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Spis oznaczen i akronimow

— wspotczynnik korekcyjny dla obliczenia gestosci widmowej szumu 1/f
uwzgledniajacy przebieg procesu technologicznego

— bezwzgledne zmiany rezystancji piezorezystorow

— bezwzgledne zmiany rezystancji piezorezystoréw obciazanych podtuznie

— bezwzgledne zmiany rezystancji piezorezystorow obciazanych poprzecznie

—bezwzgledne zmiany rezystancji piezorezystora zintegrowanego wzdhuz
osi Z czujnika

— bezwzgledne zmiany rezystancji piezorezystorow zintegrowanych wzdtuz
osi X czujnika

— wychylenie piezorurki wzdtuz osi X

— wychylenie piezorurki wzdtuz osi Y

— gradient sit

— przenikalnos¢ dielektryczna prozni

— przenikalnos¢ dielektryczna warstwy izolatora

— tensor wspolczynnikow przenikalnos$ci elektryczne;j

— czuto$¢ fotodetektora

— faza drgan rezonansowych

— dhugos¢ promieniowania lasera

— $redni wspotczynnik piezorezystywny

— sktadowe tensora piezorezystywnego

— podtuzny wspotczynnik piezorezystywny

— poprzeczny wspotczynnik piezorezystywny

— skosny wspotczynnik piezorezystywny

— gestos¢ mocy optycznej

— gestosc

— sktadowa tensora rezystywnosci

— sktadniki tensora naprgzen

— wariancja szumu $rutowego

— wariancja szumu intensywnosci lasera

— $rednia praca wyjscia
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D — praca wyjscia z ostrza

D — praca wyjscia z powierzchni

10} — pulsacja

We) — pulsacja modulacji napigcia elektrycznego
ay — pulsacja drgan swobodnych niettumionych
W — pulsacja drgan rezonansowych

A — powierzchnia oktadek kondensatora

Ay —amplituda drgan belki swobodne;j

a — dhugosc¢ plamki laserowej

B — pasmo pomiarowe; opor thumienia wiskotycznego
Bs — pasmo pomiarowe w trybie statycznym

Br — pasmo pomiarowe w trybie rezonansowym

b — szerokos$¢ belki; promien kontaktu cieplnego

C — pojemno$¢ cieplna; pojemnos¢ elektryczna

c — ciepto wlasciwe

cr — sztywno$¢ piezorurki

D — odlegto$¢ migdzy liniami; tensor indukcji elektrycznej; $rednica piezorurki
d — grubos¢ belki; $rednica rdzenia §wiattowodu; odleglo$¢ migdzy punktami

pomiarowymi
—modul Younga; tensor pola elektrycznego

e — tadunek elementarny

en — szum napigciowy przetwornika I/U

er — szum napigciowy rezystora sprzg¢zenia zwrotnego przetwornika I/U

F —sita

Fq — sita elektrostatyczna

Fi; — funkcje kata miedzy kierunkiem naprg¢zen mechanicznych a osig krys-
talograficzna

Frmin  —najmniejsza zmiana sily mozliwa do zdetekowania w zadanym pasmie po-
miarowym

Frmin; —najmniejsza zmiana sily mozliwa do zdetekowania w zadanym pasmie po-
miarowym w i-tym modzie drgan

Frg — wartos$¢ skuteczna szumu termicznego sit w trybie statycznym

Frg — wartos$¢ skuteczna szumu termicznego sit w trybie rezonansowym

Fur —sita odpowiadajaca szumowi termicznemu mostka piezorezystywnego
w trybie rezonansowym

Foai — sita elektrostatyczna wystepujaca migdzy oktadkami kondensatora z prze-
ktadka dielektryczne;j

Feo —sila elektrostatyczna wystepujaca migdzy oktadkami kondensatora bez
przektadki dielektrycznej

Fus — sita odpowiadajaca szumowi termicznemu mostka piezorezystywnego w try-

bie statycznym
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Figr — sila odpowiadajaca szumowi 1/f mostka piezorezystywnego w trybie rezo-
nansowym

Fus —sita odpowiadajaca szumowi 1/f mostka piezorezystywnego w trybie sta-
tycznym

f — czgstotliwosé

I — czgstotliwos$¢ graniczna, przy ktorej napigcie szumu 1/f jest rowne na-
pigciu szumu termicznego piezorezystorow

finax — maksymalna czgstotliwos¢

Jnin — minimalna czestotliwos¢é

£ — czgstotliwos¢ rezonansowa

Jrezpiero  — podluzna czgstotliwo$¢ rezonansowa piezorurki

i — czgstotliwos$¢ rezonansowa i-tego modu

Gy — konduktancja cieplna obszaru migdzy ostrzem a powierzchnia

Gy — konduktancja cieplna wnetrza preparatu widziana przez kontakt o §rednicy 2b

H — grubos$¢ $cianek piezorurki

h — stata Plancka (h = i}

2n

1 — prad

1y — prad ciemny fotodiody

Loq — prad fotodiody

1, — prad tunelowy; prad promieniowania rozproszonego fotodiody

ip — prad dolnych sekcji fotodetektora natgzeniowego

ir — prad gornych sekcji fotodetektora natgzeniowego

irp —roznica pradow gornej i dolnej sekcji fotodetektora natgzeniowego

ish — prad szumu $rutowego

iy — szum pradowy przetwornika I/U

J — modut bezwtadno$ci

Ju — strumien ciepla przeplywajacy przez ostrze

K — przewodnos¢ cieplna, transmitancja dzwigni

K,r — wzmocnienie czgsci proporcjonalnej regulatora PI sterownika temperatury

ostrza pomiarowego
k — stata sprezystosci
kg — stala Boltzmanna
k; — stala sprezystosci w i-tym modzie drgan rezonansowych

L — dhugos¢ piezorurki

Ly — wysoko$¢ ostrza lub probki

L, — szerokos$¢ struktury

[ — dhugosé belki; srednia droga migdzy zderzeniami
Lpiezo — dhugos¢ piezorezystora

M — taczna zastgpcza masa probki i piezorurki
M, — moment zginajacy
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m, — masa elektronu

m* — masa zredukowana

N — liczba no$nikow wystepujacych w objetosci piezorezystora

NA — apertura numeryczna $wiattowodu

N, — koncentracja domieszki

n — liczba powtdrzen

P — moc promieniowania lasera

P, — moc tracona w grzejniku

P, — moc dostarczana do ostrza

P, — moc wiazki padajacej na zwierciadlo

R — sita oporu, rezystancja elektryczna

RIN — stosunek mocy emitowanej wiazki promieniowania do szumu inten-
sywnosci lasera

R, — rezystancja cieplna belki wspornikowej

R, — rezystancja grzejnika

R, —rezystancja cieplna ostrza

R, —rezystancja warstwy wody zaadsorbowanej w obszarze ostrza

Roar —rezystancja cieplna warstwy gazu znajdujacego si¢ migdzy ostrzem a po-
wierzchnig

Riad — rezystancja cieplna zwiazana z radiacja ciepta miedzy powierzchnia a sonda

Ry —rezystancja cieplna kontaktu mechanicznego ostrza z powierzchnia o sred-
nicy 2b

Ry —rezystancja cieplna warstwy przypowierzchniowej migdzy sonda a po-
wierzchnig

Ry; — rezystancja piezorezystoréw obcigzanych podtuznie

Ry — rezystancja piezorezystoréw obcigzanych poprzecznie

R, — rezystancja piezorezystora zintegrowanego wzdtuz osi X czujnika

R, — rezystancja piezorezystora zintegrowanego wzdtuz osi Z czujnika

Ry —laczna rezystancja opornikdw wiaczanych szeregowo z sondami Wollas-
tona

Rg; — rezystancja sond Wollastona

R — wspotczynnik odbicia promieniowania laserowego od powierzchni

r — promien ostrza

S — pole przekroju; tensor odksztatcen

Sk — gestos¢ szumu sit

Sth — gesto$¢ widmowa napigciowego szumu termicznego piezorezystora

Sr — gestos¢ widmowa szumu 1/f

s — odlegtosc

st — tensor wspotczynnikow sprezystych

T — temperatura; tensor naprgzen
T, — temperatura uchwytu sondy
T, — temperatura odniesienia probki
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T, — temperatura ostrza

T, — temperatura na powierzchni probki pod warstwa kontaktowa migdzy pre-
paratem a sonda

Tir —stala calkowania regulatora PI sterownika temperatury ostrza pomiaro-
wego

tpiczo — grubos$¢ piezorezystora

0] — dobro¢

U — napigcie zasilania

U. — napiecie migdzy oktadkami kondensatora

U.ming — najmniejsze napigcie migdzy oktadkami kondensatora ostrze—powierzchnia
mozliwe do zdetekowania w pasmie B

U, — amplituda napigcia

Uy — sktadowa stata napigcia

U s — napigcie wyjsciowe regulatora PI w petli Kelvina

U, — napigcie wyjsciowe mostka piezorezystywnego

U,.r — napigcie wyj$ciowe mostka piezorezystywnego w funkcji sity nacisku

U,- — napigcie wyj$ciowe mostka piezorezystywnego w funkcji wychylenia

U, — napigcie tunelowe

U, — napigcie przyktadane do oktadek rozmieszczonych wzdhiz kierunku osi X
piezoaktuaotor

U, — napiecie przyktadane do oktadek rozmieszczonych wzdhuz kierunku osi ¥
piezoaktuaotora

U. —napigcie przyktadane do oktadek osadzonych wzdhuz kierunku osi Z pie-
zoaktuaotora

Uyy - — napigcie wyjsciowe mostka przy ugigciu z

Uy« — napigcie wyjsciowe mostka przy wychyleniu x

Uth — napigcie szumu termicznego na wyj$ciu mostka piezorezystywnego

UihRr — napigcie szumu termicznego piezorezystora

Unmp  — hapigcie szumow mostka pomiarowego obserwowane w przekatnej pomia-
rowej

Uk —napigcie szumu termicznego rezystorow odniesienia tworzacych mostek
pomiarowy

Uy — napigcie szumu 1/f

14 — predko$¢ przesuwu ostrza

Verp — kontaktowa roznica potencjatow

V — predko$¢ ruchu czastki

w — energia

We — energia zgromadzona w kondensatorze

W — poziom Fermiego materialu ostrza

Wk — poziom Fermiego materiatu powierzchni

Whiezo — szeroko$¢ piezorezystora

X —08 X
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X — wspotrzedna w osi X

Y -o§Y

y — wspotrzedna w osi ¥

Z —-0§Z

z — wspotrzedna w osi Z

z, — grubos$¢ warstwy dielektryczne;j

zZr — wartos$¢ skuteczna drgan termicznych belki

zrs — wartos$¢ skuteczna drgan termicznych belki w trybie statycznym

Z7R — warto$¢ skuteczna drgan termicznych belki w trybie rezonansowym

Zh B — wychylenie belki odpowiadajace szumowi termicznemu piezorezystorow
tworzacych mostek

AFM — mikroskopia sit atomowych (ang. Atomic Force Microscopy)

C AFM  —statyczna mikroskopia sil atomowych (ang. Contact Atomic Force
Microscopy)

CSPM  — mikroskopia przewodnosci elektrycznej (ang. Conductivity Scanning
Probe Microscopy)

DDS — cyfrowe generatory sygnatowe (ang. Digital Direct Synthesis)

DLC —weglowe warstwy diamentopodobne (ang. Diamond Like Carbon)

DSP — cyfrowe przetworniki sygnatowe (ang. Digital Signal Processors)

EBID — osadzanie za pomoca wiazki elektronowej (ang. Electron Beam Induced
Deposition)

EFM — mikroskopia sit elektrostatycznych (ang. Electrostatic Force Microscopy)

FFM — mikroskopia sit tarcia (ang. Friction Force Microscopy)

FFT — szybka transformata Fouriera (ang. Fast Fourier Transformation)

FIB — zogniskowana wiazka jonow (ang. Focused lon Beam)

MEMS  — mikrosystem elektromechaniczny (ang. Micro Electro Mechanical
Systems)

LFM — mikroskopia sit tarcia (ang. Lateral Force Microscopy)

LDD —uktady MOS ze stabo domieszkowanym drenem (ang. Lightly Doped
Drain)

LPCVD —niskoci$nieniowe osadzanie chemiczne z fazy gazowej (ang. Low
Pressure Chemical \Vapor Deposition)

MFM — mikroskopia sit magnetycznych (ang. Magnetic Force Microscopy)
MLFM  — mikroskopia modulowanej sity nacisku (ang. Modulation Load Force
Microscopy)

NC AFM - rezonansowa mikroskopia sit przyciagajacych (ang. Non Contact Atomic
Force Microscopy)

PSTM  —skaningowy mikroskop tunelowania optycznego (ang. Photon Scanning
Tunneling Microscopy)
PWM —modulacja szerokosci impulsu (ang. Pulse Width Modulation)

RIN — szum intensywnosci lasera (ang. Relative Intensity Noise)
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SCM — skaningowa mikroskopia pojemno$ciowa (ang. Scanning Capacitance
Microscopy)

SIMS — spektroskopia masowa jonow wtornych (ang. Secondary lon Mass
Spectroscopy)

ShFM — mikroskopia sit §cinajacych (ang. Shear Force Microscopy)

SNOM  — mikroskopia bliskiego pola optycznego (ang. Scanning Nearfield Optical
Microscopy)

SPM — mikroskopia bliskich oddzialywan (ang. Scanning Probe Microscopy)

SRM — skaningowa mikroskopia rezystancji rozpltywu (ang. Spreading Resis-
tance Microscopy)

SThM - skaningowa mikroskopia bliskiego pola termicznego (ang. Scanning

Thermal Microscopy)
TM AFM - rezonansowa mikroskopia sit odpychajacych (ang. Tapping Mode Atomic
Force Microscopy)

UHSI — ultrawysoka skala integracji uktadow elektronicznych (ang. Ultra High
Scale Integration)

VCSEL —laser z pionowa wngka rezonansowa o emisji powierzchniowej (ang.
Vertical Cavity Surface Emitting Laser)

WDM —systemy transmisyjne z podziatem dlugosci fali (ang. Wavelength

Division Mutliplexing)



1. Wstep

Obserwowany w ostatnich latach postep w dziedzinie tzw. zaawansowanych techno-
logii wiaze si¢ z wytwarzaniem i zastosowaniem uktadow, ktorych makroskopowe wia-
sciwosci uzytkowe sa determinowane przez zjawiska zachodzace w strukturach wielkosci
pojedynczych nanometrow. W ukladach takich przeptyw ladunku elektrycznego, trans-
port ciepla, zachowania mechaniczne wynikaja z oddziatywan migdzy atomami lub mo-
lekutami systemu i sa z reguty opisywane przez prawa fizyki kwantowe;.

Tendencje miniaturyzacji sa szczeg6lnie widoczne w nowoczesnej elektronice.
Raport amerykanskiego stowarzyszenia producentow uktadow scalonych przewiduje,
ze w 2015 r. beda wytwarzane w przemysle uktady scalone z tranzystorami polowymi
MOS (ang. Metal Oxide Semiconductor) o dtugo$ci kanatu rownej 10 nm [1]. Zmniej-
szanie dtugosci kanatu pojedynczego tranzystora polowego oznacza w pierwszej ko-
lejnosci zmniejszenie jego wymiardw geometrycznych i w konsekwencji mozliwo$¢
wytwarzania ukladow scalonych wigkszej skali integracji. Jednocze$nie skrocenie
kanatu moze prowadzi¢ do poprawy podstawowych parametrow tranzystora, takich
jak: czgstotliwos$¢ graniczna i napigcie progowe. W tym przypadku zmniejszeniu dhu-
gosci kanalu musi jednak towarzyszy¢ zmniejszenie grubosci tlenku podbramkowego,
zastosowanie ptytkich ztaczy zrédto—podloze i dren—podioze, zwigkszenie poziomu
domieszkowania i obnizenie napigcia zasilania. Opracowanie i opanowanie odpo-
wiednich procesow technologicznych koniecznych do wytwarzania takich uktadow
wymaga uwzglednienia dodatkowych zjawisk fizycznych, ktoérych wptyw mogt by¢
pomijalny w dotychczasowych konstrukcjach. Do zjawisk takich naleza migdzy inny-
mi: transport tadunku elektrycznego przez warstwy podbramkowego dielektryka
o grubosci kilku monowarstw i balistyczny przeptyw pradu przez kanatl tranzystora.
Jednoczesnie i niezaleznie od realizacji projektow zwiazanych z doskonaleniem trady-
cyjnych przyrzadow elektronicznych trwaja nadzwyczaj intensywne badania nad nowa
generacja elementow potprzewodnikowych dzialajacych na zasadzie elektroniki jed-
noelektronowej lub molekularnej. Prace te maja, co prawda, jeszcze charakter labora-
toryjny, ale warto zauwazy¢ ich istotny postgp w ostatnich latach. Konsekwencja opi-
sywanego powyzej rozwoju technologicznego oraz jego tempa jest zastgpowanie
powszechnie stosowanego terminu mikroelektronika bardziej adekwatnym pojeciem
nanoelektronika.
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W optoelektronice i technice §wiattowodowej tendencje miniaturyzacji sa zaryso-
wane réwnie ostro. Emisja i odbioér promieniowania w nowoczesnych i powszechnie
stosowanych zrodlach i detektorach §wiatta zachodzi bowiem w strukturach o zmniej-
szonej wymiarowosci, takich jak studnie i kropki kwantowe. Dotyczy to rowniez ukta-
dow z podziatem dlugosci fali WDM (ang. Wavelength Division Mutliplexing),
w ktorych okres siatki dyfrakcyjnej, bedacej centralna czgscia systemu, w zakresie
pojedynczych nanometréow decyduje o jakosci przetwarzania sygnatdow optycznych.

Opisywany trend jest zwiazany nie tylko z mikro- i nanoelektronika oraz optoelek-
tronika, ale obejmuje takze dziedziny szeroko rozumianej techniki mikrosystemow.
Jest on widoczny szczegodlnie w przypadku zastosowan mikrosystemow w analityce
chemicznej 1 biochemicznej. Znane sa w tym przypadku konstrukcje uktadow typu
MEMS (ang. Micro Electro Mechanical Systems), ktoére umozliwiaja obserwacj¢ od-
dziatywan migdzy molekutami substancji czynnych biologicznie. Mozliwe staja si¢
dzieki temu np. obserwacja oddziatywan miedzy biatkiem a konkretnym przeciwcia-
fem, segregacja tancuchow DNA lub detekcja obecnosci toksyn bakteryjnych. Najcze-
$ciej w tego typu uktadach powierzchnia ruchomych czg$ci mikroczujnika jest pokry-
wana odpowiednio zmodyfikowanymi warstwami monomolekularnymi, ktore wiaza
ze soba chemicznie tylko wybrane molekuty innej substancji. Konsekwencja takiego
potaczenia moze by¢ ugiecie uktadu, zmiana jego mechanicznych wtasciwosci rezo-
nansowych lub optycznych.

Postgpowi w wytwarzaniu i uzytkowaniu tego typu mikro- i nanostruktur towarzy-
szy jednoczesny intensywny rozwoj nowych metod i technik pomiarowych. Ich zada-
niem jest okreslanie wlasciwosci zbudowanych ukladéw i stosowanych materiatow
oraz ocena poszczegdlnych procesow wytwarzania mikro- i nanostruktur. Od oma-
wianych metod i technik pomiarowych, ktére tworza tzw. nanomiernictwo, oczekuje
si¢ przede wszystkim:

¢ mozliwosci obserwacji zjawisk fizycznych z lokalna rozdzielczoscia pojedyn-

czych nanometrow,

¢ czutosci pomiarowej i zdolnosci rozdzielczej umozliwiajacej obserwacjg zjawisk

opisywanych prawami fizyki kwantowe;.

Nalezy jednoczesnie zauwazy¢, ze w badaniach wlasciwosci mikro- i nano$wiata
trzeba uwzglednia¢ zasady, ktére podczas pomiaréw uktadéw makroskopowych mo-
gty by¢ pomijane. Do podstawowych takich praw nalezy, sformutowana w 1927 roku,
zasada nieoznaczonos$ci Heisenberga, ktora opisuje granicg mozliwosci jednoczesnego
okreslenia par zmiennych, takich jak np. potozenie i ped. W mysl tej zasady doktad-
no$¢ pomiaru pedu Ap i potozenia Ax sa zwiazane zaleznoscia

ApAx>h, (2.1)

w ktorej & jest stata Plancka.

Roéwnanie to pokazuje zatem, w przypadku jednoczesnego pomiaru zmiennych
sprzezonych kanonicznie, ze im dokladniej okresla si¢ potozenie czastki, tym wigksza
jest niepewnos$¢ pomiaru jej pedu i na odwrot. Dodatkowo z zasady tej wynika, ze
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w pomiarach wilasciwosci mikro- i nano$wiata nie mozna pomina¢ wzajemnego
oddziatywania mi¢dzy mierzonym obiektem a urzadzeniem pomiarowym. W przeci-
wienstwie do uktadéw makroskopowych, w ktorych wpltyw tego zjawiska jest mini-
malizowany przez stosowanie coraz doskonalszych metod i przyrzadow pomiaro-
wych, w §wiecie fizyki mikro- i nanos$wiata ograniczenia pomiarowe nie wynikaja
z niedoskonatosci stosowanych uktadow. Zasadg nieoznaczono$ci Heisenberga mozna
tez nazwa¢ zasada indeterminizmu. Wyniki pomiaru zmiennych sprze¢zonych kano-
nicznie sa bowiem ustalane na podstawie rachunku prawdopodobienstwa'. Swiat mi-
kro- i nanostruktur dlatego jest zasadniczo z gruntu indeterministyczny. Komentujac
zasady pomiaru wlasciwosci mikro- i nanostruktur, nalezy rowniez zauwazy¢, ze in-
formacje uzyskane o stanie probki maja czgsto charakter makroskopowy (dotyczy to
np. pomiaru topografii powierzchni krysztalu w skali atomowej, obserwacji przenika-
nia ciepta przez struktury supersieci itd.). Ze wzgledu na rozwdj technologii uzyski-
wane w ten sposob informacje maja czesto charakter podstawowy i sa nadzwyczaj
istotne.

