Pasztazé mikroszképias modszerek

Pasztazo alagutmikroszkdp, Scanning tunneling microscope, STM
Pasztazo elektrokémiai mikroszkdp, Scanning electrochemical
microscopy, SECM (1986)

pasztazo kozeli mezd optikai mikroszkdépia, Near-field scanning optical
microscope, NSOM/SNOM (1984)

Atomerd mikroszkdp, Atomic force microscopy, AFM (1982)

Atomerd mikroszkop specialis valtozatai:

- Conductive atomic force microscopy , C-AFM
- Electrostatic force microscopy, EFM

- Kelvin probe force microscopy, KPFM

- Magnetic force microscope, MFM

- Scanning capacitance microscopy, SCM

Scanning Tunneling Microscope (STM), Gerd Binnig és Heinrich Rohrer, 1981
Ernst Ruska, Pasztazo elektron mikroszkép, 1933
1986 Fizikai Nobel dij



A mikodéséhez megoldandd
problémak

1. Kis méret(i szonda / t(
- felbontast meghatarozza a td mérete: nm-es td

2. A tl mozgatdsa nagy felbontassal
- felbontast meghatarozza a pozicionalas pontossaga: nm pozicionalas

3. A tl és a vizsgalt felllet kozott fellépb kdlcsonhatas mérése
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Tliszonda Cantilever

A felbontast meghatarozo masik tényez6 a tliszonda mérete.
El6allitasuk mikro-elektromechanikai technoldgiaval (MEMS) torténik, sziliciumbal.

" 1600 pm
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Fig.: HAMNOESENSORS™ AdvancedTES™ AFM bip

A tliszonda mérete (d) 2-200 nm kozott valtozik a tipustdl fliggdben.



A mikodéséhez megoldandd
problémak

1. Kis méret(i szonda / t
- felbontast meghatarozza a tl mérete: nm-es td

2. A tli mozgatasa nagy felbontassal
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Piezomotoros aktuatorok

g

Elektrostrikcio

Elektromos fesziltséggel
aranyos mértékd alakvaltozas

Piezoelektromos anyagok

- Kvarc

- Turmalin

- Rochelle —s6 (kalium-natrium-tartarat)
- Topaz

- Aluminnium nitrid (AIN)

- 7ZnO

- Polyvinylidene fluoride PVDF

piezoelektromossag

Alakvaltozas hatasara kialakuld
elektromos feszliltség



LéptetOmotoros aktuator

A B




Pozicionalas, aktuatorok

A felbontast meghatarozé egyik tényezé a tliszondat
pozicionald rendszer geometriai felbontd képessége.
Ezért cél a nanométernél pontosabb mozgatd rendszer.

Léptetébmotoros aktuatorok Piezomotoros aktuatorok
- A maximalis uthossz nincs limitalva - Limitalt maximalis athossz (~100 um)
- Kisebb precizitas - Nagy precizitas (nanométernél

pontosabb pozicionalas)



Pasztazo alagutmikroszkop, Scanning tunneling microscope, STM




A mikodéséhez megoldandd
problémak

1. Kis méret(i szonda / t(
- felbontast meghatarozza a td mérete: nm-es td

2. A tl mozgatdsa nagy felbontassal
- felbontast meghatarozza a pozicionalas pontossaga: nm pozicionalas

3. A tl és a vizsgalt fellilet kozott felléps eré mérése
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Molekularis erok

Atom kozott fellépd vonzo vagy taszitd, nN nagysagrendd erbket kell mérni!

A kémiai kotések erd allanddinak nagysagrendje.
Kovalens kotés: 1-3 nN

lonos kotés: 0,1-5 nN

Masodrendd kotesek: <0,1 nN Az AFM td és a fellilet kozott

0-10 nN er6t hasznalunk a

. . felvételek elkészitése kozben.
Streptavidin-avidin: 250 pN

DNS bazisok kozotti:
adenin-timin: 9 pN

guanin-citozin: 20 pN



A cantilever deformacidjanak detektalasa

o Ziranyu
Laser Diode pOZfCié

valtoztatasa

(*

Puosition-sensitive
Photodetectar

Cantilever Spring

A pozicionald egyszerre
mozgatja a detektort,
fényforrast és a cantilever-t



AFM Cantilever

Shape
Force Constant (k)
Resonance Frequency

Beam
0.2 N/m (0.07 - 0.4 N/m)
13 kHz (9 - 17 kHz)

