Probe)

Wiekszos¢ badan w trybie kontaktowym AFM wykonuje si¢ uzywajac koncéwek z azotkiem
krzemu (silicon nitride probes). Koncowki te cechuja si¢ znakomitg elastycznoscig, co
utatwia ich uzywanie, oraz s3 mniej wrazliwe na btedy niz sondy sztywniejsze. Oferowane sg
w roznych rozmiarach 1 napylone warstwami wykonanych z rdéznych materiatow,
umozliwiajac uzytkownikowi ich odpowiednie dopasowanie do obrazowanej probki. Jedng
z charakterystycznych cech koncéwek z azotku krzemu jest to, ze sa one tatwo
wychwytywane przez wlasciwosci (wloskowate) napigcia powierzchniowego probki; t;.
zamykane (pulapkowane) w mikroskopijnej warstwie skondensowanej pary wodnej na
powierzchni probki pod cisnieniem atmosferycznym. Efekt napigcia powierzchniowego
wywiera znaczgca sile na atomowej wielko$ci zaostrzong koncowke sondy. Chociaz moze to
nie nastreczaé¢ problemow na twardych powierzchniach, to czegsto wystarcza do
zdeformowania migkkich probek. Regulacja Wartosci parametru ,Setpoint” moze
skompensowac¢ znaczng cze$¢ tej sity; niemniej jednak moze w dalszym ciggu prowadzi¢ do
uszkadzania migkkich probek. Koncowki z azotku krzemu mogg by¢ réwniez uzywane w

trybie TappingMode, mimo, iz nie sg one optymalne do tego celu.

Sondy z koncowka skanujaca trawiona na dzwigience — Tryb TappingMode

Odpowiedzig firmy Veeco na zminimalizowanie sit kontaktu AFM jest tryb TappingMode —
opatentowany tryb pracy SPM. W tym przypadku, sztywna sonda z krzemu krystalicznego
(crystal silicon) poddawana jest oscylacjom o czgstotliwosci rezonansowej. Jako, ze
koncoéwke cechuje wysoka czgstotliwos¢ (np. ponad 100 kHz) drgan wiasnych, posiada ona
wystarczajacg energie do uwolnienia si¢ spod sil napiecia powierzchniowego. Sonda ta jest
znacznie sztywniejsza niz wykonana z azotku krzemu (NP), co czyni ja bardziej lamliwa
i bardziej wrazliwg na bledy. Tym samym, operator musi by¢ bardziej ostrozny podczas

przygotowywania koncowki sondy i probki.

Sondy z koncowka skanujaca trawiong na dzwigience — MFM [Mikroskopia Sil
Magnetycznych]

Odmiang sondy z krzemu krystalicznego jest sonda MFM. Zasadniczo jest to sonda trybu
TappingMode, posiadajaca na koncowce powloke magnetyczng. Gdy namagnesowana

koncoéwka oscyluje, w obrebie p6l magnetycznych na powierzchni probki, nastepuje



modulacja fazy i czestotliwosci drgan belki. Parametry te sa monitorowane umozliwiajac
pomiar sily pola magnetycznego oraz obrazy domen magnetycznych.

Sondy mocowane na dzwigience — EFM [Mikroskopia Sil elektrostatycznych]

Podobnie do trybu MFM (patrz wyzej), tryb EFM rowniez jest realizowany przy uzyciu sond
specjalnego typu. KoncoOwki EFM posiadaja tadunek elektryczny, umozliwiajagcy mapowanie
p6l potencjalnych powierzchni probki. Technika EFM pozwala na stworzenie mapy domen

elektrycznych probki.

Sondy Specjalne
Wraz z gwaltownym rozwojem dziedziny SPM nieustannie wprowadzane s3 nowe

sondy. Ponizej przedstawiono kilka przyktadow sond specjalnych:

» Skaningowa mikroskopia pojemnosciowa (SCM) — Koncowki dziatajg jak antena radiowa
umozliwiajgca pomiar lokalnych zmian pojemnosci powierzchni. W technice SCM mogg by¢

stosowane sondy MFM.

* Sondy z dodatkiem $rodkow chemicznych — sondy z dodatkiem zwigzkow chemicznych
moga by¢ wykorzystywane np. do badania sity wigzan chemicznych, obrazowania

receptorow wigzan chemicznych membran komoérek biologicznych, etc.

 Obrazowanie termiczne — W tym przypadku koncoéwka skanujgca zbudowana jest z matego

termoelement stuzgcego do podgrzewania skanowanej powierzchni.

 Zogniskowana wigzka jonowa (FIB) — Koncoéwki trybu TappingMode o dlugosci do 6 um
wytrawione z krzemu krystalicznego przy uzyciu zogniskowanej wigzki jonoéw (FIB).
Udoskonalony wspdtczynnik ksztattu daje im lepsza rozdzielczo$¢ katowa na stromych

$ciankach bocznych.