Jedna z metod badawczych, ktora spetia przedstawione wymagania jest mikro-
skopia bliskich oddziatywan (ang. Scanning Probe Microscopy — SPM). Rozw6j mi-
kroskopii bliskich oddzialywan (nazywanej tez mikroskopia bliskich pol) zainicjowato
skonstruowanie w 1982 roku przez G. Binniga i H. Rohrera skaningowego mikrosko-
pu tunelowego, ktéry umozliwiat badanie przewodzacych struktur elektronowych ciat
statych [2]. Rozwdj ten ulegt istotnemu przyspieszeniu po przedstawieniu w roku
1987 przez G. Binniga i jego wspotpracownikow zasady dziatania mikroskopu sit
atomowych [3]. W przeciwienstwie do skaningowego mikroskopu tunelowego, urza-
dzenie to pozwalato rowniez na badanie z rozdzielczo$cia subnanometrowa wlasciwo-
$ci powierzchni ciat izolacyjnych. Zasadnicza idea mikroskopii bliskich oddziatywan
jest obserwacja zjawisk wystepujacych migdzy mikroostrzem pomiarowym a badana
powierzchnia znajdujaca si¢ w odlegtosci pojedynczych nanometrow. W uktadzie
migdzy mikroostrzem pomiarowym a badana powierzchnig mozliwe sg zatem obser-
wacje przeplywajacego pradu, temperatury powierzchni, ksztaltu preparatu i jego wia-
$ciwo$ci mechanicznych.

Pierwsze zastosowania mikroskopii bliskich oddziatywan zwigzane byly przede
wszystkim z wysokorozdzielczym odwzorowaniem topografii badanej powierzchni.
Nastgpne projekty badawcze, realizowane w laboratoriach mikroskopii bliskich od-
dziatywan, dotyczyly glownie zastosowania tej metody do detekcji, czyli do jako$cio-
wej obserwacji zjawisk fizycznych wystepujacych migdzy mikroostrzem a badana
powierzchnia.

Celem projektow badawczych realizowanych przez autora niniejszej pracy byto
natomiast zastosowanie mikroskopii bliskich oddziatywan do pomiaru, czyli iloscio-

! Mechanika klasyczna Newtona i Galileusza jest pod tym wzgledem w petni deterministyczna, tzn.
jesli przyktadowo znamy sit¢ dziatajaca na czastke i jej warunki poczatkowe, takie jak potozenie i pegd, to
dalszy ruch czastki mozemy przewidzie¢ z bezwzgledna doktadnoscia.
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wej oceny zjawisk wystepujacych miedzy ostrzem a powierzchnia i wykorzystanie
tych danych do opisu wlasciwosci badanych uktadéow [4, 5, 6, 7]. Realizacja tak zdefi-
niowanych zadan badawczych wymagata:

¢ opracowania uniwersalnego elektronicznego systemu sterujaco-pomiarowego

mikroskopu bliskich oddzialywan o zdefiniowanej charakterystyce uzytkowe;j,

¢ opracowania otwartej konstrukcji mechanicznej mikroskopu bliskich oddziaty-

wan,

4 opracowania oprogramowania sterujacego procesem pomiaru i przetwarzania za-

rejestrowanych wynikow,

¢ opracowania rodziny mikrosystemowych czujnikoéw bliskiego pola i pelnej ana-

lizy ich whasciwosci metrologicznych,

¢ opracowania metod pomiarowych pozwalajacych na zastosowanie opracowa-

nych czujnikéw w skonstruowanych systemach,

¢ przeprowadzenia pomiarow testowych.

Monografia sktada si¢ z trzynastu rozdzialow. W rozdziale drugim omowiono
podstawowe metody pomiarowe mikroskopii bliskich oddziatywan oraz zasadnicza
ide¢ modularnej mikroskopii bliskich oddziatywan.

W rozdziale trzecim przedstawiono analiz¢ zachowan mechanicznych belki mikro-
skopu bliskich oddziatywan, przeanalizowano drgania dzwigni mikroskopu bliskich
oddziatywan jako oscylatora harmonicznego i jako belki wspornikowej. Zaprezentowa-
no takze zasady doboru predkosci skanowania 1 pasma przenoszenia uktadow akwizycji
danych pomiarowych. Dodatkowo zamieszczono opis termicznej aktuacji wychylenia
dwuwarstwowych belek sprezystych stosowanych w mikroskopii bliskich oddziatywan.

W rozdziale czwartym omowiono metody obserwacji wychylenia ostrza pomiaro-
wego dzwigni sprezystej mikroskopu bliskich oddzialywan. Szczegdlny nacisk potozo-
no na konstrukcje dzwigni ze zintegrowanym piezorezystywnym detektorem ugigcia.
Przedstawiono rowniez analizg czuto$ci pomiaru wychylenia i sily przeprowadzanego
za pomoca prostych dzwigni piezorezystywnych i dzwigni piezorezystywnych prze-
znaczonych do pomiaru sit nacisku i tarcia.

W rozdziale piatym zaprezentowano budowe¢ modularnego mikroskopu bliskich
oddziatywan. Omowiono mozliwe konstrukcje mechaniczne glowicy, architekturg
elektronicznego systemu sterujaco-pomiarowego i funkcje oprogramowania obrobki
wynikow i sterowania procesem pomiarowym.

Rozdzial szosty zawiera analiz¢ zdolnosci rozdzielczej pomiaru sit 1 wychylen
mikroskopu bliskich oddziatywan. Analiz¢ t¢ przeprowadzono dla nat¢zeniowych
detektorow wychylenia ostrza pomiarowego i dzwigni piezorezystywnych, z uwzgled-
nieniem statycznych i rezonansowych metod pomiarowych mikroskopii bliskich od-
dziatywan.

W rozdziale siodmym przedstawiono zagadnienia kalibracji systemu pomiarowego
mikroskopu bliskich oddzialywan. Omoéwiono zasady wyznaczania stalej sprezystosci
prostej belki piezorezystywnej i dzwigni, przeznaczonych do pomiaru sity nacisku
i tarcia.
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W rozdziale 6smym zaprezentowano zastosowanie mikroskopii bliskich oddzia-
lywan w pomiarach wymiarow geometrycznych mikro- i nanostruktur. Omoéwiono
zrodta btedow wystepujacych w systemie pomiarowym i sposoby ich minimalizowa-
nia, a takze mozliwo$¢ zastosowania $wiattowodowych czujnikéw nat¢zeniowych.

W rozdziale dziewiatym podano wyniki pomiaréw topografii powierzchni i sit tar-
cia przeprowadzonych za pomoca dzwigni piezorezystywnych. Oméwiono rezultaty
badan w statycznym trybie mikroskopii sit atomowych i w rezonansowej mikroskopii
sit odpychajacych. Ukazano takze mozliwos$ci zastosowania belek piezorezystywnych
w mikroskopii sit tarcia.

W rozdziale dziesiatym przedstawiono mozliwo$ci zastosowania mikroskopii sit
scinajacych Shear force z interferometryczna detekcja wychylenia ostrza w badaniu
topografii i wlasciwosci elektrycznych powierzchni. Omoéwiono architekturg systemu,
konstrukcje uktadu optycznego i mozliwo$ci zastosowania takiego systemu w diagno-
styce wlasciwosci emisyjnych powierzchni.

W rozdziale jedenastym zamieszczono wyniki badan przeprowadzanych za pomo-
ca skaningowego mikroskopu termicznego. Zaprezentowano wyniki pomiaréw roz-
ktadu temperatury panujacej na powierzchni badanej struktury i lokalnego rozktadu
rezystancji cieplnych obserwowanych w ukladzie migdzy ostrzem pomiarowym
a badana struktura. W tej czgsci pracy omowiono rowniez podstawy teoretyczne mi-
kroskopii termicznej i ograniczenia zastosowania tej metody.

W rozdziale dwunastym omowiono podstawy teoretyczne mikroskopii sit elektro-
statycznych, konstrukcje i wtasciwosci metrologiczne stosowanych czujnikow oraz
przedstawiono wyniki pomiarow sit elektrostatycznych w uktadach mikroelektronicz-
nych.



2. Metody pomiarowe mikroskopii
bliskich oddzialywan

Ide¢ mikroskopii bliskich oddziatywan zilustrowano na rysunku 2.1 [8]. Ostrze po-
miarowe, bedace sonda bliskiego oddziatywania, przesuwa si¢ nad badana powierzch-
nig. Wartos¢ tego oddziatywania jest rejestrowana i nastgpnie wykorzystywana do od-
wzorowania wlasciwosci probki. Nalezy zauwazy¢, ze bliskie oddziatywanie
wystepujace migedzy mikroostrzem pomiarowym a badang powierzchnia jest pojeciem
umownym. Obejmuje ono na przyktad zjawisko tunelowania no$nikoéw tadunku migdzy
dwiema powierzchniami przewodzacymi i oddzialywanie dynamiczne migdzy ostrzem
a powierzchnia probki. Miejsce obserwacji jest zasadniczo okreslone przez aktywny
rozmiar ostrza pomiarowego i dynamike oddziatywania
migdzy sonda a powierzchnia. Wraz ze wzrostem dyna-

y miki tego oddziatywania zwigksza si¢ lokalna rozdziel-
czo$¢ obserwacji wilasciwosci preparatu. Zmniejsza si¢
bowiem w ten sposob aktywny obszar mikroostrza pomia-
rowego, na ktorym skupia sig bliskie pole. Mniejsza sonda
wskazuje w ten sposob miegjsce pomiaru z wigksza roz-

Oddziatywanie ~ dzielczo$cia i umozliwia obserwacje mikro§wiata na po-
ziomie wystepujacych w nim efektow kwantowych.

Zaleznos$¢ wartosci bliskiego oddziatywania od odle-
gtosci migdzy sondg a preparatem jest kluczem do wyso-
korozdzielczego pomiaru topografii powierzchni. Jesli
ostrze pomiarowe przesuwa si¢ nad probka w taki spo-
sob, aby warto$¢ obserwowanego oddziatywania byta
stata, to otrzymuje si¢ kontur statego bliskiego pola wy-
stepujacego migdzy ostrzem a powierzchnia. W przy-
padku probek jednorodnych odpowiada to topografii ich powierzchni. Nalezy w tym
miejscu dodatkowo zaznaczy¢, ze warto$¢ bliskiego pola zalezy rowniez od rodzaju
materiatlu, ktory tworzy badana powierzchni¢. W przypadku preparatéw niejednorod-
nych oznacza to, ze w sygnale pomiarowym, odpowiadajacym rejestrowanemu bli-
skiemu polu, zawarte sa tez informacje o strukturze materiatlowej powierzchni i jej
wlasciwosciach.

Ostrze

X

Prébka

Rys. 2.1. Idea mikroskopii
bliskiego oddziatywania
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Mikroskopia bliskich oddzialywan jest takze nazywana mikroskopia mikroostrzy.
Mikroostrze pomiarowe speinia rolg nadajnika lub odbiornika wybranego oddzialy-
wania mi¢dzy sonda a powierzchnia. W skaningowych mikroskopach tunelowych
ostrze takie jest kolektorem pradu tunelowego elektronéw poruszajacych si¢ migdzy
sonda a powierzchnia, a w mikroskopach sit atomowych zawieszone na sprezystej
belce ostrze pomiarowe skupia na sobie sity pochodzace od pojedynczych atoméw
powierzchni probki.

Na rysunku 2.2 przedstawiono schematycznie gtowny podzial metod pomiarowych
mikroskopii bliskich oddzialywan (wraz z ich anglojezycznymi akronimami). Podstawa
tego podziatu jest charakter oddzialywania wystgpujacego migdzy ostrzem pomiarowym
a badanym preparatem. Ze wzglgdu na badania powierzchni technologicznych szcze-
golnie interesujace sa eksperymenty, w ktorych obserwowane jest w jednym procesie
pomiarowym kilka oddzialywan wystepujacych mig¢dzy mikroostrzem a badana po-
wierzchnia. Metody takie sa nazywane modularna mikroskopia bliskich oddziatywan
i umozliwiaja bardziej wszechstronng analiz¢ wlasciwosci powierzchni.

Mikroskopia tunelowa M;L%igg@:ghs”
(STM) g (AFM)
Prad tunelowy Sity molekularne
A A
y A A
Mikroskopia bliskiego Mikroskopia bliskiego
i ola optycznego
Rys. 2.2 Systematyka metod Pola e 19 Pole o
mikroskopii bliskiego Przeplyw ciepta Fala elektromagnetyczna
oddziatywania wedtug charakteru
tego oddziatywania miedzy Mikroskopia bliskich oddziatywan
ostrzem a powierzchnig (SPM)
SNOM, AFM, STM

2.1. Mikroskopia tunelowa

Rozwoj mikroskopii bliskich oddziatywan zapoczatkowata konstrukcja skaningo-
wego mikroskopu tunelowego. W urzadzeniu tym przewodzaca mikrosonda zostaje
zblizona do przewodzacej powierzchni badanej na odlegto$¢ utamkoéw nanometra.
W odleglosci takiej elektrony z ostrza (lub powierzchni) moga pokonaé droga tunelo-
wania barierg potencjatu migdzy mikroostrzem i badana probka.

Migdzy ostrze a probke przyklada sig¢ réznicg potencjatow elektrycznych U, i mie-
rzy prad tunelowy /.. Modele pasmowe przedstawiono na rysunku 2.3. W tym przy-
padku sonda jest spolaryzowana potencjalem dodatnim w stosunku do podtoza
i elektrony tuneluja z ostrza do probki. Prad tunelowy I, zalezy nie tylko od wartosci
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napigcia polaryzujacego U, ale takze od pracy wyjscia z ostrza i probki (odpowiednio
@\, @,) iod odlegtosci migdzy elektrodami s [8]

I, cU, e, (2.2)
gdzie

ky =Y 2’;@ , (2.3)
przy czym:

@ =(¢, +¢,)/2 — $rednia warto$¢ pracy wyjscia, eV,
m,— masa elektronu.

W przypadku metali, ktorych praca wyjscia jest rzedu pojedynczych elektronowol-
tow, wspotezynnik k&, przyjmuje wartosci na poziomie 0,1 nm'; zmianie odleglosci s
0 0,1 nm towarzyszy zmiana pradu tunelowego o jeden rzad.

'w
Energia w prozni l
® ((1)1—(1)2)
Pw, 1 L w] [
Ostrze Powierzchnia
0 s X

Rys. 2.3. Modele pasmowe ostrza i powierzchni przewodzacej
w mikroskopie tunelowym

Tak duza dynamika zmian obserwowanego oddzialywania jest podstawa duzej
rozdzielczosci pomiaru wilasciwosci powierzchni (w plaszczyznie skanowania XY
i kierunku do niej prostopadlym Z — rys. 2.1). Kolektorem pradu jest jedynie przednia
czg$¢ ostrza pomiarowego o promieniu pojedynczych nanometréw. Nalezy dodatkowo
zauwazy¢, ze w mikroskopie tunelowym obserwuje si¢ jedynie strukturg elektronowa
powierzchni. Jak juz wspomniano, w przypadku probki jednorodnej zmierzone profile
statego pradu tunelowego mozna utozsamié z topografia powierzchni preparatu.

2.2. Mikroskopia sil atomowych

W mikroskopii sit atomowych sity wystgpujace migedzy sonda pomiarowa a prob-
ka maja charakter bliskiego oddzialywania, ktorego warto$¢ charakteryzuje po-
wierzchni¢. Pomiar tego oddziatywania jest jednym z podstawowych probleméw me-
trologicznych zwiazanych z budowa i uzytkowaniem mikroskopu sit atomowych.
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Warto$¢ sit wystgpujacych migdzy ostrzem a powierzchnia waha si¢ w zakresie od
102 do 107 N, a ich czujnikiem jest sprezyste rami¢ (dzwignia lub belka), na koncu
ktorego osadzono mikroostrze pomiarowe (mikroskondg). Wychylenie dzwigni z po-
fozenia rownowagi stanowi w tym przypadku miar¢ badanego oddziatywania. Pro-
blem pomiaru sit wystgpujacych migdzy ostrzem pomiarowym a badana powierzchnia
sprowadza si¢ zatem do dokladnego okreslenia wilasciwosci sprezystych dzwigni
1 pomiaru jej wychylenia.

Wykres typowego rozktadu sit miedzy ostrzem a powierzchnia probki, w zalezno-
$ci od odleglosci migdzy nimi, przedstawiono na rysunku 2.4 [9]. Na osiach wykresu
zaznaczono orientacyjnie odleglosci, przy ktorych odpowiednie sity sa mierzalne, oraz
charakterystyczne warto$ci poszczegdlnych oddzialtywan.

F a
100nN
o)
o
2 F :' \
10n[n 109nm 1000.nm\
* o > ’Z
0.01nN NC-AFM
| s
ShFM

Sity odpychajace
. Sily kapilarne
. Sily v. der Waalsa
. Sity magnetyczne
: Sity elektrostatyczne
_ Sily hydrostatyczne

Rys. 2.4. Rozklad oddziatywan migdzy ostrzem a powierzchnia
w zaleznosci od odlegtosci migdzy nimi
oraz zasigg dziatania poszczegdlnych oddziatywan

W zalezno$ci od charakteru oddziatywania migdzy ostrzem a powierzchnia mozna
wyrdzni¢ nastgpujace podstawowe tryby pomiarowe mikroskopii sit atomowych:
¢ mikroskopi¢ oddziatywan odpychajacych, nazywana rowniez trybem statycznym
mikroskopii sit atomowych (ang. Contact Atomic Force Microscopy — C AFM),
¢ mikroskopi¢ oddzialywan przyciagajacych, nazywana inaczej trybem rezonan-
sowym lub dynamicznym mikroskopii sit atomowych (ang. Non Contact Atomic
Force Microscopy — NC AFM),
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¢ rezonansowa mikroskopi¢ oddziatywan odpychajacych (ang. Tapping Mode
Atomic Force Microscopy — TM AFM),
+ mikroskopig sit Scinajacych (ang. Shear Force Microscopy — ShFM).

2.2.1. Statyczna mikroskopia sil atomowych

Zasada dzialania statycznego mikroskopu sit atomowych przypomina pracg typo-
wych profilometréw. Zawieszone na sprezystej belce ostrze pomiarowe znajduje sig
w odlegtosci utamkow nanometra od pierwszej monowarstwy badanej powierzchni.
W takiej odleglosci pojawiaja si¢ stosunkowo silne oddziatywania odpychajace mig-
dzy ostrzem a pojedynczymi atomami powierzchni (warto$ci sit odpychajacych
mieszcza si¢ w zakresie do okoto 1077 N (rys. 2.4)).

Rejestracja wychylenia belki sprezystej, przy znanych parametrach dzwigni, po-
zwala kontrolowa¢ warto$¢ sity dziatajacej na sondg. Odpychanie migdzy atomami
sondy i powierzchni pojawia si¢ wtedy, gdy funkcje falowe elektronow z powtok ze-
wnetrznych atomow ostrza i powierzchni zaczynaja na siebie zachodzi¢ (rys. 2.5).
Pierwotne poziomy energetyczne elektronéw obu struktur atomowych ulegaja zmia-
nom, przy czym energia elektronow uktadu si¢ zwigksza. Obowiazuje przyblizona
reguta, ze sity odpychajace zmieniaja swoja warto$¢ o dwa rzedy, jesli odlegtos¢ mig-
dzy dwoma ciatami zmieni si¢ o 1 nm. Podobnie jak w przypadku pradu tunelowego,
tak duza dynamika oddziatywania umozliwia obserwacj¢ powierzchni z rozdzielczo-
$cig atomowa [11, 12]. Istotna wada statycznej mikroskopii sit atomowych sa jednak
duze warto$ci naciskow wystepujacych w miejscu kontaktu sondy z probka (sita naci-
sku ostrza na powierzchnig krysztalu Mg wynosi okoto 5-10° N/m? lub 5:107'° N/atom
[13]). Tak duze wartosci cisnienia (przekraczajace czgsto wytrzymato$ci mechaniczne
materiatu probki i sondy) moga by¢ przyczyna zmiany struktury powierzchni lub
uszkodzenia ostrza. Zjawiska te ograniczaja zastosowania statycznego mikroskopu
sit atomowych w pomiarach topografii prébek wrazliwych na odksztatcenia mecha-
niczne. Dotyczy to zwlaszcza probek biologicznych i migkkich powierzchni polime-
rowych.

F1] le

z1|
Zz' Ostrze

Powloki
elektronowe

W
a an Powierzchnia

Rys. 2.5. Zasada dziatania mikroskopu
sit atomowych
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2.2.2. Rezonansowa mikroskopia oddzialywan przyciagajacych

W rezonansowej mikroskopii sit atomowych ostrze jest wprowadzone w obszar
oddzialywan przyciagajacych (rys. 2.4), gdzie typowe odlegtosci miedzy sonda
i probka wynosza zwykle od 5do 50 nm [14]. Pojawiajace sig woOwczas mig-
dzy ostrzem a powierzchnia sity przyciagajace mieszcza si¢ w zakresie od 107 do
10° N i sa to oddziatywania praktycznie niemierzalne w statycznej mikroskopii sit
atomowych'. W rezonansowej mikroskopii sit atomowych oddziatywaniami o naj-
wigkszej dynamice sa oddziatywania kapilarne obserwowane migdzy ostrzem po-
miarowym a badana powierzchnia. Oddzialywania te sa jednak obserwowane na
wysokosci okoto 5 nm, co w istotny sposob utrudnia obserwacje ksztattu powierzch-
ni. Najczegsciej do stabilizacji wysoko$ci zawieszenia ostrza nad badang powierzch-
nig wykorzystywane sg oddziatywania van der Walsa, ktorych zasigg dziatania sigga
wysokos$ci okoto 50 nm [15]. Pomiary sit magnetycznych wymagaja wyprowadzenia
mikroostrza pokrytego warstwa magnetyczna z zasiggu dziatania sit van der Waalsa
[16, 17].

W rezonansowej mikroskopii sit atomowych dzwignia pomiarowa jest wprowa-
dzana w drgania rezonansowe. Pod wptywem oddzialywania przyciagajacego, jakie
si¢ skupia na mikroostrzu pomiarowym, zmianie ulega czgstotliwo$¢ rezonansowa
dzwigni i dobro¢ jej drgan. Zmiany tych wielkoSci w czasie skanowania sg podstawa
sterowania wysoko$cia zawieszenia ostrza.