Length 450 um (440 - 460 um)
Width 50 pum (45 - 55 pm)
Thickness 2um (1-3 um)
AFM Tip
Shape Height Setback Radius

Rotated 17 um (15-19 um)*

15 um (10 - 20 pm)* <10 nm

F=k - d

/

d=F/k=10nN/0,2 N/m =20 nm

mérhetd

d<<h s ,
tartomany

1600 pm

15 Flm ¥,




Az AFM szabalyzasi kore

detektor

Setpoint, alap
erd érték

+

Pozicidonald
rendszer

-

Z pozicid

PID szabalyzo6

PC, topgrafia

[
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Levegbben, F



detektor

Setpoint, alap
erQ érték

+

2. A lézer kitér a detektor fellileten
- set point=elértiik a feltletet

1. A cantilver meghajlik
Pozicionald

rendszer

icio

’

Z poz

PID szabalyzo6

A pdasztazas kozben a controller a Z pozicio valtoztatasaval a
feltlettdl allandd tavolsagra tarja a csucsot. Az erd értéke
allandd a kép készitése kozben.

PC, topgrafia

[

77

Felszinen, F = alap er6 értékkel



Az AFM szabalyzasi kore

Setpoint, alap
erd érték

<.
© detektor +

3. A szabalyzé megvaltoztatja
a piezo- kristalyra kapcsolt
fesziiltséget

Pozicidonald
rendszer

PID szabalyzo6

.7

ICIO

’

PC, topgrafia

[

Z poz

A pasztazas kdzben a controller a Z pozicié valtoztatasaval

a fellilettél allandd tavolsagra tarja a csucsot. Az erd értéke
allandé a kép készitése kozben.

77

F > alap er6 értéknél, beavatkozas szlikséges



detektor

Setpoint, alap
erQ érték

+

5. A lézer visszatér a
set pointba.

4. A cantilever felemelkedik

Pozicionald

rendszer

icio

Z poz

PID szabalyzo6

A pasztazas kozben a controller a Z pozicio valtoztatasaval
a felUlett6l allando tavolsagra tarja a csucsot. Az erd értéke
allandd a kép készitése kozben.

PC, topgrafia

[

Beavatkozdas utan (csucs megemelve), F = setpoint



A mértjelre rakodo zaj forrasai

A felbontast, képminbdséget meghatarozo harmadik tényez6 a zaj.

A mérést terheld zaj forrasai:

- Mechanikus rezgés

- Légmozgas és akusztikus zaj

- Az elektronikus aramkorok zaja

- A fotddetektor és a lézerdidda zaja
- Elektromagneses zaj

- A cantilever termikus rezgése




Zaj csdkkentése: i acé
a) csokkentese Mi a cél?

- Rezgésmentes asztal . -y L.
, . . ¢mmmmm) wvilyen mértékben éri
- Zart, hangszigetelt munka tér

. (e et meg faradozni vele?
- Faraday kalitka, termosztalt tér 8




AFM kép, a felllet topografiadja

Az X, Y sik pasztazasa kozben a felllet és a tlszonda kozotti erd allando értéken
tartasahoz sziikséges a Z irdanyu elmozdulast abrazoljuk az X, Y pozicidk
figgvényében.
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500 nm
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A topografian tul — egyéb lehetbségek

Molekulak kozoti kotések erejének kozvetlen mérése
1.

—

0.0

-1.0

i " Il 1 1
0 100 200 300
Relative suriace displacement (nm)

Direct Measurement of the Forces Between Complementary Strands Of DNA,
Science, Vol 266, 1994



Komplementer DNS szalak szétvalasztasa.
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Figure 1. Complementary DNA oligonucleotides are chemically 0 20 40 60
attached to an AFM tip and a glass surface. As the tip 15 brought
in contact with the surface a double strand forms, which can Extension [nm]

subsequently be unfolded upon refraction of the fip.