5. Mechanizmy sterujace praca petli sprzezenia zwrotnego
W celu wytwarzania wysokiej jakosci obrazow, SPM musi posiada¢ mozliwos¢
kontrolowania z duza dokladno$cia wzajemnego oddziatywania miedzy koncowka sondy
a probka. Jest to mozliwe poprzez zastosowanie elektronicznej petli sprz¢zenia zwrotnego,
ktéra utrzymuje dzialajace migdzy sonda, a probka sity na okreslonym przez uzytkownika

poziomie Wartosci zadanej (ang. ,,set point”). Pomimo tego, ze przetwarzane sygnaly



zmieniaja si¢ w zaleznosci od zastosowanej techniki SPM, petla sprzgzenia zwrotnego

zasadniczo pelni te sama rolg.

5.1. Przeglad mechanizmow odpowiedzialnych za kontrol¢ pracy mikroskopu SPM

MMSPM korzysta z tzw. ,,dzwigni optycznej” w celu badania dostepnej przestrzeni migdzy
sonda, a powierzchnig mierzonej probki. Wigzka lasera, odbita od powierzchni mikrobelki,
trafia na matryce fotodetektora. Wzglednie dlugi odcinek, ktory musi przeby¢ wigzka Swiatla
laserowego od mikrobelki do detektora stanowi rami¢ dzwigni optycznej. Niewielkie zmiany
potozenia belki, powoduja wzmocnienie zmian polozenia wigzki $wiatla laserowego na
detektorze. Podczas pomiaru, mikrobelka reaguje na zmiany w topografii powierzchni
(odchylajac si¢ mniej lub bardziej w trybie kontaktowym badz zmieniajac amplitude oscylacji
lub faze w trybie TappingMode AFM). Proces przygotowania do pomiaru charakteryzuje si¢
ustaleniem potozenia wigzki badz specyfiki oscylacji przy wykorzystaniu specjalnego punktu
ustalenia — tzw. ,,setpoint” — okre$lanego przez uzytkownika. Podczas pomiaru polozenie
wiagzki lub jej oscylacja moga si¢ zmienia¢ wraz z elementami powierzchni. Kazde
odchylenie wigzki od punktu ,setpoint" powoduje wygenerowanie, tzw. sygnalu bledu.

Sygnat ten podlega autokorekcji w wyniku pracy petli sprzgzenia zwrotnego.

WYKONANIE CWICZENIA

Obrazowanie powierzchni probek wykona¢ za pomocg mikroskopu sit atomowych (AFM)
technika QNM. Na podstawie zmian lokalnej wartosci modulu Younga fragmentow
powierzchni probki zaobserwowaé sztywne obszary, ktore odpowiadajg obecnoS$ci
napelniaczy oraz obszary o mniejszej sztywnosci zwigzane z osnowag polimerowa. Na
podstawie uzyskanych zdje¢ oszacowaé stopien homogenizacji napetniacza na powierzchni

matrycy polimerowej i rozmiar6w jego czastek.

Badania wykona¢ przy uzyciu mikroskopu NanoScope V firmy Bruker, stosujac igle
skanujaca, RTESPA o czestotliwos$ci rezonansowej 270 kHz. Szybko$¢ skanowania 1 kHz i
rozdzielczo$¢ 256 linii, a nastgpnie analizowane przy uzyciu oprogramowania Nanoscope

Analysis.



Wykonanie pomiarow
W trakcie ¢wiczenia zostang wykonane zdjecia — powierzchni wybranych probek
nanokompozyéw epoksydowych oraz nanokompozytow termoplastycznych z dodatkiem

modyfikowanych glinokrzemianow z wykorzystaniem trybu QNM. Pomiar obejmuje:

1) przygotowanie probki do pomiaru,
2) zamontowanie probki w aparacie,
3) ustawienie parametréOw pomiaru,

4) wykonanie pomiaru.

Opracowanie wynikow
Wyniki pomiaréw opracowane beda przy pomocy oprogramowania.
Sprawozdanie z przeprowadzonych ¢wiczen powinno zawierac:

[J rodzaj aparatury wykorzystanej w ¢wiczeniu,

[J warunki pomiarow,

[J opracowanie wynikow,

U

analiz¢ 1 omOowienie wynikow.
Zagadnienia do kolokwium:

Metody obrazowania struktury nanomateriatow.

Zasada pomiaru w mikroskopii AFM.

Budowa mikroskopu AFM.

Interpretacja danych doswiadczalnych.

Zasada pomiaru w dyfraktometrii rentgenowskiej (WAXS, SAXS).

Zastosowanie metody SAXS do charakterystyki wtasciwosci materialdw polimerowych.

N o g~ e D

Zastosowanie metody SAXS i WAXS do charakterystyki glinokrzemianow oraz
nanokompozytéw z ich dodatkiem.

8. Interpretacja danych doswiadczalnych — dyfraktograméw polimerow.
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