Mozna wyrdzni¢ dwie metody pomiaru gradientu oddzialtywania przyciagajacego
miedzy ostrzem a probka:

¢ Detekcje amplitudowa gradientu oddzialywania przyciagajacego [14].

Belka pomiarowa jest pobudzana przez zewngtrzny generator do drgan tylko o jednej
wybranej czestotliwosci fy (rys. 2.6). Jesli zmaleje odlegltos¢ migdzy ostrzem a po-
wierzchnia, to krzywa rezonansowa przesunie si¢ w kierunku mniejszych czgstotli-
wosci. Przy statym zewngtrznym wzbudzeniu (punkt pracy jest usytuowany na zbo-
czu krzywej rezonansowej dzwigni nieobciazonej) oznacza to spadek amplitudy
drgan od 4y do A4, (rys. 2.6). Zmiang t¢ wykorzystuje si¢ do ustalenia odleglosci
migdzy probka a powierzchnia tak, aby amplituda drgan belki byta rowna wcze$niej
zadanej. Mikroskop z amplitudowa detekcja gradientu oddziatywania przyciagajace-
go charakteryzuje si¢ stosunkowo prosta architektura systemu pomiarowego. Uzy-
skanie obrazéw o atomowej zdolnosci rozdzielczej jest jednak bardzo utrudnione
i wymaga prowadzenia pomiar6w w $srodowisku, w ktorym zaklocenia sa nadzwy-
czaj starannie thumione [18].

! Zdolno$é rozdzielcza statycznego mikroskopu sit atomowych ogranicza zasadniczo niskoczestotli-
wosciowy i termiczny szum wystgpujacy w obwodach sterujaco-pomiarowych urzadzenia. Rezonansowe
mikroskopy sit przyciagajacych pracuja w uktadzie zmiennopradowym i waskopasmowym, co powoduje,
ze udziat tych szumoéw jest silnie zmniejszony. W konsekwencji mozliwa staje si¢ obserwacja stabych
oddziatywan przyciagajacych wystgpujacych migdzy ostrzem a powierzchnia.
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Rys. 2.6. Krzywe rezonansowe belki obciazonej i swobodnej
rezonansowego mikroskopu sit atomowych

¢ Detekcje czestotliwosciowa gradientu oddziatywania przyciagajacego [19].
Czestotliwos¢ drgan rezonansowych belki sprezystej f- okresla zalezno$c¢

L k
2z \'m"

, (2.4)

r

w ktorej:
k  — stala sprezystosci,
m* — zredukowana masa mikrobelki.

Gradient oddziatywania przyciagajacego skupionego na ostrzu pomiarowym po-
woduje zatem przesunigcie czestotliwosci rezonansowej dzwigni sprezystej. W roz-
wazanym przypadku belka pomiarowa jest pobudzana do drgan przez przetwornik
piezoelektryczny zasilany z uktadu generatora samowzbudnego. Elementem ustalaja-
cym czestotliwos¢ oscylacji generatora (pelniacym podobna rolg jak rezonatory kwar-
cowe) jest dzwignia pomiarowa obcigzana sitami przyciagajacymi. Wynik poréwnania
czestotliwosei rezonansu belki wolnej £, z obciazona f» (rys. 2.6) jest podstawa okres-
lenia warto$ci oddzialywania miedzy ostrzem a powierzchnia [20, 21, 22].

2.2.3. Rezonansowa mikroskopia oddzialywan odpychajacych

W przypadku rezonansowych mikroskopow oddziatywan odpychajacych dzwignia
sprezysta drga w rezonansie ponad badang powierzchnia. W poréwnaniu z mikrosko-
pia rezonansowa oddziatywan przyciagajacych amplituda tych drgan jest jednak zde-
cydowanie wigksza i sigga warto$ci okoto 100 nm [23, 24]. Ostrze pomiarowe wpro-
wadzane jest w obszar zasiggu sit odpychajacych (dotyka powierzchni) jedynie



Metody pomiarowe mikroskopii bliskich oddziatywan 29

w czesci cyklu pomiarowego, w pozostatej zas fazie drgan sonda pomiarowa jest cat-
kowicie wyprowadzana ze strefy sit odpychajacych. Warto$¢ amplitudy oscylacji lub
roznica fazy migdzy drganiami ostrza a pobudzeniem jest miara oddzialywania, ktore
skupia si¢ na mikrosondzie. Rezonansowa mikroskopia oddzialywan odpychajacych
jest obecnie coraz czgsciej stosowana metoda pomiaru wlasciwosci powierzchni. Zale-
tami pomiaréw przeprowadzanych w tym trybie sa:
¢ ochrona preparatu przed uszkodzeniem mechanicznym wywotanym zbyt duzym
statycznym naciskiem sondy na preparat,
¢ obserwacja probki za pomoca ostrza, ktore jest w mniejszym stopniu narazone
na stgpienie,
¢ stosunkowo niewielka wrazliwos$¢ uktadu na zaktocenia wywotane pasozytni-
czymi wibracjami i szumami niskoczgstotliwosciowymi uktadow elektronicz-
nych mikroskopu.

2.2.4. Mikroskopia sil Scinajacych

Do badania wtasciwosci powierzchni w praktyce laboratoryjnej czgsto jest stoso-
wana mikroskopia sit §cinajacych [25, 26, 27]. W technice tej drgania rezonansowe
wldkna pomiarowego zakonczonego ostrzem pomiarowym zachodza rownolegle do
powierzchni na wysokosci kilkudziesieciu nanometrow?”. Oddziatywanie dynamiczne
miedzy powierzchnia preparatu a ostrzem pomiarowym zmienia amplitude i fazg tych
drgan. Jest to podstawa do sterowania wysoko$cia zawieszenia ostrza ponad skanowa-
na powierzchnia. Mikroskopig sit $cinajacych najczesciej stosowano w mikroskopii
bliskiego pola optycznego (ang. Scanning Near Optical Microscopy — SNOM), gdzie
warto$¢ oddzialywan S$cinajacych skupionych na ostrzu pomiarowym definiowata
odlegtos¢ miedzy sonda optyczna a badang powierzchnia. Opisywana technika pomia-
rowa w porownaniu z metodami mikroskopii sit atomowych, w ktérych ostrze drga
w kierunku pionowym ku powierzchni, charakteryzuje si¢ mniejsza rozdzielczoscia
obserwacji topografii powierzchni. Mozliwo$¢ wytwarzania we wilasnym zakresie
réznorodnych ostrzy pomiarowych o odpowiednich wlasciwosciach i prostota kon-
strukcji systemu pomiarowego sprawia, ze technika ta jest szczeg6lnie czgsto stoso-
wana do badania powierzchni technologicznych.

2.2.5. Zaawansowane metody mikroskopii sil atomowych

Podstawowe metody mikroskopii sil atomowych pozwalaja jedynie na wysoko-
rozdzielcze pomiary topografii powierzchni. Bardziej wszechstronne badanie wtasci-
wosci preparatu jest mozliwe w zaawansowanych trybach mikroskopii sit atomowych.
Cecha charakterystyczna tych ostatnich jest prowadzenie w jednym cyklu pomiaro-
wym selektywnych obserwacji:

2w pracy [20] mikroskopig sit §cinajacych (Shear force) nazwano mikroskopia sit tarcia.
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¢ Oddziatywan dynamicznych, na podstawie ktérych mozna wnioskowa¢ o ksztal-
cie badanej powierzchni.
Pomiary takie moga by¢ wykonywane w statycznym i rezonansowym trybie mikro-
skopii sit atomowych. Obserwacja takich oddzialywan ma w tym przypadku charakter
podstawowy 1 jest przeprowadzana we wszystkich metodach zaawansowanej mikro-
skopii sit atomowych.
¢ Dodatkowych oddziatywan dynamicznych skupionych na mikroostrzu, ktore
odwzorowuja wtasciwosci mechaniczne (trybologiczne i elastyczne), elektrycz-
ne lub magnetyczne powierzchni.
Obserwacja tych oddzialywan jest mozliwa dzigki odpowiedniej detekcji wychylenia
ostrza pomiarowego, ktora pozwala na selektywne okreslenie poszczegolnych sit dzia-
tajacych na mikroostrze.
W tabeli 2.1 zestawiono najwazniejsze zaawansowane metody mikroskopii sit ato-

mowych.

Tabela 2.1. Zaawansowane metody mikroskopii sit atomowych

Metoda
Lp obserwacji Metody pomiarowe Obserwowane Mozliwosci badawcze
’ topografii oddziatywanie
powierzchni
mikroskopia sit tarcia obserwacja zachowan
(ang. Friction Force sity trybologicznych
Microscopy — FEM) odpychajace | W uktadzie
[28, 29] ostrze—powierzchnia
mikroskopia modulowane;j
Statyczna sity nacisku . )
1 mikr(zlskopia (ang. Modulation Load Force sity . 10ka¥ne ob'se':rwaqe moduhu
sit atomowych | Microscopy — MLEM) odpychajace | sprezystosci Younga
[30, 31]
mikroskopia sit magnetycznych
(ang. Magnetic Force sity obserwacje struktury
Microscopy — MFM) magnetyczne | magnetycznej powierzchni
[32]
obserwacje rozktadu
mikroskopia sit potencjatéw Kelvina,
elektrostatycznych it domieszkowania
(ang. Electrostatic Force elektrostZt czne w strukturach
Rezonansowa | Microscopy — EFM) Y potprzewodnikowych,
2 mikroskopia | [33, 34] napig¢ w uktadach
sit atomowych scalonych
mikroskopia sit magnetycznych
(ang. Magnetic Force sity obserwacje struktury
Microscopy — MFM) magnetyczne | magnetycznej powierzchni
[16, 17,35, 36]
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2.3. Termiczna mikroskopia bliskiego pola

W mikroskopii termicznej bliskiego pola (ang. Scanning Thermal Microscopy
— SThM) bliskim oddziatywaniem, obserwowanym w czasie pomiaru powierzchni,
jest przeptyw ciepta miedzy termiczna sonda wykonana w postaci mikroostrza a bada-
na probka [37]. Mozna wyr6ozni¢ dwa podstawowe tryby pomiarowe skaningowej
mikroskopii termiczne;j:

¢ Tryb pasywny — mikroostrze petni rolg czujnika temperatury (rys. 2.7).

Przedmiotem badan jest w tym przypadku

. . . . Temperatura

rozklad temperatury panujacej na powierzchni - . TsT. )
badanej struktury. Przeprowadzone eksperymen- _ Fr : ""'Z'-'-'-'-'-'-'-'-'-'.‘
ty wykazaly, ze w statycznej mikroskopii ter- Topografia \'/ ;
micznej bliskiego pola mozliwy jest pomiar
temperatury pracujacego uktadu scalonego do- \'/Tp=var
konywany z rozdzielczoscia 10 mK [38, 39, 40]. .

1

Statyczna mikroskopie termiczna zastosowano
rowniez do pomiard6w temperatury panujacej na Probka
powierzchni laserow z pionowa wneka rezonan-
sowa (ang. Vertical Cacity Surface Emitting
Laser — VCSEL) [41]. Temperatura panujaca na
gornym zwierciadle struktury zmienia w sposéb
istotny warto$¢ wspotczynnika zatamania §wiatta. Dodatkowo nierdwnomierny roz-
ktad temperatury powoduje zmiany wymiaréw wneki lasera, co prowadzi w konse-
kwencji do przeskokéw modow emitowanego promieniowania. Modelowanie zjawisk
w tego typu strukturach jest nadzwyczaj utrudnione i obarczone duzymi btgdami. Po-
miary wykonane za pomoca statycznego mikroskopu termicznego wykazaly w tym
przypadku wzrost temperatury o 15 K w obszarze, jaki si¢ rozciagat w otoczeniu 5 pm
wokot obszaru aktywnego [41]. Zastosowanie ostrzy pomiarowych o wymiarach na
poziomie kilkudziesi¢gciu nanometréw umozliwia natomiast obserwacj¢ transportu
ciepta w nanorurkach weglowych [42].

Rys. 2.7. Skaningowa mikroskopia
termiczna — tryb pasywny

Rezystancja cieplna

¢ Tryb aktywny — mikroostrze jest jedno- —----mtees Y R3>R,
czes$nie zrodtem ciepta (mikrogrzejnikiem) , FrEE,
i czujnikiem temperatury [43] (rys. 2.8).  orodrana / ‘
W czasie badania powierzchni temperatura os-
trza pomiarowego jest stabilizowana w zam- \'/TP:CO”SL
Probka

knigtym uktadzie sterowania. Moc dostarczona
do mikrosondy, ktora jest niezbedna aby tempe-
ratur¢ sondy utrzyma¢ na zadanym poziomie,
jest miara rezystancji cieplnej uktadu, ktory
tworzy ostrze, warstwa kontaktowa miedzy Rys. 2.8. Skaningowa mikroskopia
ostrzem a preparatem i wngtrze probki. W pew- termiczna — tryb aktywny

T
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nych konfiguracjach pomiarowych moc dostarczona do mikrosondy cieplnej odwzo-
rowuje warto$¢ lokalnej przewodnosci cieplnej powierzchni preparatu. Aktywna mi-
kroskopia termiczna bliskiego pola pozwala na obserwacj¢ rezystancji cieplnej ukta-
dow, ktorych podloza tworza materialty o duzej przewodnosci cieplnej [44, 45]
i warstw polimerowych [46, 47, 48].

2.4. Mikroskopia bliskiego pola optycznego

W mikroskopii bliskiego pola optycznego sonda optyczna jest integrowana na ostrzu
pomiarowym widkna lub dzwigni sprezystej. Sonda ta pelni rolg anteny optycznej (ang.
Optical Antenna — OA), ktora jest odbiornikiem lub nadajnikiem propagowanej fali
elektromagnetycznej (§wietlnej) [8]. W przypadku transmisyjnego trybu mikroskopii
bliskiego pola optycznego sonda, wykonana w postaci ostrza o promieniu dziesiatek
nanometrow i zawieszona na wysokosci kilkudziesigciu nanometréw nad badana po-
wierzchnia, jest nadajnikiem fali $wietlnej oswietlajacej badana probke (rys. 2.9a) [49].

| /A

2100nm _\ [ =100ntm

—

;

probka || ) 750 Probka () 350mm
2)

>100nm A

Prébka —p( 350nm

Rys. 2.9. Zasada mikroskopii bliskiego pola
optycznego: a) tryb transmisyjny,
b) tryb przeswietleniowy,
¢)

b)

¢) skaningowy tunelowy mikroskop optyczny
PSTM
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Natezenie $wiatta, ktore przechodzi przez badana probke jest rejestrowane za po-
moca makroskopowego uktadu detekcyjnego. W przeswietleniowym trybie mikrosko-
pii bliskiego pola optycznego probka jest oswietlana rozciagla wiazka §wiatla [50].
Promieniowanie to przechodzi nastgpnie przez preparat i jest rejestrowane za pomoca
sondy optycznej, ktora jest w tej technice odbiornikiem promieniowania elektroma-
gnetycznego.

Osobnego komentarza wymaga skaningowa tunelowa mikroskopia bliskiego pola
optycznego (ang. Photon Scanning Tunneling Microscope — PSTM) [51]. W technice
tej badana probka jest umieszczona na pryzmacie, do ktérego wprowadzone jest Swia-
tlo pod katem catkowitego wewnetrznego odbicia. Swiatto biegnace w pryzmacie,
z racji swojej falowej natury, propaguje si¢ jednak rowniez w postaci tzw. fali zanika-
jacej w obszarze powyzej badanej powierzchni. Jesli w obszar ten wprowadzimy son-
de optyczna, to moze ona — jako odbiornik promieniowania — rejestrowaé natezenie tej
fali [52, 53]. Natezenie pola zanikajacego zalezy w tym przypadku miedzy innymi od
wspotczynnikoéw zatamania $wiatta materiatow tworzacych preparat i wysokos$ci za-
wieszenia sondy [54, 55].

Duze mozliwosci badawcze skaningowej mikroskopii bliskiego pola optycznego
wiaza sie z mozliwoscia:

¢ Odwzorowania ksztattu i wlasciwosci optoelektronicznych powierzchni za

pomoca ostrzy pomiarowych, ktérych §rednica jest rzedu dziesiatek nanome-

trow.
Jak juz wspominano w rozdziale 2., tak mate wymiary ostrzy definiuja miejsce po-
miaru z duza lokalna rozdzielczoscia. Dodatkowo, w transmisyjnym trybie mikro-
skopii bliskiego pola optycznego, preparat jest oswietlany z odleglosci duzo mniej-
szej niz dtugo$¢ promieniowania roboczego®. Umozliwia to badania powierzchni
z wigksza rozdzielczo$cia anizeli wynika to z dyfrakcyjnego kryterium Abbego,
znanego z klasycznej mikroskopii optycznej. W przypadku mikroskopii bliskiego
pola optycznego lokalna rozdzielczo$¢ pomiaru wlasciwosci powierzchni sigga oko-
to 30 nm. W badaniach laboratoryjnych stosowane sa jako sondy pomiarowe za-
ostrzone wiokna §wiattowodowe [56]. Zaletg takich rozwiazan jest mozliwos¢ przy-
gotowania czujnikow optycznych o réznych wiasciwosciach metrologicznych we
wilasnym zakresie. Wady czujnikdéw witodknistych, zwiazane gtownie z niepowtarzal-
noscia parametréw, sa wyeliminowane natomiast w przypadku dzwigni mikrome-
chanicznych, z ktorymi integrowane sa ostrza zawierajace nanoapertury [57, 58] lub
zintegrowane detektory potprzewodnikowe [59]. Wsrod glownych zastosowan mi-
kroskopii bliskiego pola optycznego nalezy wskaza¢ badania struktur biologicznych,
badania niskowymiarowych struktur optoelektronicznych [60] i uktadow molekular-
nych [61].

> W przypadku przeswietleniowego trybu mikroskopii bliskiego pola optycznego oraz w mikroskopii
tunelowej bliskiego pola optycznego dotyczy to detekcji promieniowania na wysokosci duzo mniejszej
niz dtugos$¢ promieniowania roboczego.
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¢ Prowadzenia badan spektroskopowych promieniowania emitowanego w czasie
reakcji chemicznych zachodzacych miedzy réznymi molekutami znajdujacymi
si¢ na badanej powierzchni.
Mikroskopia bliskiego pola optycznego otwiera w tym zakresie unikatowe mozli-
wosci badawcze — zdolnos$¢ rozdzielcza umozliwia bowiem obserwacje przebiegu
reakcji chemicznych na poziomie molekularnym. Dotyczy to rowniez badan fluore-
scencji, w ktorych pojedyncze molekuty badanej substancji sa pobudzane do §wie-
cenia przez wiazke¢ promieniowania kierowanego poprzez widkno mikroskopu [62,
63].
¢ Modyfikacji wlasciwosci powierzchni (nanolitografii) za pomoca wiazki §wiatla
emitowanej z ostrza mikroskopu [64, 65].

¢ Obserwacji rozchodzenia si¢ plazmonoéw powierzchniowych w optoelektronicz-
nych uktadach niskowymiarowych.
Mikroskopia bliskiego pola optycznego umozliwia w tym przypadku bezposrednie
odwzorowanie sposobu propagowania si¢ fali elektromagnetycznej na powierzchni
struktur niskowymiarowych [66, 67]. Badania takie wymagaja jednak nadzwyczaj
starannego przygotowania sond pomiarowych, ktore moga w istotny sposob zaburza¢
lub znieksztatca¢ sposdb propagowania sig fali elektromagnetycznej [68].

2.5. Modularna mikroskopia
bliskich oddzialywan

W przypadku modularnej mikroskopii bliskich oddziatywan charakterystyczne jest
prowadzenie w jednym procesie pomiarowym obserwacji kilku bliskich oddziatywan
o réoznym charakterze, wystgpujacych miedzy ostrzem a powierzchnia. Dotyczy to
rejestracji:

¢ Oddziatywania, na podstawie ktorego mozna odwzorowac ksztatt badanej po-

wierzchni.
Dzigki takiej rejestracji mozliwe jest takze czasami zawieszenie mikrosondy na statej
wysokosci ponad badana powierzchnia. W wigkszosci eksperymentow modularne;j
mikroskopii bliskich oddziatywan oddziatywaniem takim jest sita skupiona na mikro-
ostrzu pomiarowym. Mozliwe jest dzigki temu badanie wlasciwosci powierzchni pro-
bek izolacyjnych i przewodzacych elektrycznie lub termicznie.

¢ Oddzialywania dodatkowego, ktorego przebieg pozwala wnioskowaé o elek-
trycznych, termicznych lub optycznych wlasciwosciach powierzchni.
Oddzialywaniem takim moze by¢ prad tunelowy, przeptyw ciepta, prad uptywnosci
warstwy potprzewodnikowej lub izolacyjne;.
W tabeli 2.2 zestawiono najwazniejsze metody pomiarowe mikroskopii bliskich
oddziatywan.
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Tabela 2.2. Metody modularnej mikroskopii bliskich oddziatywan

Metoda
L obserwacji Metody pomiarowe Obserwowane Mozliwosci badawcze
P: topografii yP oddziatywanie
powierzchni
mikroskopia sity odpychajace,
pojemnosciowa pojemno$¢ migdzy obserwacje topografii,
(ang. Scanning ostrzem a obszarem rozktadu domieszkowania
Capacitance Micros- tadunku w uktadach
copy — SCM) [69, 70, przypowierzchniowego | niskowymiarowych
71,72] w strukturze MOS
mikroskopia rezystancji obserwacje topografii,
rozptywu . . ..
4 sity odpychajace, rozktadu rezystancji
(ang. Spreading . .
. . rezystancja rozptywu w uktadzie
Resistance Microscopy . .
Statyczna ostrze—powierzchnia
. . — SRM) [73]
1 | mikroskopia ; .
sit atomowych mikroskopia przewod- sity odpychajace
nosci elektrycznej P
) przewodnos$¢
(ang. Conductive Probe clektrvezna
Microscopy — C SPM) owilc;};zchni
(74, 75] P
Skaningowa mikrosko-
pia bliskiego pola ter- pomiary temperatury,
micznego . rezystancji cieplnej
(ang. Scanning Thermal przeplyw cicpla i przewodnosci cieplnej
Microscopy warstwy
— SThM) [43]
mikroskopia bliskiego
Rezonansowa | pola optycznego obserwacja rozktadu
. . . . fala i . .
2 | mikroskopia (ang. Scanning Optical elektromagnetvezna wspolczynnika zatamania
sit atomowych | Nearfield Microscopy gnety $wiatta, fluorescencji
— SNOM) [61, 63]
Mikroskopia modularne.l n-nkroskopla lokalne obserwacje emisji
3 sit dcinaiacych tunelowa i sit prad tunelowy olowei
Jacy atomowych [76, 77] P J
modularna mikroskopia obserwacje rozkladu
tunclowa rzeplyw ciepta temperatu;
i bliskiego pola przep P na r:)wier?(;hni
4 Mikroskopia termicznego [78] P
tunelowa modularna mikroskopia
tunelowa fala obserwacja rozktadu
i bliskiego pola elektromagnetyczna wspolczynnika zatamania

optycznego [50]




3. Belka mikroskopu bliskich oddzialywan

Czescia centralna mikroskopu bliskich oddziatywan jest dzwignia — sprezyste
ramig¢, na ktorego koncu jest zawieszone ostrze pomiarowe. Wlasciwosci sprezyste
czujnika i charakterystyka zastosowanego ostrza pomiarowego decyduja o jako$ci
obserwacji bliskich oddziatywan.