Unzipping DNA Oligomers, NanolLetters 2003, Vol. 3, No. 4, 493



Vezetbképesseg mérd AFM, Conductive AFM

Domborzat

minta

Aram térkép

(e
500 nm

0.93 pm

0.00 pm

A felulet lokalis vezet6képességét méri a domborzattal meghatarozasa kozben. A kontakt
Uzemmaodu pasztazas kozben alando feszultséget kapcsol a tli és a céltargy kdzé és a hely
fuggvényében rogziti az aramot.



Surlodasi erd, Lateral Force Microscopy

A felllet és a tlszonda kozott surlddasi tényez6 valtozasat térképezzik fel a
hely fliggvényében.

Az anyagi mindségtdl is fugg!

pasztazas iranya

A cantilever elcsavarodik a surlodasi er6 kovetkeztében, amit a helyérzékeny
detektor megkilonboztet a Z irdanyud elmozdulastdl (a cantilever elhajlik).



Surlodasi erd, Lateral Force Microscopy

A cantilever elcsavarodik a surlédasi er6 kovetkeztében, amit a
helyérzékeny detektor megkilonboztet a Z iranyu elmozdulastdl.

Csavarodas Z iranyu kitérés

9=

Surlédasi ero Domborzat

________________




A csucs megddblése a képen virtuadlis mélyedés megjelenésével jar.

A lézer vissza-
verédésének helye

felilet Nagy surlédasi

tényez6

AFM-mel a fellilet
mentén mért profil

Alacsony surlodasi
tényez6




Surlédasi er6 mikroszkdpias kép polisztirén polibutadién blokk-kopolimerrél.

A domborzat 3D abrazolasa 3D domborzat és a szinekkel jeldlt az
eltérd surlddasi tényezdjl teriletek.

3D topography




Amplitudo
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Dinamikus vagy Tapping mode
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%_ detektor

Set point, alap
amplitudo érték

+

2. A fény oszcilldl a detektor
feliileten

1. A cantilver rezgése

valtozik Pozicionald

icio

’

. rendszer

Z poz

PID szabalyzo6

PC, topgrafia

A pdasztazas kozben a controller a Z pozicio valtoztatasaval a
feltlettdl allandd tavolsagra tarja a csucsot. Az amplitado
értéke allandd a kép készitése kozben.

[

A felszinen, amplitudd = setpoint



Pasztazo elektron
mikroszkdp felvétel
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AFM, topografia AFM, fazis térkép



Sllmusl at bon

Nature Materials volume 13, pages 264—-270 (2014)



Az AFM mérés tipusa

Dinamikus
(Tapping mode)

A mérdcsucs oszcillaléd mozgast
végez a fellletre merdleges
iranyban

A kontroller allandé amplitudoét
tart pasztazas alatt.

- Fazis térkép
- Peak force mdodszer

Kontakt
(Contact mode)

A mérdcsucs a felllettel
folyamatosan érintkezve mozog.

A kontroller allandé erét (elhajlast)
tart a pasztazas alatt.

- Allandé er8 (constan force)

- Surlédasi er6 (Frictional force)

- Vezet6képesség mérés (cAFM)

- Magneseserd mikroszképia (MFM)
- Kapacitiv mikroszkdpia (SCM)



Nanolitografia avagy a felilet modositasa

LN nagysagrendd erbk a td és a felilet kozott
(mérésnél nN)

75 nm

0 nm

Keresztmetszet a fehérvonal mentén
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X, nm

Nagy konstans er6t hasznalva , lekaparjuk” a feltletet boritd réteget, az igy képz6dott
godor mélysége azonos a rétegvastagsaggal.



Hasznos linkek

Nanosurf:

https://www.nanosurf.com/en/how-afm-works

https://www.youtube.com/channel/UCbNUVUGJEAmE oJKImVRS8tQ

Park System:

https://www.parksystems.com/index.php/medias/nano-academy/how-
afm-works

https://www.youtube.com/user/parknano/videos
(rovid, egyperces videdk)



https://www.nanosurf.com/en/how-afm-works
https://www.youtube.com/channel/UCbNUVUGjE4mE_oJKJmVR8tQ
https://www.parksystems.com/index.php/medias/nano-academy/how-afm-works
https://www.youtube.com/user/parknano/videos