W praktyce laboratoryjnej stosuje si¢ zwykle dzwignie wytwarzane w technologii
mikroelektronicznej. Materiatem, ktory stanowi czgs¢ sprezysta takich belek i z kto-
rego sa rowniez wykonane mikroostrza dzwigni, jest zwykle krzem lub azotek krzemu
[79, 80]. Dzigki modyfikacji wymiarow geometrycznych czujnikow mozliwa jest
budowa czujnikow o statych sprezystosci z zakresu od 0,1 do 100 N/m i czgstotli-
wosciach rezonansowych z przedziatu od 15 kHz do 1 MHz. Opisywane konstrukcje,
ktore w wersji podstawowej umozliwiaja pomiary topografii powierzchni za pomoca
mikroskopu sit atomowych, charakteryzuja si¢ dodatkowo powtarzalnymi parametra-
mi uzytkowymi i stosunkowo niewielkimi kosztami wytwarzania.

Zastosowanie tych czujnikéw w modularnej mikroskopii bliskich oddziatywan,
w ktorej prowadzi si¢ obserwacje takich wlasciwosci powierzchni, jak np. twardosé,
przewodno$¢ cieplna 1 elektryczna oraz namagnesowanie, wymaga modyfikacji
wlasciwosci koncowki mikrosondy pomiarowej. Proces ten jest rowniez nazywany
funkcjonalizowaniem ostrza. Jego zadaniem jest uczynienie mikrosondy czula na
konkretne oddziatywanie wystgpujace migdzy ostrzem a badanym preparatem. Osiaga
si¢ to zwykle przez cienkowarstwowe pokrycie ostrza warstwa metaliczna, diamento-
podobna lub biologicznie czynna. W zaleznosci od metody pomiarowej mikroskopii
bliskich oddziatywan, zadaniem takiego pokrycia jest np. zwigkszenie twardosci
koncowki, zapewnienie jej odpowiedniej przewodnosci elektrycznej lub wstepnego
namagnesowania.

Osobna grupg dzwigni mikroskopoéw bliskiego pola stanowia dzwignie
wytrawiane z folii 1 drutow metalowych. Znajduja one zastosowanie gltownie
w mikroskopii sit §cinajacych Shear force i w niektorych metodach modularnej
mikroskopii sit atomowych, takich jak skaningowa mikroskopia pojemnosciowa.
Walorem tego typu czujnikéw sa niewielkie koszty wytwarzania, o ich zasadniczych
wadach decyduje za§ mata powtarzalno$¢ wlasciwosci sprezystych belki i parametréw
ostrza.
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Nalezy tez zauwazy¢, ze dzwignie sprezyste o mozliwie najlepszej charakterystyce
pomiarowej powinny si¢ jednoczesnie charakteryzowaé mala wartoScia stalej
sprezystosci (mniejsza niz 100 N/m) i duza czgstotliwoscia rezonansowa (wigksza niz
100 kHz). Czujniki takie sa mniej wrazliwe na zaklocenia zwiazane z wibracjami
wystepujacymi w otoczeniu systemu. Zmniejszony wpltyw szumu termicznego drgan
dzwigni pozwala detekowaé sily na poziomie pojedynczych pikoniutonéw [81].
Detekcja tak matych sit i odpornos¢ na zaktdcenia jest mozliwa do uzyskania, gdy
wymiary belki sa odpowiednio zmniejszone. Wymiary jednej z najnowczesniejszych
tego typu konstrukcji wynosza odpowiednio: grubos¢ 100 nm, szerokos$¢ 5 pum
i dtugo$¢ w zakresie od 27 do 32 um [81]. Wytwarzanie takich elementow jest jednak
utrudnione i wymaga zastosowania krzemowych podlozy SOI (ang. Silicon on
Insulator — SOI) oraz przeprowadzenia zlozonych procesow elektronolitografii,
potaczonych z trawieniem plazmowym [82]. W przypadku uzycia tego typu czujni-
kow dodatkowymi trudnosciami sa réwniez detekcja ugiecia tak matych elementow
oraz ich zamocowanie w glowicy mikroskopu.

Niezaleznie od materiatu, z jakiego dzwignia sprezysta i sonda sa wykonane,
wysokorozdzielczy pomiar bliskiego pola wymaga:

¢ zastosowania dzwigni pomiarowych o stalej sprezysto$ci i czestotliwosci

rezonansowej dostosowanych do warunkéw eksperymentu,

¢ zastosowania czutych na konkretne oddziatywanie ostrzy pomiarowych,

¢ precyzyjnego doboru czasu i szybkosci skanowania preparatu,

¢ doboru pasma przenoszenia systemu sterujaco-pomiarowego, tak aby ograniczy¢

wplyw szumow i jednoczes$nie wiernie odtworzy¢ wlasciwosci powierzchni.

Spetnienie wymienionych postulatow i poprawna interpretacja rejestrowanych
obrazéw wymaga Scistego opisu wlasciwosci sprezystych belki oraz charakterystyki
drgan dzwigni pod wpltywem sit skupianych na koncéwce pomiarowe;.

3.1. Sily dzialajace na ostrze pomiarowe, drgania belki

Wychylenia dzwigni sprezystej mikroskopu bliskich oddzialywan dogodnie jest
modelowac drganiami prostego oscylatora harmonicznego.
W tym przypadku zaktada sig, ze belka sprezysta jest nie-
wazka sprezyna o stalej &, na koncu ktorej jest zawieszone
ostrze o masie m, zanurzone w osrodku lepkim o wspotczyn-
niku oporu wiskotycznego B (rys. 3.1).

Rys. 3.1. Belka mikroskopu bliskich oddziatywan jako prosty oscylator
harmoniczny
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Na rysunku 3.1 oznaczono schematycznie opdér osrodka thumikiem, zalozono
jednoczesnie, ze jest on wprost proporcjonalny do predkosci R = —B(0z/0f). Rownanie
sit dziatajacych na mas¢ m, zawieszona na niewazkiej sprezynie o stalej sprezystosci £,
okresla w tym przypadku zaleznos$¢ [74]

0%z(1)
ot*

oz() _
+B S+ k() =0, 3.1)

m

ktora dogodnie jest przekszalci¢ do postaci

k 622(t)+ k Qaz(z)

w; o @, ot

+kz(t) =0, (3.2)
gdzie:

k . , . .
®, =,|— —pulsacja drgan swobodnych niettumionych,

m

0=-3_ _ dobro¢ ukladu.

Vkm

Jesli uktad taki zostanie pobudzony do drgan sita okresowo zmienna
P(t)=kA,cos(wt), to masa m zawieszona na sprezynie o stalej sprezystosci k drga

harmonicznie zgodnie z zaleznoscia (rys. 3.2)
0z(t)

k 0%(0) +iQ7+ = 0) (3.3)

2 2
w, Ot 0N

kA, cos (wt) =

P(t)=kA cos(cwt)

Rys. 3.2. Drgania wymuszone tlumione belki mikroskopu
bliskich oddziatywan

W przypadku drgan o thumieniu niekrytycznym, tzn. gdy Q > 1/2, moga powstawac
oscylacje rezonansowe o amplitudzie 4.y, czgstosci wy 1 fazie drgan ¢r, gdzie

1
Apax = /po—1 , (3.4)

40°
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Wp =, 1—L (3.5)

20%°

/ 1
@ =arctg 20 [1- 20 (3.6)

W przypadku stosowanych w praktyce laboratoryjnej dzwigni pomiarowych, dla
ktorych dobro¢ osiaga wartos$ci wigksze niz 200, rownania powyzsze upraszczaja si¢
do postaci:

Apax 4,0, (3.7)
Wy = @, (3.8)
@p ~ arctg 20. (3.9)

W dziedzinie zmiennej zespolonej rownanie wyjsciowe opisujace ruch koncowki
dzwigni z(j @) pod wptywem sity f(j @) mozna zapisaé

2(jo) = % S =X(jw)@, (3.10)

O, k
wg_a)2+] 0

gdzie X(jw) jest zespolonym zapisem drgan thumionego oscylatora harmonicznego.
Modut tej odpowiedzi, ktory opisuje ksztatt krzywej rezonansowej drgan dzwigni
sprezystej, przyjmuje postac

2
@y

Jog -0 - 52

Energia drgajacego oscylatora harmonicznego jest proporcjonalna do kwadratu
jego amplitudy drgan. Dla swobodnie drgajacego oscylatora energia ta jest rozpra-
szana, zgodnie z rOwnaniem

| X (jow)| = (3.11)

(20

E(t)=E(0)e 2. (3.12)

Analiza powyzszego rownania pokazuje, ze podczas badan, w ktérych ostrze drga
z duza dobrocia @, stala czasowa, definiowana przez iloraz O/ay, przyjmuje
stosunkowo duza wartos¢. W konsekwencji amplituda drgan belki zmienia si¢ pod
wplywem oddzialywania skupianego na ostrzu bardzo powoli. Zjawisko to ma szcze-
gblnie duze znaczenie dla eksperymentow prowadzonych w uktadach proézniowych,
gdzie dobro¢ uktadu sigga wartosci kilkudziesigciu tysiecy. W badaniach takich
stosuje si¢ zwykle detektory czestotliwosci rezonansowej drgajacej belki [19]
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(w postaci analogowych i cyfrowych petli PLL lub detektoréw koincydencyjnych)
zamiast detektorow amplitudy drgajacej dzwigni (w postaci prostownikow
sygnatowych lub detektorow fazoczutych) [14]. Dalsza konsekwencja opisywanego
zjawiska jest ograniczenie predkosci skanowania powierzchni (lub przesuwu mikro-
ostrza). Wigksze stale czasowe ustalania si¢ drgan wymagaja bowiem odpowiednio
dhuzszego czasu migdzy kolejnymi punktami pomiarowymi, w ktorych drgania te beda
osiagac stabilny charakter.

Model opisujacy drgania belki drganiami prostego oscylatora harmonicznego jest
szczegolnie przydatny dla klasycznej rezonansowej mikroskopii sit atomowych,
kiedy belka wzbudzona jest do drgan o czgstotliwosci bliskiej czgstotliwosci podsta-
wowej. Rzeczywista belka mikroskopu bliskich oddziatywan jest jednak uktadem
o parametrach roztozonych — masa dzwigni jest w tym przypadku roztozona wzdtuz
catej dhlugosci czujnika. Drgania takiej dzwigni opisuje si¢ wowczas drganiami
poprzecznymi prostych belek wspornikowych, a réwnanie drgan gietnych belki
przyjmuje postac [84]

d*z(x,1) 0%z(x,1)

EJ e +p, pwe 0, (3.13)
gdzie:

E —modut Younga materiatu belki,

z —wychylenie belki,

L4 — gestos¢ dzwigni,

J — modut bezwladnosci belki.

Roéwnanie (3.13) ma charakter przyblizony, gdyz nie uwzglednia wptywu sit
poprzecznych ani tez momentow sit bezwladnosci, wynikajacych z obrotow (katow
ugigcia) poszczegdlnych przekrojow. Dla dzwigni smuktych (rys. 3.2), czyli takich,
jakie sa stosowane w mikroskopii bliskich oddzialywan, réwnanie powyzsze jest
w pelni wystarczajace. Przy zatozeniu, ze ruch belki jest ruchem drgajacym, mozna
zapisa¢ dodatkowo

2
o= —w’z,
ot> ’

gdzie w, jest pulsacja drgan belki wspornikowe;.
Roéwnanie (3.13) przyjmuje zatem postaé
EJZ"Y —p,0’z=0 (3.14)
lub
2V -2z =0, (3.15)

/ 2
2 = 4| Pa%s (3.16)
EJ

gdzie
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Z(x,t)

Rys. 3.3. Dzwignia sprezysta mikroskopu bliskich El TT d
oddziatywan jako jednorodna belka wspornikowa. I
Wymiary belki: 1 — dlugos¢, d — grubosé

Calkg ogdlna rownania (3.13) mozna po rozdzieleniu zmiennych przedstawic
W postaci

v(x,t) =@ (x)y(t). (3.17)
Rozwiazaniem réwnania jest funkcja

@ (x)=C,sinAx + C, cos Ax + C,; sinh Ax + C, cosh Ax. (3.18)

Dla ulatwienia obliczen wprowadza si¢ specjalne funkcje cze¢stotliwosci (nazywa-
ne rowniez funkcjami Krylowa) oraz wspotrzedna wzgledna

f:?, odzie 0<x<1.

Roéwnanie (3.13) mozna zatem zapisa¢ w postaci

" (x)-a'®d(x)=0,
gdzie
4 2
o= a1 =4 Lal O (3.19)
EJ
Po przeksztalceniach powyzszej zaleznosci otrzymuje si¢ tzw. wiekowe rownanie
pulsacji @ w postaci
2
E.
o, =% = (3.20)
1=\ py
Dla jednorodnej belki wspornikowej (czyli takiej, jaka stosuje si¢ w mikroskopii
bliskich oddzialywan) o stalym przekroju i statej sztywnosci wspotczynniki o spet-
niaja rownanie [84]
cosha cosa+1=0, (3.21)
czyli:
a = 1,875,
o = 4,694,

a; = 212_ ! n dla i > 2, a ciag pulsacji wyznacza si¢ zgodnie z formutlg (3.20).
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W badaniach powierzchni dzwignia mikroskopu bliskich oddziatywan moze zatem
by¢ wzbudzona do drgan rezonansowych o roznej czgstotliwoséci. Badania prowadzo-
ne przy czgstotliwosciach wyzszego rzedu umozliwiaja odwzorowanie powierzchni
z wicksza predkoscia skanowania 1 zwigkszaja kontrast uzyskiwanego obrazu [85, 86].
W przypadku nieparzystych modow drgan belki (tab. 3.1) ostrze wykonuje ruchy nie
tylko w osi prostopadlej do badanej powierzchni, ale rowniez rownolegle do preparatu.
Ostrze podlega zatem oddziatywaniom, ktore sa obserwowane w klasycznej mikroskopii
sit przyciagajacych i w mikroskopii sit tarcia. Doktadna iloSciowa analiza uzyskanych
wynikow jest jednak bardzo utrudniona i metodg te stosowano jedynie w pomiarach

wlasciwosci powierzchni zawierajacych szczegoty o wysokosci okoto 200 nm.

Tabela 3.1. Drgania belki mikroskopu bliskich oddziatywan jako belki wspornikowej

Wspdtczynnik .
Rzad . . , Stata Amplituda . ,
drgat o 12 Pozycja weztoéw drgan sprezystosci | drean Posta¢ drgan
1 3,52 0 k A
|
2 22,00 0 0,783 40,4k 0,324 \)
3 61,70 0 0,504 0,868 317,5k 1,044 \/\ '
4 121,00 0 0,365 0,644 0,905 | 12184k 5,954 \/\>

Nalezy dodatkowo zauwazy¢, ze przy drganiach w wyzszych modach zmianie

ulega rowniez stata sprezystosci dzwigni, ktora wyraza si¢ wzorem

w ktorym m; jest efektywna masa drgajacej belki [87, 88].

Wyniki obliczen statych sprezystosci dla pierwszych czterech modow drgan,
przeprowadzone na podstawie nomograméw z pracy [87], przedstawiono w tabeli 3.1.
Na podstawie tych nomograméw mozna rowniez obliczy¢ stosunek amplitud wolnych
drgan belki wspornikowej dla wyzszych moddéw rezonansowych i odnies¢ je do

amplitudy drgan pierwszego modu (tab. 3.1).
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3.2. Dobor predkosci skanowania i pasma przenoszenia

Rozwazania dotyczace szerokosci pasma czestotliwos$ci sygnalow, jakie musi
przenosi¢ uktad pomiarowy mikroskopu bliskich oddzialywan, mozna analizowac
w uktadzie przedstawionym na rysunku 3.4.

Powierzchnia probki, ktora stanowia linie If
rozmieszczone w odlegtosci D, przesuwa si¢ T T T T T

z predkoscia V, pasmo czgstotliwosci B,

w jakim ostrze pomiarowe $ledzi porusza-

. . . . . . Prébka —l. [
jace sig podtoze, mozna zatem obliczy¢ na
. .. "
podstawie zaleznos$ci \Y/
14 Rys. 3.4. Pasmo czgstotliwosci sygnatow
B=—. (3.22) przenoszonych przez mikroskop bliskiego
D oddziatywania

Dla struktur o szerokosci D/2 = 25 nm, przy typowej w praktyce laboratoryjnej
predkosci przesuwu rownej 10 um/s, pasmo czestotliwosci rejestrowanego sygnatu
wynosi 200 Hz. Podobne pasmo pomiarowe projektuje si¢ w systemach pomiarowych,
ktore sa przeznaczone do badan topografii powierzchni w skali atomowe;.

W przypadku tak zwanych szybkich pomiaréw geometrii powierzchni (np.
okreslania ksztattu masek umieszczonych i poruszanych w urzadzeniach do elektro-
nolitografii) predkos$¢ przesuwu probki (lub ostrza) wynosi okoto 1 mm/s, co powo-
duje, ze pasmo czgstotliwosci sygnatu odpowiadajacego topografii powierzchni wy-
nosi 20 000 Hz [89-95].

Jesli badania takie prowadzi si¢ w rezonansowym trybie mikroskopii sit odpy-
chajacych, zadaniem pomiarowym jest m.in. okreslenie czestotliwosci drgan belki po-
miarowej, umozliwiajacej zarejestrowanie profilu linii z zadang rozdzielczos$cia (rys.
3.5). Przy zalozeniu, ze d jest odlegloscia
migdzy kolejnymi zarejestrowanymi punkta- Ifr
mi pomiarowymi, ostrze za$ pozostaje przez -v- -v-

n okresow drgan rezonansowych ponad po-

jedynczym punktem pomiarowym, czgstotli- F‘rébka—'l d le—

wos¢ drgan rezonansowych w tym przypad-

ku mozna obliczy¢ na podstawie rownania V
nV Rys. 3.5. Pasmo czgstotliwosci i czgstotliwosé
fr = d (3.23) drgan rezonansowych ostrza w rezonansowym

trybie mikroskopii sit odpychajacych

Dla predkos$ci przesuwu probki V rownej 1 mm/s, odleglosci d rownej 2 nm i dla
10 okresow usredniania wymagana czgstotliwos$¢ rezonansowa drgan ostrza wynosi
zatem 10 kHz, a dla predkosci 1 mm/s czgstotliwo$¢ rezonansowa drgan koncowki
jest rowna 5 MHz.
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Przedstawiona analiza pokazuje, ze w przypadku szybkich pomiarow topografii
w trybie rezonansowym uklady pomiarowe detektora wychylenia ostrza powinny prze-
nosi¢ sygnaly o czgstotliwosci podnosnej rzedu kilkuset kilohercow i w pasmie po-
miarowym rzg¢du kilkunastu kilohercow. W konsekwencji uktady pomiarowe
systemu do szybkich obserwacji topografii powierzchni powinny by¢ uktadami sze-
rokopasmowych i niskoszumowych wzmacniaczy analogowych, selektywnych fil-
trow potaczonych z prostownikiem sygnatowym. W przeprowadzonych obliczeniach
nie uwzgledniono rozpraszania energii, ktoére zachodzi w czasie drgan ostrza ponad
badang powierzchnig. Stala czasowa, z jaka nastgpuje stabilizacja drgan migdzy ko-
lejnymi punktami pomiarowymi, obliczana jako iloraz Q/2x f;, wynosi dla typowych
dzwigni sprezystych stosowanych w mikroskopii bliskich oddziatywan (Q = 250,
fo = 250 000 Hz) 1 ms, co odpowiada pasmu przenoszenia 1 kHz. Pomiar ksztaltu
powierzchni z odpowiednio duza szybkos$cia moze by¢ zatem mozliwy, gdy czesto-
tliwo$¢ rezonansowa zostanie odpowiednio zwigkszona.

Na rysunku 3.6 przedstawiono wykres zaleznosci szeroko$ci pasma czg¢stotliwosci
i czestotliwosci rezonansowej dzwigni w funkcji szybkos$ci skanowania.

0 200 400 600 800 1000
20 i T T T T T T T T T ’,L
’ ————— Pasmo czestotl. [kHz] I _-~ 45000 —
./‘ N
~ ’ Czestotl. rezonansowa [kHz] I /./ 1 E
< 15- . {4000 g
Ve

.6 ’/, 8
~8 /'/ s
E g {3000 £
g 10 1 P s g,
& L 12000 3
o L o
o) F 3
£ 5 2 =
@ L 2 41000 8
o F 3
N
(&)

0 T T T T T T T T T r 0

0 200 400 600 800 1000

Predkos$¢ skanowania [mm/s]

Rys. 3.6. Pasmo czgstotliwosci rejestrowanych przez ostrze pomiarowe
i czgstotliwos¢ rezonansowa drgan belki sprezystej
w zaleznosci od predkosci skanowania
(dla odlegtosci migdzy punktami pomiarowymi d réwnej 2 nm i 10 okreséw usredniania)

Charakterystyke uktadow pomiarowych stosowanych w podstawowych badaniach
mikroskopii bliskich oddziatlywan zestawiono w tabeli 3.2.
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Tabela 3.2 Charakterystyka uktadow pomiarowych, przenoszonych czgstotliwosci wybranych trybow
pomiarowych mikroskopii bliskich oddziatywan

Tryb POmIATowy Predkosé . Charakterystyka uktadow
Lp. mikroskopii . Pasmo pomiarowe .
sit atomowych skanowania pomiarowych
Statyczny

| Pomiary atomowe my szerokos$¢ pasma niskoszumowe wzmacniacze
powierzchni 0+3 kHz sprzgzone stalopradowo
krystalicznych
Rezonansowy czestotliwo$é podnosna | detekcja amplitudy;

2 | Pomiar struktur <1 pum/s |<200kHz; selektywne uktady
submikronowych szeroko$¢ pasma <30 Hz | wzmacniaczy fazoczulych
Rezonansowy ?ZQStOthWOSC ) detekcja czestotliwoscei;

3 | Pomiar struktur <500 nm/s srodkov&ia} <300 kHz; petle detekceji fazoczutej PLL;
atomowych w prozni szerokos¢ detektory koincydencyjne

pasma < 200 Hz
gfz(;g;zlslg}gyc h czqstotyliwos'c' dete'kcj a amplitudy; .

4 |- szybkie pomiary <1 mm/s podno$na < 10 MHz; niskoszumowe w.zmacmacze
topografii szeroko$é seléktywne sprzezone
powierzchni pasma < 20 kHz zmiennopradowo pasmowe

3.3. Sposoby aktuacji wychylenia belki spre¢zystej

Wychylenie dzwigni mikroskopu bliskich oddziatywan moze by¢ wywotywane za
pomoca polaczonych z nimi makroskopowych aktuatoréw piezoelektrycznych. Aktua-
tory te, wykonane najczesciej w postaci jednolitych elementdw piezoceramicznych lub
stosow folii piezoelektrycznych, charakteryzuja si¢ typowo wymiarami na poziomie
pojedynczych milimetrow 1 wymagaja zasilania napigciami polaryzujacymi w zakresie
do 300 V. Jednoczesnie czgstotliwosci mechanicznych drgan rezonansowych makros-
kopowych uktadow piezoceramicznych leza w zakresie kilku kilohercow. Utrudnia to
w istotny sposob generowanie wychylen, koniecznych np. do szybkich pomiarow
topografii powierzchni za pomoca mikroskopow bliskich oddziatywan lub wzbudzania
drgan w zakresie czgstotliwosci wigkszych niz 100 kHz.

Rozwiazaniem powyzszych problemoéw jest integracja w uktadzie belki sprezystej
aktuatora mikro- lub nanowychylenia. Znane sa nast¢pujace rozwiazania:

¢ Aktuatory elektrostatyczne (rys. 3.7a).

Ruchomy element mikromechaniczny stanowi wraz z elektroda odniesienia uktad
kondensatora. Po odpowiednim spolaryzowaniu elektrod migdzy oktadkami tej po-
jemnosci pojawia si¢ oddziatywanie elektrostatyczne, ktoére powoduje ugigcie rucho-
mej czgsci czujnika. Wada opisywanego rozwiazania jest konieczno$¢ wytwarzania
ztozonych trojwymiarowych struktur mikromechanicznych. Czesci sktadowe tej
struktury musza by¢ izolowane od siebie i powinny jednoczesnie charakteryzowaé si¢



46 Rozdziat 3

dobra przewodnoscia elektryczna oraz mozliwoscia podlaczenia (kontaktowania) do
nich sygnatéw zewngtrznych [96].

¢ Aktuatory piezoelektryczne (rys. 3.7b).

Cienkowarstwowy aktuator piezoelektryczny integruje si¢ z ruchoma czgécia mikrosys-
temu. Pod wplywem przykladanego pola elektrycznego aktuator ten zmienia swoje
wymiary, poruszajac tym samym potaczony z nim ruchomy element mikromechaniczny.
Wada tego rozwiazania jest konieczno$¢ polaryzacji cienkiej warstwy piezoelektrycznej
duzym napigciem elektrycznym, co czgsto prowadzi do pasozytniczych przestuchow
migdzy sygnatami, zwigzanymi z pomiarem i aktuacja wychylenia [97, 98, 99].

W przypadku aktuacji termicznej na powierzchni ruchomych czgsci mikrosystemu
osadzony jest cienkowarstwowy mikrogrzejnik [90, 91,100,101]. W rozwiazaniach,
gdy ukiad jest wykonywany z polikrzemu, aktuatorem termicznym jest zaimplemen-
towany w strukturze mikrogrzejnik [101, 102]. Po zmianie temperatury tego grzejnika
dochodzi do napre¢zen mechanicznych migdzy poszczegdlnymi warstwami poruszane-
go elementu i w konsekwencji do jego wychylenia [103].

Aktuator
LI L ]~15 M SjO, U  piezoelektryczny

| l l - }15 um

SiO, [
E |

Si
400 um
400 pum

a) b)

Rys. 3.7. Dzwignia spr¢zysta mikroskopu bliskich oddziatywan pobudzana do wychylenia
za pomoca: a) aktuatora elektrostatycznego, b) zintegrowanego aktuatora piezoelektrycznego

Na rysunku 3.8 przedstawiono dzwigni¢ sprezysta z termicznym aktuatorem wychy-
lenia oraz ze zintegrowanym piezorezystywnym detektorem ugigcia koncowki [104].

SiO, Mikrogrzejnik N .

l — = [~15um

Si Piezorezystory
400 um

a) b)

Rys. 3.8. Dzwignia mikromechaniczna z termicznym aktuatorem wychylenia
i piezorezystywnym detektorem ugigcia [104]: a) schemat przekroju, b) widok z gory
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Jesli napigcie elektryczne przyktadane do grzejnika wyraza si¢ zaleznoscia
U=U, + U, sin o,

to moc tracona w strukturze jest okreslona rownaniem [100, 104]

P, :RL[UdC +U,. sina)gt]2
g

1 1 . 1
= R—[(ch + EUHZCJ +2U, U, sinw,t - (EU“ZC cos (2a)gt)ﬂ (3.24)

g

=[P, + P(0,) + PQ20,)].

W widmie mocy rozpraszanej w mikrogrzejniku mozna zatem wskazaé trzy
sktadowe: stalopradowa, o pulsacji @, i 0 pulsacji 2@,. Statyczne wychylenie dzwigni
z termicznym aktuatorem mozna uzyska¢ w przypadku zasilania grzejnika sygnatem
statopradowym. Wychylenia zmiennopradowe generuje si¢ przy zasilaniu grzejnika
napi¢ciem zmiennym. W przypadku zastosowania opisywanych belek w mikroskopii
sit przyciagajacych lub rezonansowej mikroskopii sit odpychajacych drgania rezonan-
sowe mozna wzbudzi¢, jesli:

¢ Czgsto$¢ zasilania mikrogrzejnika @, jest rOwna czgsto$ci drgan rezonansowych

modu podstawowego ay lub modow wyzszych rzgdow @, mikrobelki (@, = ax
lub @, = @,). Przy takim sposobie zasilania aktuatora termicznego amplituda
drgan mikrodzwigni zalezy jednak rowniez od wartosci statopradowego sygnatu
U, przykladanego do grzejnika. Nie jest zatem mozliwe niezalezne od drgan
rezonansowych belki sterowanie statycznym wychyleniem koncéwki sondy.

¢ Czestos¢ drgan rezonansowych modu podstawowego lub modoéw wyzszych

rzedéw ay lub @; sa rowne podwojnej czgstosci zasilania grzejnika @, (2w, =
lub 2w, = w).

W opisywanym ukladzie amplituda sygnalu statopradowego U,. moduluje
wprawdzie drgania o czgstoSci @, ale nalezy zauwazy¢, ze drgania te nie sa drganiami
rezonansowymi mikrobelki. Amplituda oscylacji o pulsacji @, jest zatem znikomo
mata, dzigki temu drgania o tej czgsto$ci nie maja wptywu na wynik pomiaru ksztattu
powierzchni.

Rozptyw energii cieplnej, ktora jest dostarczana przez grzejnik osadzony na jej
powierzchni, dogodnie jest modelowaé, zaktadajac, ze wptyw wymiany ciepta przez
unoszenie i konwekcje¢ jest pomijalnie maty [105]. W tym przypadku energia cieplna
dostarczona przez grzejnik w czasie dt wynosi [105]

dQ, = IR, (3.25)

gdzie:
1 —warto$¢ natgzenia pradu,
R, —rezystancja mikrogrzejnika.
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Czes$¢ energii dostarczanej przez grzejnik jest przenoszona przez belke do jej
nasady o temperaturze Ty

do, = %S(T —T,)dt, (3.26)

gdzie:

K —przewodnos$c¢ cieplna materialu tworzacego dzwignig,

/" — dhugos¢ belki, w ktorej do takiego transportu dochodzi,

S —powierzchnia poprzeczna belki,

T — temperatura czesci mikrodzwigni znajdujacej si¢ pod aktuatorem,
Ty — temperatura nasady belki.

Pozostata czg$¢ energii dostarczanej przez mikrogrzejnik jest akumulowana w ob-
szarze belki bezposrednio pod nim (zaktada si¢ dla uproszczenia, ze temperatura tej
czgsSci dzwigni jest stala). Energi¢ akumulowana pod grzejnikiem mozna obliczy¢
zgodnie z zaleznoscia

dQ, =cm'dT, (3.27)
w ktorej:
¢ - ciepto wlasciwe mikrodzwigni,
m' —masa czesci belki znajdujacej si¢ bezposrednio pod grzejnikiem.
Bilans ciepta transportowanego w obszarze dzwigni musi zatem spetnia¢ nastgpu-
jacy warunek
dQ, =dQ, +dQ,. (3.28)

Po uwzglednieniu réwnan (3.25)—(3.27) oraz po ich przeksztatceniu otrzymuje si¢

I*R
£+ KS T=—%+ kS T,. (3.29)
dt  cm'l cem'  cem'l

Po przeksztalceniu powyzszego réwnania za pomocg transformaty Laplace’a
obowiazuje nastgpujaca zalezno$¢

K 1(I°R, K
ST(S)_T(W%T(S):_[ : _S} 330
cm'l s| em'  cm'l
o eml ., I'R, . .
Po podstawieniu 7 = 1 H= f‘ rownanie (3.30) mozna przeksztalci¢ do
cm
postaci
! ,+H
4o
T(s)= 7O +L (3.31)

o)
St— s|st+—
T T
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T,
d  dq,
t f_
da——da~da,| |d
T, m
_
;

T,

Rys. 3.9. Rozplyw energii cieplnej dostarczanej przez grzejnik
w strukturze mikrodzwigni [105]

Drugi czton réwnania (3.31) mozna przeksztalci¢ na utamki proste wedtug schematu

1
~T,+H
A, B (3.32)

s (s + 1) s+ !
T T
Po rozwiazaniu tej zaleznosSci otrzymuje si¢ nastgpujace wartosci wspotczynnikow
A1iB:
A=T,+TH, (3.33)
B=—(T,+7 H), (3.34)
a po uwzglednieniu powyzszych zaleznosci

7O  T,+TLH _T+TH

T(s)= (3.35)
1 s 1
S+ — S+ —
T T
W dziedzinie czasu rownanie to przyjmuje postac
Hﬂz%+ﬁ@}4ﬂe%+rKP—e%} (3.36)

Jezeli temperatura w chwili ¢+ = 0 wynosita w obszarze grzejnika 7, (7(0) = 7)),
rownanie (3.36) sprowadza si¢ do postaci

-
T

Tm:%+er—e/} (3.37)
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Na rysunku 3.10 przedstawiono wykres zaleznos$ci temperatury grzejnika od czasu
dla nastepujacych wymiaréw dzwigni: dlugos¢ grzejnika /" = 150 um, szerokosc
dzwigni b =200 pm, grubo$¢ d = 15 pm, odleglo$¢ miedzy grzejnikiem a nasada belki
/"= 450 pm, prad zasilania / = 10 mA. Dla przyjgtych danych stata czasowa 7 wynosi
1 us, przyrost za$ temperatury AT jest rowny 1,5 K. Niewielkie wartosci stalej
czasowe] 7 wynikaja gtownie z:

¢ matej masy tej czesci dzwigni, ktdra znajduje si¢ pod grzejnikiem,

¢ duzej warto$ci przewodnosci cieplnej krzemu,

¢ duzej powierzchni, przez ktora dostarczane przez mikrogrzejnik ciepto jest

transportowane do nasady belki.
0 1 2 3 4
1,6 : : : :

1,4—-
1,2—-
1,0
0,8—-

0,6

Przyrost temperatury [K]

. , . , . .
0 1 2 3 4
Czas [us]

Rys. 3.10. Przyrost temperatury mikrogrzejnika pobudzonego
skokiem jednostkowym pradu zasilania o wartosci 10 mA

Obliczenia weryfikowano, mierzac temperatur¢ na koncéwce za pomoca skaningo-
wego mikroskopu bliskiego pola termicznego. W opisywanych eksperymentach do kon-
cowki mikrogrzejnika przylozono oporowa sondg termiczna Wollastona. Topografie
powierzchni zarejestrowano za pomoca ostrza spoczywajacego na koncowce mikro-
grzejnika (rys. 3.11). Widoczne sa aluminiowe S$ciezki mikrogrzejnika o wysokosci
394 nm osadzone na podtozu z dwutlenku krzemu, ktory pokrywat krzemowa belke.
Jednoczesnie z rejestracja topografii powierzchni obszaru mikroaktuatora prowadzono
lokalng obserwacjg jego temperatury. Ustalono, ze temperatura ta wzrasta, w porOwnaniu
z nasada czujnika, w zakresie od 2,240 do 2,945 K (rys. 3.12). Zdaniem autora pracy
zaobserwowana wyzsza temperatura obszaru grzejnika wynika w tym przypadku
z mniejszej grubosci belki, przez ktéra ciepto jest odprowadzane do nasady dzwigni.
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Rys. 3.11. Topografia koncéwki mikrodzwigni Rys. 3.12. Temperatura w obszarze aktuatora
z termicznym aktuatorem wychylenia termicznego (zaobserwowany wzrost temperatury
(pole skanowania 37x37um) [105] w zakresie od 2,240 do 2,945 K) [105]

Na rysunku 3.13 przedstawiono obliczony przyrost temperatury grzejnika w funkcji
grubosci belki. Temperatura w przypadku dzwigni, ktorych grubos¢ waha si¢ od 2 do
20 um, miesci si¢ w zakresie od 11,5 do 1 K.
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Rys. 3.13. Wzrost temperatury grzejnika dzwigni z termiczna aktuacja wychylenia.
Wymiary belki: szerokos¢ 200 um, dtugos¢ / =200 pm, dtugos¢ aktuatora 100 um

Z przedstawionej charakterystyki wynika, ze grubo$¢ dzwigni, ktorej temperatura
koncowki byta obserwowana, wynosi okolo 10 um. Mozna tez zauwazy¢, ze tem-



52 Rozdziat 3

peratura w obszarze $ciezki aluminiowej jest wyzsza o okoto 0,7 K od temperatury
panujacej na podlozu z dwutlenku krzemu. Zjawisko to wynika z niejednorodnego
przylegania warstwy metalizacji do podloza z dwutlenku krzemu i zaburzonego w ten
sposob odprowadzania ciepta do dzwigni i nastepnie do nasady czujnika.

Na rysunku 3.14 przedstawiono krzywa rezonansowa drgan dzwigni piezorezys-
tywnej z termiczng aktuacja wychylenia [105]. W opisywanych badaniach modulo-
wano czestotliwosé pradu zasilania grzejnika cienkowarstwowego. Oscylacje belki
obserwowano natomiast, rejestrujac sygnat wyjsciowy detektora piezorezystywnego
zintegrowanego z dzwignia sprezysta. W celu okreslenia wychylenia belki, jej
koncowke o$wietlono dodatkowo za pomoca interferometru $wiattowodowego
Fabry—Perota, ktorego sygnat wyjsciowy byl rejestrowany jednoczesnie z sygnatem
z detektora piezorezystywnego. Zaobserwowano w ten sposob, ze czgstotliwosé
rezonansowa badanej belki wynosi 59 105 Hz, dobro¢ uktadu natomiast jest row-
na 205.
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Rys. 3.14. Krzywe rezonansowe belki piezorezystywne;j
z termiczng aktuacja wychylenia,
obserwowane za pomoca interferometru $wiattowodowego Fabry—Perota, na wyjsciu detektora
piezorezystywnego dzwigni [105]

Zmienna temperatura grzejnika powoduje naprezenia mechaniczne migdzy
sprezysta dzwignia krzemowa i warstwami jej pokrycia. Zrodtem tych naprezen sa
rézne wspotczynniki rozszerzalnosci liniowej krzemu, dwutlenku krzemu i warstwy
aluminiowej. Wychylenie koncowki dzwigni zr, gdy temperatura grzejnika wynosi 7,
mozna obliczy¢ na podstawie rownania [101, 102, 106, 107]
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z, =3K_TI%, (3.38)

w ktorym:
! — dhigosc belki,
K. — wspolczynnik obliczony wedlug zaleznosci

(a —ay) (1 +t2)t12
K, = 5 3 2 , (3.39)
T CEE
Iy 5 )\ E, 4LE,
przy zatozeniu, ze t,, t,, a1, o, E}, E, sa — odpowiednio — grubo$ciami warstw, wspot-
czynnikami rozszerzalnosci liniowej i modutami sprezysto$ci Younga materiatow
pokrycia i czg$ci sprezystej dzwigni.

Na rysunku 3.15 przedstawiono wyniki obliczen wychylenia dwuwarstwowej
dzwigni o wymiarach: dtugos¢ 650 um, szerokos¢ 100 um w funkcji grubosci krze-
mowej czesci sprezystej oraz w przypadku pokrycia belki warstwami SiO, lub Al
[106]. Widoczne jest, ze najwigksze wychylenia belki mozna uzyska¢ dla pokry¢

wykonanych z aluminium i dla grubo$ci czesci krzemowej rownej 15 pm wychylenie
to sigga okoto 20 nm [106].
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Rys. 3.15. Wychylenie belki krzemowej w funkcji grubosci dzwigni
dla pokrycia belki warstwa SiO, i Al w przypadku ogrzania koncéwki mikrobelki o 1 K [106]
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W badaniach prowadzonych we wspolpracy z autorem pracy, ksztalt powierzchni
badano za pomoca dzwigni piezorezystywnych z opisywanym wczesniej aktuatorem
wychylenia [108]. Modulujac prad zasilania grzejnika cienkowarstwowego, wprowa-
dzono dzwigni¢ w drgania rezonansowe trzeciego rzedu. Zgodnie z analiza przed-
stawiona w podrozdziale 3.2, umozliwito to skanowanie powierzchni z predkoscia
przesuwu ostrza réwng 50 um/s, co w konsekwencji prowadzi do skrocenia czasu
pomiaru pojedynczego obrazu. W przeprowadzonych eksperymentach obserwowano
struktury metalizacji platynowej o wyskosci okoto 5 nm osadzonej na podiozu
kwarcowym (pole skanowania wynosito w tym przypadku 25x25 um) [108].
Uzyskane wyniki wskazuja, ze belki sprgzyste z piezorezystywnym detektorem
ugigcia i termicznym aktuatorem sa doskonatym narzgdziem do pomiaru ksztattu
mikro- i nanostruktur mikroelektronicznych. Umozliwiaja one bowiem skanowanie
powierzchni z duza szybkoScia i jednocze$nie odwzorowanie ksztattu powierzchni
z rozdzielczo$cia subnanometrowa.



4. Metody detekcji wychylenia belki

W mikroskopii sil atomowych pomiar sit dziatajacych na ostrze pomiarowe odby-
wa si¢ przez obserwacj¢ wychylenia mikrosondy osadzonej na koncowce belki lub
wiokna sprezystego. W praktyce laboratoryjnej wymagane jest, aby zastosowany
uktad obserwacji ruchu dzwigni pozwalal na rozréznienie w zadanym pasmie czg¢sto-
tliwo$ci wychylenia mikrosondy o co najmniej 0,02 nm. Mozna wskaza¢ dwie zasad-
nicze grupy detektoréw wychylenia ostrza pomiarowego:

¢ detektory natgzeniowe i interferometryczne, stosowne w metodach optycznych,

¢ detektory tunelowe, pojemnosciowe, piezoelektryczne i piezorezystywne, sto-

sowne w metodach elektrycznych.

Zastosowanie poszczegolnych technik 1 pordéwnywanie ich wlasciwosci jest zwia-
zane z rodzajem prowadzonych badan i charakterem $rodowiska, w ktérym ekspery-
menty te sa wykonywane. Ponizej przedstawiono skrocong charakterystyke wybra-
nych metod obserwacji wychylenia ostrza pomiarowego.

4.1. Interferometryczna detekcja
wychylenia belki pomiarowej

Do obserwacji wychylenia koncowki pomiarowej zastosowaé¢ mozna interferometr
swiattowodowy pracujacy w konfiguracji Fabry—Perota [109]. Schemat urzadzenia
przedstawiono na rysunku 4.1.

X

«— — Sprzegacz ~€— Laser

Fotodetektor FD, Fotodetektor FD,

Rys. 4.1. Schemat interferometru Fabry—Perota
do obserwacji wychylenia belki pomiarowej mikroskopu sit atomowych
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Wiazka $wiatla wychodzaca z wtokna swiattowodowego oswietla belke sprezy-
sta. Cze¢s¢ tej wiazki odbija si¢ od powierzchni czotowej widkna, petniac role wiazki
odniesienia. Z wiazka odniesienia interferuja promienie odbite od tylnej Sciany
dzwigni i wprowadzone ponownie do §wiattowodu interferometru. Utworzony w ten
sposob sygnat interferencyjny jest rejestrowany przez fotodetektor FD,. Na podsta-
wie wysokosci zarejestrowanych uprzednio prazkéw interferencyjnych mozliwe jest
obliczenie wychylenia ostrza. Skonstruowane urzadzenie charakteryzuje si¢ zdolno-
$cia rozdzielcza detekcji wychylenia belki okoto 0,01 nm w pasmie 2 kHz [109].
Poniewaz konstrukcja tego typu urzadzen jest nadzwyczaj zwarta, mozliwe jest ich
zastosowanie w uktadach niskotemperaturowych i prézniowych [110, 111]. Manka-
mentem opisywanego rozwiazania jest brak mozliwosci obserwacji skrecenia belki,
co wyklucza zastosowanie tego typu uktadéow do badan tarcia wystgpujacego miedzy
ostrzem a powierzchnia. Uktad interferometryczny nalezy do najczulszych detekto-
row wychylenia elementéw mikromechanicznych. Systemy o zwigckszonej precyzji
pozwalaja bowiem na detekcje sit dzialajacych na mikrobelke o wartosci 10 aN
[112] 1 76 aN [113]. Ogromna zaleta uktadow interferometrycznych jest mozliwosé
pomiaru wychylen elementéow drgajacych z czgstotliwoscia nawet do 100 MHz.
Obrobka sygnatu interferencyjnego jest bowiem dokonywana za pomoca selektyw-
nych uktadéw elektronicznych, ktéorych pasma przenoszenia mozna tatwo modyfi-
kowac.

4.2. Natezeniowa detekcja ugie¢cia belki pomiarowej

Do najczesciej stosowanych optycznych detektorow wychylenia belki pomiarowej
naleza tzw. detektory nat¢zeniowe [114]. Zasada ich dziatania polega na obserwacji
roéznicy intensywnosci o§wietlenia sekcji fotodetektora, na ktore pada wiazka laserowa
odbita od dzwigni sprezystej (rys. 4.2). Ugigcie belki pomiarowej pod wpltywem sit
dziatajacych na ostrze pomiarowe powoduje niesymetryczne oswietlenie fotodetektora

i jest zrodtem roznic poziomow

sygnatéw elektrycznych obserwo-
Topografia=(TL+TR)-(BL+BR) ~ wanych na wyjsciu kazdej sekcji.
Efﬁ;f:g';}:i';);ﬁﬁ;?ﬁéUBR) Za?cosowgnie detekto‘ra czterosek-

cyjnego i sumowanie sygnatow
wyjs$ciowych, zgodnie ze schema-
tem pokazanym na rysunku 4.2,
umozliwia obserwacje wychyle-
nia ostrza nie tylko w kierun-
ku prostopadtym do ptaszczyzny
dzwigni, ale pozwala rowniez na

Rys. 4.2. Zasada dziatania
g, natgzeniowego detektora b : I 2 belki

E, wychylenia belki pomiarowej obserwacje  skrecenia  belki po-
F. mikroskopu sit atomowych miarowej. Zaktada si¢ , Ze:
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¢ roznica w o$wietleniu sekcji gornych i dolnych fotodetektopora odpowiada to-

pografii powierzchni,

¢ roznica w o$wietleniu sekcji lewych i prawych fotodetektora koresponduje z si-

fami tarcia (nazywanymi réwniez sitami lateralnymi) dziatajacymi na mikro-
ostrze belki.

Natezeniowy detektor ugigcia belki pomiarowej wymaga wstgpnego pozycjono-
wania plamki laserowej na tylnej $cianie dzwigni. W stanie spoczynku odbita od
dzwigni sprezystej wiazka laserowa powinna rownomiernie oswietla¢ wszystkie sek-
cje fotodetektora. Wstgpne justowanie pozycji fotodiod i lasera o$wietlajacego belke
polega zatem na takim ustawieniu uktadu optycznego, aby sygnal Centrowanie
(rys. 4.2) byl najwigkszy, sygnal za$ Topografia (rys. 4.2) najmniejszy [115].

Natgzeniowe detektory wychylenia ostrza pomiarowego pozwalaja na detekcjg ru-
chu mikroosondy z rozdzielczoscia 0,01 nm w pasmie pomiarowym 10 kHz [114]. Ich
wada jest rozbudowany uktad przesuwéw mechanicznych lasera o$wietlajacego
dzwignig i1 fotodetektora. Uktad ten moze by¢ zrodlem niestabilnosci przetwarzania
sygnatow pomiarowych.

W przypadku niewielkich wychylen ostrza sygnal wyj$ciowy z fotodetektora
(rys. 4.3) wyraza si¢ zaleznoScia [116]
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chni belki, IF atl] [b
n - czuto$¢ fotodetektora, - I
a —dlugos¢ zwierciadta, od ktorego od- Probka

bija sig¢ promien $wietlny,
P - moc promieniowania padajacego Rys. 4.3. Schemat gtowicy mikroskopu sit

na sekcje fotodetektora, atomowych z natezeniowym detektorem

A —dtugo$é promieniowania lasera, wychylenia ostrza belki spreZystej

Az — wychylenie ostrza pomiarowego,
[ — dlugosé belki.
Czulos$¢ detektora jest definiowana przez wyrazenie

_dip_p 3maRnP 4.2)
dz Al
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W przypadku dzwigni o wymiarach: dtugos$¢ 225 um, szerokos$¢ 58 um i grubo$é
10 um czulo$¢ detekcji wychylenia ostrza, obliczona z zalezno$ci (4.2), wynosi
0,5 pA/nm. Z zaleznosci (4.2) wynika rowniez, ze czutos¢ detekcji wychylenia ostrza
pomiarowego nie zalezy od odleglosci miedzy dzwignia pomiarowa a fotodetekto-
rem'. Nalezy tez zauwazy¢, ze wigksza czutos¢ detekcji wychylenia ostrza uzyskuje
sie dzieki:

¢ Zastosowaniu pokry¢ odblaskowych na powierzchni dzwigni pomiarowych.
Naktadanie warstw odblaskowych moze jednak powodowaé, ze belka pod wptywem
temperatury bedzie si¢ dodatkowo odksztatca¢. Zjawisko to jest szczegdlnie widoczne
w przypadku dzwigni o statej sprezystosci mniejszej niz 1 N/m i czgsto utrudnia pre-
cyzyjne pomiary sit dziatajacych na mikroostrze.

¢ Powigkszeniu wymiaréw zwierciadta, od ktdrego odbija si¢ wiazka laserowa.
Wielkos$¢ zwierciadta jest jednak ograniczona przez wymiary dzwigni (szeroko$c¢
typowych dzwigni stosowanych do pomiaréw rezonansowych wynosi okoto
100 um). Powigkszanie plamki laserowej padajacej na belke moze powodowac
rowniez, ze czg$¢ promieniowania po odbiciu od badanej powierzchni moze interfe-
rowac z wiazka odbita od mikrobelki [117] i prowadzi¢ do zakldécen wynikéw ob-
serwacji.

¢ Zastosowaniu dzwigni o mozliwie matej dtugosci /.

Skrécenie dlugosci dzwigni musi jednak by¢ potaczone ze zmniejszeniem grubosci
belki, tak aby stala sprezystosci k pozostata na niezmienionym poziomie. Powyzsza
tendencja prowadzi do konstruowania belek o wymiarach submikrometrowych,
ktore umozliwiaja detekcje sit na poziomie 10'® N [118]. W tym przypadku ko-
nieczne jest opracowanie i zastosowanie zlozonego ukladu optycznego glowicy,
ktory pozwoli zogniskowaé wiazke laserowa do plamki o $rednicy okoto 5 um
[119].

W przypadku zastosowania optycznych detektorow wychylenia mikrodzwigni za-
sadnicze trudnos$ci sa zwigzane:

¢ z uzyskaniem zogniskowanej na drgajacej belce plamki laserowej o $rednicy

mniejszej niz 10 um,

¢ obserwacja drgan belki wzdtuz jej osi podtuzne;.

Ugigcie dzwigni drgajacej rezonansowo w wyzszych modach zmienia si¢ wzdhuz
jej dlugosci [120], mechanizm glowicy mikroskopu powinien zatem umozliwiaé ju-
stowanie plamki laserowej w dowolnym miejscu belki, co przy wczesniej opisanych
wymiarach jest nadzwyczaj klopotliwe.

! Dyfrakcja wystepujaca przy odbiciu promieni $wiatta od powierzchni belki potaczona z rozbiezno-
$cig wiazki powoduje, ze w duzej odleglosci migdzy ostrzem a powierzchnia wielko$¢ plamki laserowej
na fotodetektorze zwigksza si¢ rownomiernie ze wzrostem amplitudy jej przesuwu na powierzchni foto-
diod. Zwigkszanie odleglosci migdzy belka a detektorem nie prowadzi zatem do wzrostu czutosci detekcji
wychylenia.
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4.3. Piezorezystywna detekcja wychylenia belki pomiarowej

Zastosowanie optycznych (interferencyjnych i natgzeniowych) metod obserwacji
wychylenia belki pomiarowej wymaga uzycia w gtowicy mikroskopu ztozonych ukta-
dow optoelektronicznych i mechanicznych, ktéorych zadaniem jest ogniskowanie
plamki laserowej wzdluz osi mikrodzwigni sprezystej, kierowanie wiazki odbitej do
fotodetektora oraz przetwarzanie sygnatéw optycznych. Ztozona konstrukcja opisy-
wanych zespoldéw bardzo utrudnia, a czasami wrgcz uniemozliwia zastosowanie mi-
kroskopii bliskich oddziatywan w badaniach prowadzonych w warunkach préznio-
wych i niskotemperaturowych. Istotne uproszczenie konstrukcji mikroskopu wiaze si¢
z zastosowaniem dzwigni sprezystych, z ktorymi zintegrowany jest detektor ugigcia
koncowki belki. Mozliwe jest wtedy zastosowanie piezoelektrycznych i piezorezy-
stywnych detektoréw wychylenia belki sprezystej mikroskopu.

W przypadku dzwigni piezoelektrycznych czujnikiem wychylenia ostrza jest cien-
ka warstwa piezoelektryczna, osadzona na tylnej $cianie dzwigni. Przy wychyleniu
sondy dochodzi do naprg¢zen mechanicznych, ktore prowadzg nastgpnie do powstania
fadunku migdzy oktadkami piezoelektryka. Powstajace w konsekwencji napigcie elek-
tryczne, rejestrowane przez zewngtrzne uktady elektroniczne, jest miara wychylenia
ostrza. Omawiane detektory znalazty zastosowanie jedynie w niektdrych laborato-
riach badawczych [121, 122]. Wada dzwigni z piezoelektrycznymi detektorami wy-
chylenia sa duze wartosci ich statych sprezystosci i niepowtarzalno$¢ parametrow
metrologicznych.

Piezorezystywna detekcja wychylenia ostrza pomiarowego nalezy natomiast do
powszechniej stosowanych metod pomiarowych w mikroskopii bliskich oddzialywan.
Dzwignie piezorezystywne wykonane w technologii SOI [123, 124] byly stosowane
do badania topografii powierzchni w skali atomowej w statycznym i rezonansowym
trybie mikroskopii sit atomowych w warunkach atmosferycznych [125], w uktadach
ultra wysokiej prozni [126], w ukladach niskotemperaturowych [127] i w polaczeniu
ze skaningowym mikroskopem elektronowym [128]. Czujniki tego typu uzyto takze
jako detektory promieniowania podczerwonego, pozwalajace na obserwacjg energii na
poziomie 70 nW [129]. Detekcje piezorezystywna zastosowano réwniez do odczytu
danych cyfrowych zapisywanych w drodze mechanicznej modyfikacji powierzchni
polimeréow [130, 131] i do obserwacji sit magnetycznych [132].

Ograniczeniem technologii opisanej w pracach [123, 124] jest brak mozliwosci mo-
dyfikowania funkcji i wlasciwosci ostrza pomiarowego. W opisywanym rozwigzaniu
ostrze to jest czgScia dzwigni spr¢zystej integrujacej rowniez pojedynczy piezorezystor
stuzacy do detekcji wychylenia mikrosondy. Prace prowadzone w ramach wspotpracy
Uniwersytetu w Kassel (Niemcy), Instytutu Technologii Elektronowej w Warszawie
1 Laboratorium Mikroskopii Bliskich Oddziatywan, Nanostruktur i Nanomiernictwa Poli-
techniki Wroctawskiej doprowadzity do opracowania rodziny piezorezystywnych czujni-
kow bliskich oddziatywan przeznaczonych do zastosowania w modularnej mikroskopii
bliskich oddziatywan [133, 134]. Grupg tych czujnikéw tworza:
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¢ proste dzwignie piezorezystywne przeznaczone do badania powierzchni w sta-
tycznym i rezonansowym trybie mikroskopii sit atomowych [135, 136, 137];

¢ dzwignie z przewodzacymi ostrzami pomiarowymi przeznaczone do mikrosko-
pii sit elektrostatycznych, skaningowej mikroskopii pojemnosciowej i mikro-
skopii rezystancji rozptywu [138, 139, 140];

¢ dzwignie ze zintegrowanymi oporowymi nanop¢tlami do skaningowej mikro-
skopii termicznej bliskiego pola [141, 142];

¢ dzwignie ze zintegrowanymi nanoaperturami dla skaningowej mikroskopii
optycznej bliskiego pola [58, 143];

¢ dzwignie do detekcji sily nacisku i tarcia przeznaczone do zastosowania w ska-
ningowej mikroskopii sit tarcia [144, 145];

¢ dzwignie z cienkowarstwowym czujnikiem temperatury do pomiaru temperatury
obiektow biologicznych [146, 147];

¢ dzwignie ze zintegrowanym aktuatorem wychylenia [104, 107];

¢ matryce dzwigni do detekcji promieniowania podczerwonego i masy [107];

¢ matryce dzwigni do badania topografii powierzchni [148];

¢ dzwignie z diamentowym ostrzem do badan zachowan trybologicznych po-
wierzchni [149, 150].

W dalszych rozdziatach przedstawiono zasadg¢ detekcji wychylenia i sity przepro-

wadzanej za pomoca prostych dzwigni piezorezystywnych z mostkowym detektorem
ugigcia koncowki i belek piezorezystywnych do obserwacji sity nacisku i tarcia.

4.3.1. Prosta dzwignia piezorezystywna

Efekt piezorezystywny polega na zmianie rezystancji przewodnika pod wpltywem
naprezen mechanicznych, ktore sa w tym przewodniku wywolywane. W piezorezysto-
rach potprzewodnikowych naprgzenia mechaniczne zmieniaja struktur¢ pasm energe-
tycznych potprzewodnika. W konsekwencji zmianom ulega rowniez rezystywnos¢ mate-
rialu piezorezystora. Efekt piezorezystywny w polprzewodnikach krystalicznych ma
charakter anizotropowy i silnie zalezy od typu przewodnictwa, temperatury i koncentracji
domieszek. Analityczny opis wplywu wszystkich tych czynnikow na zmiany rezystancji
piezorezystorow wykonanych metodami technologii mikroelektronicznej jest z tego po-
wodu nadzwyczaj utrudniony. W praktyce mikroskopii bliskich oddzialywan wystarcza-
jace jest jednak przeprowadzenie analizy uproszczonej, ktora wyjasnia gtoéwne zwiazki
miedzy geometrig dzwigni, parametrami piezorezystora a odpowiedzia detektora. Jedno-
czesnie analiza ta wskazuje sposoby zwigkszenia czutosci i zdolnosci rozdzielczej obser-
wacji bliskich oddziatywan skupionych na ostrzu pomiarowym belki piezorezystywne;.

Zalezno$¢ zmian rezystywnosci od przestrzennych wlasciwosci krysztalu oraz kie-
runku i warto$ci naprezen mechanicznych okresla rownanie [151]

6
Ap,
i:Z”ik‘jk: (4.3)
P 3

i
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w ktorym:

7y — elementy tensora piezorezystywnego /1,

o} — tworza tensor naprgzen mechanicznych P w szesciosktadnikowym zapisie wekto-
rowym.

Rownanie (4.3) przedstawia ogoélny zapis efektu piezorezystywnego, tzn. umozli-
wia obliczenie zmiany rezystywno$ci w jednym z sze$ciu kierunkéw. W krysztatach
regularnych, takich jak krzem i german, tensor piezorezystywny /7 przyjmuje uprosz-
czong formg i jest opisywany jedynie przez trzy parametry: myy, 12, Ts4. W tabeli 4.1
zestawiono warto$ci wspotczynnikéw piezorezystywnych 7y, 7y, 74 dla niedo-
mieszkowanego krzemu i germanu o przewodnictwie nip [151].

Tabela 4.1. Wspotczynniki piezorezystywne krzemu i germanu

Wspotezynnik piezorezystywny .101171 Ei /Pa] 1 011” Ei /Pa] 1 011” E‘i /Pa]
n-Si, (11,7 Q cm) ~102,2 53,4 ~13,6
p-Si, (7,8 Q cm) 6,6 -1,1 138,1
n-Ge, (9,9 Q cm) 4,7 -5,0 -137,9
p-Ge, (15,0 Q cm) ~10,6 5,0 46,5

W wielu zastosowaniach technicznych szczegélne znaczenie maja tzw. naprezenia
planarne (dwuosiowe), ktore mozna roztozy¢ na napre¢zenia podtuzne, poprzeczne
i skosne. W tej sytuacji rownanie (4.3) mozna zapisa¢ w postaci

A
2P _ 7,0, + 0, + T O, (4.4)
P

gdzie: n;, 77, ws sa — odpowiednio — podtuznymi, poprzecznymi i sko$nymi wspot-
czynnikami piezorezystywnymi.

W rownaniu (4.4) wyrdzniono zatem trzy rodzaje efektu piezorezystywnego: po-
przeczny, podtuzny i skosny. Podstawa takiego podziatu jest konfiguracja kierunkéw
naprezenia mechanicznego i osi piezorezystora (lub inaczej kierunku wektora gestosci
pradu). Parametry 7, 77, 75 mozna dalej obliczy¢ wedhug nastepujacych réwnan [152]:

7y =7y =20, — 7y — ) Fys 4.5)
Ty =70y — 27y — 7ty — 4y By, (4.6)
7y =—4m,,F, 4.7)

w ktorych wspotczynniki Fyy, Fi, Fi¢ sa funkcja kata migdzy kierunkiem krystalogra-
ficznym a naprgzeniem mechanicznym (ewentualnie kierunkiem piezorezystora).
Wyznaczenie czulosci piezorezystywnego detektora wychylenia dzwigni mikro-
skopu sit atomowych wymaga, oprocz obliczenia czulosci piezorezystora, analizy
zachowania si¢ belki uginanej sita F (rys. 4.4). Dla stosowanych w praktyce laborato-
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ryjnej dzwigni piezorezystywnych, ktorych grubos¢ (kilkanascie mikrometréw) jest
wielokrotnie mniejsza od grubosci nasady czujnika (réwnej grubosci krzemowej phyt-
ki podtozowej), mozna przyjac, ze sita dzialajaca na koncowke prowadzi do prostego
zginania belki. W tym przypadku uktad sit wewngtrznych w poprzecznym przekroju
preta sprowadza sig do pary sit lezacych w ptaszczyznie prostopadtej do jego przekro-
ju. Jezeli osie Y i Z sa gldéwnymi centralnymi osiami bezwtadnos$ci przekroju, to mo-
ment zginajacy M, pary sit lezacej w plaszczyznie (X, Y) wywoluje proste zginanie
o naprezeniu o3 w punkcie oddalonym o y od osi Z (rys. 4.4) [84]

o :@F, (4.8)

gdzie:

[ — dlugos¢ dzwigni,

x — odlegtos$¢ od nasady belki,

I, — modul bezwtadnosci,

F —sita skupiona na koncowce dzwigni.

Rys. 4.4. Ugigcie belki mikroskopu sit atomowych i rozktad napr¢zen mechanicznych
w przypadku prostego zginania

Moment bezwladnosci 7, belki o przekroju prostokatnym wynosi odpowiednio

bd’

1. TR 4.9)
gdzie:
b — szeroko$¢ belki,
d — grubo$¢ belki.

Analiza réwnania (4.8) wskazuje, ze naprg¢zenie mechaniczne o7 osiaga ekstre-
malne warto$ci w punkcie podparcia belki (x = 0) oraz na jej powierzchni (y = £d/2).
Wynosi ono wowczas, po uwzglednieniu zaleznosci (4.9),

d 6F1

0| x=0, y=2— |=0, 0y =T — 4.10
1( y j lext bd? ( )

2

Jesli do wykonania dzwigni wybierze si¢ plytk¢ krzemowa o orientacji (100), to
uprzywilejowanymi, z racji ekstremalnych wartosci wspotczynnikow piezorezystywnych
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7, 7T, osiami podtuznymi belki sg kierunki [011], [101]. Konfiguracje¢ dla osi podtuznej
dzwigni w kierunku [011] przedstawiono na rysunku 4.5 [153, 154, 155].
W takiej dzwigni naprezenia mecha-

niczne sa roztozone wzdhuz osi podtuzne;j [011]
belki i osiagaja najwigksze lub najmniej- E——
sze wartosci u jej nasady oraz na gornej Ry

i dolnej powierzchni belki. Jezeli wzdtuz —

osi podtuznej belki (kierunek [011] RT2 I ‘o1 IRTI
w krysztale) zostang ulokowane rezystory TLz-
R;1, Ry (rys.4.5), to taka konfiguracja

odpowiada wystapieniu podluznego efek-

tu piezorezystywnego. W rezystorach Ry,

Rp, wystapi natomiast poprzeczny efekt .
piezorezystywny. W piezorezystorach de- ~ Rys.4.5. Konfiguracja mostkowego .
tektora obciazanych ekstremalnym napre- piezorezystywnego detektora w belce pomiarowej
A . . . mikroskopu sit atomowych (0§ podtuzna dzwigni
zeniem me.ch.amcznyn% Omax odpow1edmo w kierunku [011]) [154]
poprzecznie i podtuznie, wzgledne zmia-

ny rezystancji wyniosa [154]:

—A]f”‘ = —6;:;5 L (4.11)
Ti

—A;L" = —6;[;5 L (4.12)
Li

Przyktadowe wartosci wspotczynnikow z;, 7r przyjgto na podstawie charaktery-
styk podanych w pracy [152], zaktadajac poziom domieszkowania N, = 6:10"° cm >,
temperature 7 = 300 K, przewodnictwo typu p, kierunki krystalograficzne rezystorow
[011] i [101], kierunek napr¢zenia mechanicznego [011] i orientacj¢ plytki podioza
[100]. Wartosci wspotczynnikdéw piezorezystywnych z;, 77 (obliczone na podstawie
rownan (4.5) i (4.6)) wynosza w tym przypadku odpowiednio [152]:

7, =—663-107" Pa™’,
7, =718-10" Pa™",

Poniewaz bezwzgledne warto$ci wspotczynnikow x;, 7y r6znia sig¢ niewiele,

w pierwszym przyblizeniu mozna przyja¢, ze zmiany wartosci rezystancji piezorezy-

storOw obcigzanych poprzecznie i podtuznie sa rowne co do wartosci bezwzglednej

i przeciwne co do znaku. Jesli rezystory wykonano tak, ze R;; = Ry; = R, to wzgledne

zmiany rezystancji w detektorze mozna przedstawi¢ w postaci [154, 155]
ARL[ _ ARTi AR

Ry Ry, R

(4.13)
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Jesli detektor mostkowy jest zasilany napigciem symetrycznym +U, to napigcie
wyjSciowe mostka U, wynosi

AR
U,=2="U. (4.14)

Po uwzglednieniu rownan (4.13) i (4.14) oraz przyjeciu zalozenia, ze £= m = —77,
napigcie wyjsciowe mostka U, mozna wyrazi¢ w funkcji sity /* wywotlujacej ugigcie
belki

121U
p.F = bdz F

(4.15)

Roéwnanie (4.15) mozna przeksztalci¢ tak, aby napigcie mostka U, wyraza¢ w po-
staci zaleznosci od ugigcia belki z. Przy zatozeniu, ze F = kz, gdzie k jest stala sprezy-
stosci belki o przekroju prostokatnym, wyrazong dalej wzorem (7.1), rozwazana funk-
cja przyjmie postac
_36dEU B

U,. 12 (4.16)

W badaniach realizowanych w Politechnice Wroclawskiej zastosowano dzwignie
piezorezystywne o dhugosci 650 um i szerokosci 200 um. W procesie technologicznym
wytwarzane sa jednak belki o réznej grubosci, co wptywa na ich whasciwosci mecha-
niczne. Ocena wartosci czuto$ci pomiaru wychylenia 1 nm i sity 1 nN dziatajacej na mi-
kroostrze jest dokonywana w praktyce laboratoryjnej na podstawie pomiaru czgstotliwo-
$ci rezonansowe] belki. Na rysunku 4.6 przedstawiono wartosci czulosci pomiaru sity
i wychylenia dla dzwigni piezorezystywnych, ktorych czgstotliwosci rezonansowe miesz-
cza si¢ w zakresie od 20 do 70 kHz. Opisane zmiany czgstotliwosci rezonansowych
oznaczaja zmiany grubosci dzwigni w zakresie od 6 do 22 um oraz rdOwnoznacznie zmia-
ny statej sprezystosci od 6 do 330 N/m. Na rysunku 4.7 pokazano dzwigni¢ mikroskopu
sit atomowych z mostkowym piezorezystywnym detektorem jej ugigcia [133].

W takiej dzwigni wytworzono pelng struktur¢ mostka piezorezystywnego. W jego
sktad wchodza cztery piezorezystory czute na naprg¢zenia mechaniczne wywotane sita
dziatajaca na mikroostrze. Kazdy z tych piezorezystoréw znajduje si¢ w obszarze zbli-
zonych warto$ci napr¢zen mechanicznych. Dzigki temu sygnat elektryczny na wyjsciu
detektora piezorezystywnego przyjmie czterokrotnie wigksza warto§¢ niz w ukladzie
z pojedynczym aktywnym czujnikiem. Dodatkowa zaleta detektora mostkowego jest
wigksza stabilno$¢ termiczna uktadu. Wszystkie rezystory mostka maja bowiem pra-
wie rowne sobie wspolczynniki temperaturowe zmian rezystancji. Poniewaz rezystory
detektora sa wytwarzane dodatkowo w jednym procesie technologicznym, stosunko-
Wwo prosto wigc mozna zapewnié réwniez wstepne zrownowazenie mostka. Opisane
powyzej czynniki stanowia o zaletach dzwigni z mostkowym piezorezystywnym ukta-
dem do detekcji wychylenia ostrza w stosunku do uktadéow z jednym piezorezystorem
integrowanym w dzwigni sprezystej [123, 124, 125].
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Rys. 4.6. Czuto$¢ pomiaru sity nacisku 1 nN i wychylenia 1 nm
za pomocg belki piezorezystywnej o wymiarach: dtugos$é 650 um,
szeroko$¢ 200 um w funkcji czgstotliwosci rezonansowej dzwigni
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Rys. 4.7. Piezorezystywna belka mikroskopu sit atomowych

Analiza rownania (4.15) pokazuje rowniez, ze do uzyskania maksymalnej czulosci
pomiaru sity dziatajacej na mikroostrze nalezy konstruowaé dzwignie o mozliwie
duzej dhugosci, matej szerokosci i grubosci. Nalezy jednak zauwazy¢, ze:
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¢ Zmniejszanie szerokosci dzwigni jest ograniczone wymiarami piezorezystorow,
ktore sa zintegrowane z dzwignia.

W przypadku piezorezystorow z rodziny czujnikéw opisanej w pracach [133, 134]
dlugosc i szerokos¢ piezorezystorow wynosza 50 pm. W przypadku opisanej techno-
logii wytwarzania mostka piezorezystywnego nie jest zatem mozliwe wytwarzanie
dzwigni sprezystych o szerokosci mniejszej niz okoto 70 um. Zwigkszeniu czutosci
pomiaru sily stuza natomiast otwory wytworzone metoda trawienia plazmowego
w obszarze belki otaczajacym detektor piezorezystywny (rys. 4.8) [148, 156]. Zada-
niem tego typu wycie¢ jest zmniejszenie efektywnej szerokosci belki i skupienie na-
prezen mechanicznych w obszarze detektora piezorezystywnego [157].

Rys. 4.8. Matryca dzwigni piezorezystywnych
z otworem koncentrujacym napr¢zenia mechaniczne
w obszarze detektora piezorezystywnego [148]

¢ W technologii belki piezorezystywnej, opisanej w pracach [133, 134], utrudnio-
ne jest wytwarzanie struktur o grubo$ci rownej okoto 5 um.

Dodatkowo, w celu uzyskania mozliwie duzej czulo$ci pomiarowej niezbgdne jest,
aby grubosé dzwigni byla zdecydowanie wicksza niz gleboko$é piezorezystorow?,
ktora wynosi zwykle okoto 3 um. W technologii dzwigni z mostkowym detektorem
wychylenia ostrza plytkie piezorezystory moga by¢ utworzone w uktadzie tranzystora
MOS [158, 159]. W omawianym rozwiazaniu kanat tranzystora MOS jest indukowany
napigciem przyktadanym do bramki struktury. Jak pokazaty obliczenia przeprowadzo-
ne w pracach [158, 159], mozliwe jest w ten sposob utworzenie piezorezystywnych
czujnikdow naprezen o gltebokosci w zakresie od 10 do 20 nm.

2 W ekstremalnym przypadku, gdy glgboko$é piezorezystora jest réwna grubosci belki, detektor pie-
zorezystywny nie reaguje na naprg¢zenia mechaniczne wywotane dziataniem sity skupionej na koncowce
sondy.
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¢ W technologii tzw. ultracienkich dzwigni piezorezystywnych c¢zg$¢ sprezysta
czujnika o grubosci 100 nm jest wytwarzana na podtozu SOI [160].
W opisywanej pracy piezorezystory o grubosci okoto 10 nm zostaly wytworzone na
drodze epitaksji cienkich warstw domieszkowanego potprzewodnika, peliacego rolg
piezorezystora, na krzemowej mikrodzwigni sprezystej. Zaproponowana technologia
pozwala na detekcje oddziatywan z rozdzielczoscia 500 fN w pasmie pomiarowym od
10 Hz do 1 kHz [160]. Inna metoda wytwarzania plytkich piezorezystorow jest implan-
tacja jonowa przeprowadzana przez warstwe dodatkowego cienkiego dwutlenku
krzemu pokrywajacego obszar piezorezystora [129] lub implantacja przy obnizonym
napigciu przyspieszajacym wiazke jonow do wartosci 10 kV [161, 162]. Nalezy jed-
nak zauwazy¢, ze integracja mikroostrza o zadowalajacych parametrach z dzwignia
o tak malej grubosci jest nadzwyczaj ztozona. Zastosowanie uktadéw z mikrosondami
o wysokosci rzedu kilkuset nanometréw w praktyce mikroskopii bliskich oddziatywan
jest bardzo ktopotliwe. Przedstawiona powyzej charakterystyka pokazuje, ze opisane
w pracach [160, 161] uklady beda stanowity czujniki statycznych sil dzialajacych
wzdluz catej dtugosci belki i zostang uzyte jako czujniki w mikrosystemach analityki
biochemicznej (np. do segregacji fancuchow DNA), ewentualnie do badania rezonan-
Su magnetycznego.
¢ Réwnanie (4.15) pokazuje, ze o czutosci pomiaru sity i wychylenia decyduja
wymiary geometryczne dzwigni, wlasciwosci materiatlowe belki i parametry
czujnika piezorezystywnego.
Mozliwe jest zatem przeprowadzenie kalibracji sensora, ktorej zadaniem jest okreslenie
czutosci pomiaru sily 1 wychylenia mikroostrza oraz statej sprezystosci belki, niezaleznie
od systemu, w jakim czujnik ten zostanie uzyty. Jest to wyjatkowa wilasciwos¢ dzwigni
piezorezystywnych, ktoéra stanowi o ich przewadze nad innymi rozwiazaniami pomiaru
i detekcji oddziatywan wystepujacych w mikroskopii bliskich oddziatywan®.
¢ Stosunkowo prosta architektura systemu akwizycji danych pomiarowych z czujni-
ka piezorezystywnego otwiera mozliwosci zastosowania tego typu uktadow w jed-
no- i dwuwymiarowych matrycach dzwigni sprezystych [148, 163, 164, 165].
Matryce te umozliwiaja szybki i wysokorozdzielczy pomiar topografii powierzchni
duzych struktur, takich jak np. uktady scalone lub maski mikroelektroniczne. Badania
takie maja szczego6lne znaczenie dla przemystu mikroelektronicznego, gdzie diagno-
styka wytwarzanych struktur musi zajmowac¢ mozliwie mato czasu.
¢ W przypadku rezonansowej mikroskopii sit przyciagajacych wymagane jest, aby
ostrze pomiarowe drgato ponad badana powierzchnia z mozliwie najmniejsza

3 W systemach optycznych detektoréw ugiecia ostrza czulo$é pomiaru wychylenia i sily zalezy od
ustawienia plamki laserowej, pozycji dzwigni mocowanej w glowicy, poziomu promieniowania lasera
potprzewodnikowego i geometrii uktadu optycznego. Wymienione czynniki ulegaja zmianom w czasie
eksperymentéw, co w istotny sposdb ogranicza m.in. powtarzalno§¢ pomiaru (rozumiang jako: whasci-
wos$¢ przyrzadu polegajaca na tym, ze jego wskazania sg zblizone do siebie w przypadku wielokrotnego
pomiaru tej samej wielkosci mierzonej w tych samych warunkach [4]).
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amplituda (w praktyce amplituda drgan rezonansowych w rezonansie powinna

wynosi¢ ok. 0,1 nm) [166, 167].
Analiza teoretyczna zaprezentowana w tych pracach i przeprowadzone pomiary poka-
zaty, ze mozliwe jest w takich warunkach uzyskanie atomowych rozdzielczo$ci pomiaru
topografii powierzchni. Wzbudzenie drgan o tak matych amplitudach jest mozliwe jed-
nak tylko w przypadku dzwigni o statych sprezystosci wigkszych niz okoto 100 N/m.
Zastosowanie czujnikéw piezorezystywnych, dla ktorych wytwarzanie struktur o duzych
statych sprezystych jest juz technologicznie opanowane, powinno przyspieszy¢ postep
w tego typu badaniach [168]. Nalezy zauwazy¢, ze niewatpliwym atutem czujnikow
z rodziny sensorow opisanej w pracach [133, 134] jest ostrze pomiarowe, ktore jest wy-
twarzane na drodze trawienia anizotropowego, ktorego jakos¢ doréwnuje najlepszym
ostrzom dzwigni wspotpracujacych z optycznymi detektorami wychylenia.

¢ Zaleznosci podane wzorami (4.15) 1 (4.16) okreslaja czuto$¢ pomiaru sity i wy-

chylenia mikrostrza w przypadku prostego ugi¢cia belki.
Analiza ta odpowiada zastosowaniu dzwigni piezorezystywnych w statycznym trybie
mikroskopii bliskich oddziatywan.

W przypadku badan rezonansowych zaprezentowane obliczenia dotycza drgan

w modzie podstawowym. Zgodnie z obliczeniami pokazanymi w podozdziale 3.1 dla
wyzszych modéw drgan, zmianie ulegajq state sprezystosci belki i amplitudy drgan
wolnego mikrostrza. Przy zatozeniu, ze rozktad naprezen mechanicznych w belce jest
taki sam jak w przypadku drgan podstawowych, warto$ci napigcia wyj$ciowego most-
ka piezorezystywnego w funkcji wychylenia ostrza (U, ;) 1 w funkc;ji sity (U, r;) moz-
na obliczy¢ zgodnie z zaleznosciami podanymi w tabeli 4.2.

Tabela 4.2. Napigcie wyjsciowe mostka dzwigni piezorezystywnej
w funkcji sity nacisku i wychylenia koncowki dla wyzszych modow rezonansowych

Read drgati | Stala sprezystoei Argf;{:gda sz_yfl(:;lcei?;nzlz,m Czulos¢ gj;r:laru sity
1 k A U, Ur
2 40,4 0,32 0,32 0,01
3 3175 1,04 1,04 0,003
4 1218 4 5,95 5,95 0,004

4.3.2. Dzwignie piezorezystywne do detekcji sily nacisku i tarcia

W czasie pomiaru wlasciwosci powierzchni dzwignia sprezysta mikroskopu sit
atomowych ulega wychyleniu w wielu stopniach swobody. Zgodnie ze wstgpnymi
uwagami przedstawionymi w podrozdziale 4.2, pionowe ugi¢cie dzwigni odpowiada
topografii badanej powierzchni, skrecenie zas belki jest zwiazane z sitami tarcia, jakie
dziataja na mikrosondg w czasie przesuwu po powierzchni. Detekcja sit tarcia, sku-
pionych na ostrzu, moze by¢ prowadzona metodami optycznymi w uktadzie czujnika
nat¢zeniowego [115] lub za pomoca dwoch interferometrow oswietlajacych koncowke
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dzwigni [28, 29]. Zespdt dwodch interferometréw zastosowano réwniez do obserwacji
wychylen w osi pionowej i poziomej podwojnej dzwigni, wykonanej w postaci mikro-
kratownicy, na koncu ktorej osadzono diamentowe ostrze [169]. Opisywany uktad
zastosowano do obserwacji zjawisk trybologicznych wystepujacych na powierzchni
twardych dyskow magnetycznych przy obciazeniach ostrza sila kilkunastu mikroniu-
tonow. Sily tarcia w podobnej skali i w podobnych uktadach byly takze obserwowane
za pomoca czujnika piezorezystywnego, z ktoérym integrowano glowice zapisu i od-
czytu [170]. Przeprowadzane eksperymenty wykonywano przy sile nacisku okoto
80 mN i predkosci obrotowej dysku w zakresie od 1 do 100 obr/s [170].

W ramach prac badawczych, realizowanych we wspoélpracy z Instytutem Tech-
nologii Elektronowej w Warszawie i Uniwersytetem w Kassel (Niemcy), opracowa-
no i zastosowano do badania wtasciwosci trybologicznych powierzchni nowatorski
czujnik piezorezystywny, zawierajacy uktad detekcji sit dziatajacych pionowo i pro-
stopadle do mikroostrza zintegrowanego z sensorem (rys. 4.9) [144, 145]. Sity dzia-
tajace pionowo na mikroostrze sa takze nazywane sitami nacisku. Sily skierowane
prostopadle do ostrza pomiarowego sa natomiast utozsamiane z tarciem, jakie wy-
stegpuje miedzy mikrosonda i preparatem w czasie skanowania. Zaro6wno sily naci-
sku, jak 1 sily tarcia skupione na mikrostrzu pomiarowym wywotuja w obj¢tosci
mikrobelki naprgzenia mechaniczne skierowane wzdtuz réznych osi czujnika. Zada-
nie czujnika piezorezystywnego zintegrowanego z mikrobelka polega zatem na ich
selektywnej detekcji. Opisywany detektor nacisku i tarcia sklada si¢ z 3 piezore-
zystor6w umieszczonych w belce podluznej i w belkach poprzecznych czujnika
(rys. 4.10). Piezorezystor R,, umieszczony w dzwigni srodkowej czujnika, stuzy do
detekcji oddziatywan wzdtuz osi ostrza (prostopadle do ptaszczyzny dzwigni). Piezore-
zystory umieszczone w dzwigniach skrajnych czujnika sa natomiast przeznaczone do
detekcji oddzialywan prostopadtych do mikrostrza (réwnoleglych do plaszczyzny dzwi-
gni). Analityczne obliczenie czuto$ci opisywanego czujnika piezorezystywnego i innych
jego wiasciwosci jest jednak bardzo utrudnione z powodu ztozonej budowy sensora.
Okreslenie wlasciwosci metrologicznych czujnika jest w tym przypadku mozliwe jedy-
nie na podstawie analizy zachowan czujnika metoda elementow skonczonych.

Zatézmy, ze o$ wspotrzednych Z, bedaca jednoczes$nie osia podtuzna belki, odpo-
wiada osi krystalograficznej ptytki podlozowej [110], 0§ wspotrzednych X odpowiada
osi krystalograficznej [110], a plaszczyzna plytki jest (001) (rys.4.11). Zmiany

wzgledne wartosci rezystancji piezorezystora lokowanego wzdtuz osi [110] 1 [110]
opisuja ponizsze rownania [171]:

R

4

A122
(_JzﬁthlO]O—z+7Z-T|[110]0x’ (4.17)

Ain
[R ]:”L|[110]o'x+77T|[110]o_z’ (4.18)

xi
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w ktorych:
m,, my — $rednie wspotczynniki piezorezystywne,
0., 0, — naprezenia mechaniczne w kierunkach osi Zi X.

Rys. 4.9. Krzemowa
mikrobelka piezorezystywna

do detekcji sit tarcia i sity
IR9997 25.0kV 200 i50rm nacisku [144]

Ostrze

Rys. 4.11. Krzemowa mikrobelka

Rys. 4.10. Krzemowa mikrobelka piezorezystywna do detekc;ji sit tarcia i sity
piezorezystywna do detekcji sit tarcia nacisku — kierunki krystalograficzne
i sity nacisku — rozmieszczenie piezorezystorow piezorezystorow i ptytki podtozowej

Przyktadowa analiza czutosci detekcji sit poziomych i poprzecznych dotyczy mi-
krobelki pokazanej na rysunku 4.9. Przypadek ugigcia belki sita pionowa odpowiada
ugigciu prostemu dzwigni. W objetosci belki wystepuja w tym przypadku napr¢zenia



Metody detekcji wychylenia belki 71

mechaniczne jedynie w kierunku osi Z (rys. 4.12). Wniosek ten potwierdza analiza
narazen mechanicznych czujnika, przeprowadzona za pomoca metody elementow
skoficzonych. Wyniki obliczen pokazuja rowniez, ze naprezenia mechaniczne wystg-
pujace w kierunku osi X sa w tym przypadku pomijalnie mate (rys. 4.13).

-.953E-07
-.183E-07
L997E-07
L138E-06
L21RE-06
L284E-06
L372E-06
LA50E-06
LO28E-06
LBOSE-06

10" Pa

Rys. 4.12. Rozktad naprezen w belkach podtuznych
i poprzecznych czujnika przy obciazeniu ostrza sita pionowa 1 uN
— kierunek osi Z [171]
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Rys. 4.13. Rozktad naprezen w belkach podtuznych
i poprzecznych czujnika przy obciazeniu ostrza sita pionowa 1 uN
— kierunek osi X[171]

Wzgledna zmiang warto$ci rezystancji piezorezystora R, mozna zatem obliczy¢
zgodnie z zaleznoscia [171]
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ARZ

z

Dla uktadu mostka Wheatstone’a z jednym piezorezystorem aktywnym R, napig-
cie wyj$ciowe detektora sit pionowych wynosi zatem (rys. 4.14)
AR

Uy, =7————U. (4.20)
Rzp + R, +AR,

Przy zalozeniu, ze R, ; = R. 1 AR. << R., mozna zapisa¢ w przyblizeniu

Wy z

U DRy 4.21)
2R

z

Gdy napigcie zasilania U = 10,5 V, napigcie wyjsciowe detektora mostkowego, przy
obciazeniu ostrza sita pionowa 1 uN, wynosi U,y . = 70 uV. Rezystory R,; i Ry, sa tak
polaczone (rys. 4.15), aby tworzyly mostek czteroramienny z dwoma czujnikami aktyw-
nymi. Dzialajaca na mikroostrze sita nacisku wywoluje w obydwoch piezorezystorach
R, 1 Ry napre¢zenia mechaniczne o tej samej wartosci 1 znaku. W tym przypadku sygnat
wyjsciowy z mostka, ztozonego z piezorezystorow R, i R,,, nie zmienia swojej wartosci.

Rys. 4.14. Potaczenia uktadu do detekcji Rys. 4.15. Polaczenia uktadu do detekcji
sity nacisku sit tarcia

Wyniki analizy naprezen mechanicznych, przeprowadzonej za pomoca elementow
skonczonych, pokazuja, ze w przypadku ugigcia belki sila dziatajaca prostopadle do
ostrza (innymi stowy — tarciem migdzy ostrzem a powierzchnia) w obszarze mikro-
belki wystepuja naprezenia mechaniczne zardwno wzdtuz osi X, jak i osi Z. Przebieg
naprezen mechanicznych wystepujacych w tym przypadku w obszarze piezorezysto-
rOW Ry 1 R, przedstawiono na rysunkach 4.16 1 4.17 (zatozono, ze piezorezystory te
sa wdyfundowane w odlegtosci 5 pm od goérnej krawedzi dzwigni). Wartosci naprezen
mechanicznych wzdluz osi Z sa pomijalnie mate, w poréwnaniu z naprezeniami reje-
strowanymi wzdluz osi X. Dodatkowo wartosci i znak naprezen wzdtuz osi Z sa takie
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same, co powoduje, ze sygnat wyjSciowy mostka detekcyjnego z piezorezystorami R,
i Ry, nie zmienia swojej wartosci pod wptywem tych obciazen. Naprezenia w osi X,
rejestrowane w obszarze piezorezystorow R, 1 R, sa natomiast réwne co do wartosci
bezwzglednej i przeciwne co do znaku (rys. 4.16 1 4.17). Dla takiego ulokowania pie-
zorezystoroOw napigcie wyjsciowe mostka do deteke;ji sit tarcia wynosi [171]

Wy X

AR
Upyx = R—XU ~m,0,U. (4.22)
x10°® : : x10®

.4

3.3

Naprezenie [x10"°Pa]
Naprezenie [x10™Pa]

Odlegfos¢ [um] Odlegtos¢ [um]
Rys. 4.16. Rozktad naprezen w piezorezystorze R,; Rys. 4.17. Rozklad naprezen w piezorezystorze R,,
wzdtuz osi X1 Y (piezorezystor potozony wzdtuz osi X'i Z (piezorezystor polozony 5 um
5 pum od goérnej krawedzi belki) od gornej krawedzi belki)
— obciazenie sila pozioma 1 puN [171] — obciazenie sita pozioma 1 puN [171]

Gdy warto$¢ napigcia zasilania U = 20,5 V, napigcie wyjSciowe mostka Uyy «, Z pie-
zorezystorami Ry 1 Ry, przy obciazeniu ostrza sila pozioma 1 uN, wynosi Uyy, = 10 puV.

4.3.3. Dzwignie piezorezystywne jako czujniki masy
i skladu mieszanin gazowych

Mozliwos¢ detekcji wychylenia belki za pomoca zintegrowanego z dzwignia de-
tektora pozwolita na zastosowanie tego typu uktadow jako czujnikéw masy zaadsor-
bowanej na powierzchni belki. Analiza réwnania (2.3) pokazuje bowiem, ze obserwa-
cja czegstotliwosci rezonansowych moze by¢ takze podstawa do okreslenia zmiany
masy drgajacej mikrobelki sprezystej [106, 172, 173, 174, 175]*. Uklady takie zasto-

4 Nalezy doda¢, ze pomiar czgstotliwosci rezonansowej dzwigni nalezy do jednych z najbardziej do-
ktadnych i w praktyce laboratoryjnej mozna go przeprowadzac z rozdzielczoscia pojedynczych milihercow.
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sowano do kontroli procesu utwardzania fotorezystu, ktdérego warstwe naniesiono na
krzemowa mikrobelke dtugosci 600 pum, szerokosci 100 pum i grubosci 5 pum. W czasie
ekspozycji w warstwie fotorezystu dochodzi do [106]:

¢ Odparowania rozpuszczalnika zawartego w emulsji.

Po natozeniu fotorezystu i wygrzaniu go w objgtosci emulsji pozostaje zwykle okoto
5% rozpuszczalnika. Ta resztkowa ilo$¢ jest nastepnie odparowywana w czasie robo-
czego naswietlania wzoru.

¢ Uwalniania molekut N, z warstwy emulsji.

Zjawisko to jest szczegodlnie widoczne w przypadku fotorezystow pozytywowych
z grupy fotorezystow Novolack, naswietlanych promieniowaniem o dtugosci w zakre-
sie od 300 do 500 nm.

Ocena zmiany masy fotorezystu w czasie ekspozycji pozwala na precyzyjna oceng
dawki promieniowania potrzebnej do przeprowadzenia procesu litografii. Dla opisanych
powyzej mikrodzwigni zmiana czgstotliwosci rezonansowej mikrobelki o 1 Hz oznaczata
zmiang masy 0 2:10"° g. W przeprowadzonych eksperymentach zaobserwowano zmiany
czestotliwosci mikrobelki odpowiadajace zmianom masy fotorezystu o 11,3-10 g.

Drgajace dzwignie piezorezystywne moga by¢ rowniez stosowane jako czujnik gazu.
W przypadku dzwigni ze zintegrowana cz¢scig wykonana w postaci krzemu porowatego
[173, 174] mozliwa byla obserwacja wilgotnosci gazu w zakresie od 10 do 80%, ktorej
towarzyszyla zmiana czgstotliwosci rezonansowej w przedziale od 84 do 76 kHz [174].

Matryce czterech dzwigni piezorezystywnych zastosowano tez do detekcji sktadu
mieszanin gazowych [175]. Cze$¢ jednej dzwigni piezorezystywnej byta pokryta war-
stwa polimeru PDMS (polidimetylooksandéw), drugiej za§ warstwa polimeru PVP
(poliwinylopirydyny). Koncowe czgsci dwoch pozostalych belek pokryto warstwami
azotku wegla CN,. Cata matryca byta umieszczona w komorze pomiarowej, w ktorej
zmieniano sklad gazu. Podczas badan zaobserwowano, po zmianach wilgotnosci
w zakresie od 20 do 80% zmiany czgstotliwosci rezonansowych w przedziale o szero-
kosci do 200 Hz. Najwigksza czulos¢ wykazywata dzwignia pokryta polimerem
PDMS, ktora adsorbowata najwigcej molekut wody (innymi stowy masa efektywna
dzwigni zmieniala si¢ w najwigkszym zakresie). W badaniach stezenia alkoholu dzwi-
gnia ta charakteryzowala si¢ jednak najmniejsza czutoscia. Przy zmianach koncentra-
¢ji metanolu od 20 do 90% zaobserwowano zmiang czgstotliwos$ci w zakresie 50 Hz,
a zmiany czgstotliwos$ci rezonansowych dla dzwigni pokrytych polimerem PDMS
wyniosty 350 Hz. Uzyskane wyniki wskazuja jednak, ze mozliwe jest skonstruowanie
na bazie dzwigni piezorezystywnych uktadow tzw. sztucznych nosow, ktore umozli-
wiaja detekcje stezenia sktadnikéw mieszaniny gazow. Istotnym atutem zastosowania
dzwigni piezorezystywnych w tego typu ukladach jest uproszczony sposdb akwizycji
sygnatow pomiarowych. Utlatwia to zdecydowanie automatyzacje catego systemu
1 przetwarzanie uzyskanych danych metodami sztucznej inteligencji.



5. Budowa modularnego mikroskopu
bliskich oddzialywan

Realizacja opisanych we wstepie prezentowanej pracy badan wymagata opraco-
wania konstrukcji i zastosowania uniwersalnego systemu modularnego mikroskopu
bliskich oddzialywan. System ten powinien si¢ charakteryzowaé otwarta architektura
zespotow elektronicznych i mechanicznych o §ci$le zdefiniowanych wlasciwosciach
uzytkowych 1 metrologicznych oraz uniwersalnym oprogramowaniem sterowania
i przetwarzania danych i obrazéw. Dodatkowo konstrukcja systemu powinna umozli-
wia¢ tatwe dostosowywanie wlasciwosci 1 struktury pomiarowej urzadzenia do wyma-
gan realizowanych eksperymentow. Komercyjne systemy pomiarowe, ktore sg dostgpne
na rynku, ogél tych wymagan nie spehiaja. Urzadzenia te sa z reguly systemami
zamknigtymi, przeznaczonymi do rutynowych badan typowych probek za pomoca stan-
dardowych czujnikow. Architektura tych urzadzen jest czgsto optymalizowana pod ka-
tem zapewnienia uzytkownikowi komfortu i prostoty obstugi. Wiasciwosci metrolo-
giczne aparatury nie sa natomiast znane, a ponadto nie mozna ich zmieniac.

W ramach prac realizowanych w Politechnice Wroclawskiej opracowano rodzing
systemow pomiarowych mikroskopii bliskich oddzialywan, ktdre stosowano nastgpnie
we wszystkich prowadzonych badaniach. W urzadzeniach tych mozna wyr6zni¢ na-
stepujace gtowne sktadniki:

¢ Glowica mechaniczna mikroskopu.

Blok ten obejmuje uktady piezoaktuatoro6w przesuwu probki (lub ostrza pomiarowego)
w plaszczyznie XY i osi Z, mechanizm zgrubnego zblizania sondy do powierzchni, zespoty
tlumienia drgan akustycznych i wibracji. Uktad mechaniczny mikroskopu moze réwniez
integrowa¢ mikroskop optyczny obserwacji pola skanowania polaczony z kamera CCD.

¢ Uklady elektroniczne sterujace procesem pomiaru i akwizycja danych.

Uktady te obejmuja zespoty matoszumowych wzmacniaczy wejsciowych, regulatorow
PID, wzmacniaczy wysokonapigciowych sterujacych praca piezoceramiki i zespotly
zadajnikow pola skanowania. Osobng czg$¢ urzadzenia tworza zespoly sterowania
procesem zblizania sondy do badanej powierzchni, zasilania lasera potprzewodniko-
wego i akwizycji danych pomiarowych z detektora piezorezystywnego.

¢ Oprogramowanie przetwarzania obrazu i danych oraz sterowania procesem po-

miarowym.
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5.1. Glowica mikroskopu bliskich oddzialywan

W uktadzie mechanicznym mikroskopu bliskich oddziatywan mozna wyrdznic¢
dwie podstawowe konstrukcje:

¢ Glowice ze skanujaca probka (ang. Sample Scan) [176].
W urzadzeniach takich badany preparat jest mocowany na piezoaktuatorze realizuja-
cym przesuwy w plaszczyznie XY i osi Z (rys. 5.1). Mikrosonda pomiarowa jest nato-
miast umieszczona w nieruchomym uchwycie ponad poruszajaca si¢ powierzchnia.
Konstrukcje takie charakteryzuja si¢ stosunkowo prosta, zwarta i stabilng konstrukcja
mechaniczna. Dodatkowo glowice ze skanujaca probka sa stosowane przede wszyst-
kim do pomiaru preparatow o stosunkowo matych wymiarach i cigzarze. Wigkszy
cigzar probki zmniejsza czgstotliwos¢ rezonansu mechanicznego aktuatora piezoelek-
trycznego i uniemozliwia poruszanie preparatu z wigksza predkoscia. Przyktad glowi-
cy ze skanujaca probka przedstawiono na rysunku 5.1a.

Detektor wychylenia
ostrza

WV

Podstawa gtowica

a)

Rys. 5.1. Glowica mikroskopu bliskich oddziatywan z nieruchoma sonda Sample scan:
a) schemat glowicy, b) widok podstawy i piezoaktuatora XYZ:
1 — silniki stalopradowe przesuwu zgrubnego probki,
2 — aktuator Z, 3 — kamera CCD obserwacji pola skanowania

W opracowanych w Politechnice Wroctawskiej rozwiazaniach na gltowicy z piezo-
aktuatorami mocowany jest zespot detektora wychylenia ostrza pomiarowego. W za-
leznosci od trybu przeprowadzanych badan moze to by¢ zespot detekeji dyfrakcyjnej
lub interferometrycznej wychylenia ostrza mikroskopu sit $cinajacych [177, 178],
natezeniowy detektor wychylenia ostrza [179] lub uktad wspdlpracujacy z dzwigniami
piezorezystywnymi.

¢ Glowice z ruchoma mikrosonda (ang. Probe Scan) [180].

W konstrukcjach tych dzwignia pomiarowa wraz z uktadem detekcji ruchu mikroostrza
porusza si¢ nad nieruchoma probka (rys. 5.2). Glowice tego typu stosuje si¢ przede
wszystkim do pomiaréw mikro- i nanostruktur osadzonych na wigkszych i cigzszych



Budowa modularnego mikroskopu bliskich oddzialywan 77

podtozach (lub zintegrowanych z wickszymi blokami)'. Konstrukcja uktadéow mecha-
nicznych utatwia bowiem prosta integracje z systemem zespotow pomiaru przesunigc
realizowanych przez aktuatory piezoelektryczne mikroskopu.

Piezoaktuator XYZ
4 Y

Stolik probki

Podstawa gtowicy

b)

Rys. 5.2. Gltowica mikroskopu bliskich oddziatywan
z ruchoma sonda Sample scan:
a) schemat glowicy, b) widok glowicy wraz ze stolikiem preparatu:
1 — mechanizm zgrubnego przesuwu preparatu,
2 — skaner przesuwu w osi X (),
3 — kamera CCD obserwacji pola skanowania,
4 — mechanizm justowania pozycji lasera,

5 — glowica stolika preparatu

! Urzadzenia takie czesto sa nazywane glowicami typu Stand alone.
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W przypadku tego typu konstrukcji duzym problemem jest jednak opracowanie sta-
bilnego, lekkiego i niewrazliwego na zakldcenia zespotu detektora nanowychylenia
mikroostrza, ktéry musi si¢ porusza¢ razem z piezoprzesuwami mikrosondy. W przy-
padku natgzeniowej detekcji ugigcia belki wada uktadow ze skanujaca mikrosonda jest
koniecznos$¢ przesuwu plamki laserowej razem z poruszajaca si¢ mikrodzwignia. Wy-
maga to stosunkowo zlozonej modyfikacji optyki o$wietlenia belki sprezystej, polegaja-
cej np. na integracji z piezoprzesuwem ruchomej mikrosoczewki [181]. Rozwigzaniem
tego problemu jest konstrukcja piezoprzesuwow, w ktorej rozdzielono funkcj¢ skano-
wania powierzchni od funkcji sterowania wysokos$cia zawieszenia ostrza ponad skano-
wanym preparatem [182]. Opisywany uktad pozwala na uzyskiwanie obrazow topogra-
fii powierzchni o bardzo dobrej jakosci i niewielkich znieksztatceniach [182]. Wada
rozwigzania jest jednak brak mozliwosci skanowania preparatéw o duzym cigzarze
z dowolna predkoscia. Na rysunku 5.2b przedstawiono wyglad glowicy mikroskopu
Topometrix ,,Explorer”, ktory byt jednym z pierwszych systemoéw ze skanujaca sonda
pomiarowa. W ramach zrealizowanych prac glowice t¢ poltaczono z uktadami pomiaro-
wo-sterujacymi i oprogramowaniem opracowanym w Politechnice Wroctawskie;.

5.2. System sterujaco-pomiarowy modularnego mikroskopu
bliskich oddzialywan

Podstawowy schemat elektronicznego systemu sterujaco-pomiarowego mikro-
skopu bliskich oddzialywan, sktadajacego si¢ z pigciu blokéw, przedstawiono na
rysunku 5.3.

5.2.1. Sterownik cyfrowy

Blok cyfrowego sterownika (zespot A —rys. 5.3) zawiera zespoty przetwornikow
analogowo-cyfrowych A/C i cyfrowo-analogowych C/A oraz cyfrowych linii stero-
wania wejs¢ WE 1 wyjs¢ WY. Zadaniem tych zespotow jest akwizycja sygnalow po-
miarowych, odpowiadajacych [183]:

¢ wysokosci zawieszenia ostrza pomiarowego nad badana powierzchnia (sygnat:

Wyjscie z — rys. 5.3),
4 jakosci sterowania wartoscia bliskiego pola migdzy sonda a preparatem (sygnat:
Uchyb regulacji — rys. 5.3),

Z zespotem cyfrowego sterownika sa ponadto zwykle potaczone obwody zwiazane
z obserwacja dodatkowych zjawisk wystepujacych miedzy sonda a probka. Do obwo-
doéw takich naleza detektory tarcia wystepujacego migdzy ostrzem a powierzchnia,
przewodnosci elektrycznej powierzchni, elastycznosci probki itd. W systemach mikro-
skopii bliskich oddzialywan skonstruowanych w Politechnice Wroctawskiej mozliwa
jest, w zaleznosci od typu karty pomiarowej, akwizycja czterech lub szesnastu dodat-
kowych sygnatow.
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D/A4 Wartos¢ zadana 1

Wartos$¢ zadana 2

D/A2 Wyijécie X
Skanowanie X,Y
D/A1 Wyjscie Y
% Linia pom. Sygnat
Uchyb regulacji
Wartosé Bliskie
zadana pole g
Zadaijnik Regulator PID )
D) D) 25
(+/-) Wyjscie z Wemsenizez Dystans 1S
WN/Z
(+/-)16V  Sterowanie reczne Zblizenie
Zasilacze (+/-)150V. Uktady zgrubne
_ . :
E)systemu 15V:5V:.9v,  Sterowanie automat. 5 pomocnicze

Rys. 5.3. System sterujaco-pomiarowy modularnego mikroskopu bliskich oddziatywan

Zadaniem zespolu przetwornikow A/C i C/A oraz cyfrowych linii sterowania
WE/WY jest rowniez sterowanie procesem skanowania, co jest zwigzane z:

¢ zadawaniem wielkoSci 1 pozycji pola skanowania,

¢ definiowaniem szybkosci i kierunku skanowania.

Cyfrowy sterownik, ktory jest zwykle potaczony z komputerem osobistym PC,
moze zawiera¢ rowniez zespol przetwornika sygnatowego DSP (ang. Digital Signal
Processor — DSP). Rozwiazanie takie umozliwia realizacj¢ zadan pomiarowych i ste-
rujacych mikroskopu bliskich oddziatywan niezaleznie od proceséw realizowanych
przez system operacyjny komputera PC [184, 185, 186]. Zadaniem zespotu przetwor-
nika sygnatowego DSP jest w tym przypadku:

¢ Programowe sterowanie wartoscia bliskiego oddzialywania wystepujacego
migdzy ostrzem a powierzchnia. Umozliwia to nadzwyczaj elastyczne zadawanie warun-
kow sterowania w otwartej i zamknigtej petli sprzezenia zwrotnego mikroskopu bliskich
oddziatywan. Mozliwo$¢ swobodnego definiowania miejsc na badanej powierzchni,
w ktorych dochodzi do zmiany trybu sterowania oraz czasu, w jakim system ma zadane
procesy realizowac, ma istotne znaczenie dla badan spektroskopowych bliskich oddzia-
tywan i podczas wykonywaniu procedur nanolitografii. Przetwornik sygnatowy DSP
pozwala réwniez na zastosowanie adaptacyjnych algorytméw regulacji wartosci bliskie-
go oddziatywania wystepujacego migdzy ostrzem a powierzchnig. Celem tak realizowa-
nego sterowania jest poprawa jakos$ci regulacji wartosci bliskiego pola wystgpujacego
miedzy ostrzem a preparatem i wierne odwzorowanie wlasciwosci powierzchni.
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¢ Nadzor nad praca ukladéw przetwornikéw analogowo-cyfrowych i cyfrowo-
-analogowych. Wigkszo$¢ systemow z przetwornikami sygnatowymi DSP jest wypo-
sazona we wilasne uktady zegarowe, ktore umozliwiaja $ciste definiowanie przebiegu
czasowego prowadzonych badan. Proces pomiarowy przebiega zatem w tym przypad-
ku niezaleznie od otoczenia systemu, z ktorym blok przetwornika DSP kontaktuje sig
po zakonczonym zadaniu. Dodatkowo procesory sygnalowe moga przetwarza¢ w cza-
sie rzeczywistym sygnaly z czujnikéw potozenia skanera piezoelektrycznego i tak
sterowac jego zasilaniem, aby zapewni¢ mozliwie liniowe przesunigcia.

Mankamentem zastosowania przetwornikow sygnatowych DSP jest mozliwos¢
przetwarzania sygnatow tylko w ograniczonym pasmie czgstotliwosci. W praktyce
laboratoryjnej, przy obciazeniu procesora sygnalowego obliczeniami zwiazanymi ze
sterowaniem bliskim oddziatywaniem wystgpujacym migdzy sonda a powierzchnia
i skanowaniem powierzchni, mozliwa jest akwizycja i przetwarzanie danych w pasmie
do okoto 10 kHz. Nie jest mozliwe w tym przypadku zastosowanie uktadow o opisy-
wanej powyzej konfiguracji w szybkiej mikroskopii bliskich oddzialywan i w syste-
mach wspotpracujacych z matrycami dzwigni spre¢zystych.

5.2.2. Zadajnik pola skanowania i wzmacniacze WN/XY

Uktady zadajnika pola skanowania i wzmacniaczy WN/XY (zespoly B —rys. 5.3) od-
powiadaja za sterowanie napigciami zasilania przyktadanymi do przesuwnikow piezoelek-
trycznych. Zadajnik pola skanowania jest zespotem wzmacniaczy roéznicowych i suma-
cyjnych oraz stopni separujacych, ktore wspolpracuja z dzielnikami sygnatlu i filtrami
dolnoprzepustowymi. Mozliwe jest dzigki temu zadawanie wielkosci pola skanowania
i jego pozycji. Uklady zadajnika pola skanowania pracuja w pasmie do 2 kHz, co umozli-
wia sterowanie procesem skanowania o maksymalnej rozdzielczosci 512%512 linii. Funk-
cja zadajnika pola skanowania jest wytwarzanie napie¢ sterujacych dla wysokonapigcio-
wych ukladow wykonawczych, jakimi sa wzmacniacze WN/XY. W zaleznosci od
konstrukcji aktuatora piezoelektrycznego i rozdzielczosci pomiaru napigcia wyjsciowe
uktadow wykonawczych mieszcza si¢ odpowiednio w zakresach od —15 do —150 V i od
+15 do +150 V, a wzmocnienia zespolu wysokonapigciowego wynosza 11 10 V/V.

5.2.3. Uklady detekcji i przetwarzania bliskiego pola

Uktady detektora bliskiego pola sa zespotami bezposrednio wspotpracujacymi
z detektorem bliskiego oddzialywania wystgpujacego migdzy ostrzem pomiarowym
a badana powierzchnia (zespoty C —rys. 5.3). W zaleznosci od trybu pomiarowego
uktady te moga by¢ przetwornikami pradu tunelowego, pradu fotodetektora laserowe-
go czujnika nat¢zeniowego wychylenia ostrza, wzmacniaczami sygnatu z czujnikow
piezorezystywnych itp. W tabeli 5.1 zestawiono podstawowe uktady wejsciowe sto-
sowane w mikroskopii bliskich oddzialywan wraz z ich charakterystyka. W systemie
skonstruowanym w Politechnice Wroctawskiej bloki te moga by¢ wymiennie zastg-
powane, co czyni konstrukcje¢ catego urzadzenia nadzwyczaj elastyczna.
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Tabela 5.1. Podstawowe uktady detektorow bliskiego pola i ich charakterystyka

Lp. Tryb pomiarowy Uktady wejsciowe Podstawowa charakterystyka
zakres detekcji pradow 1 pA + 50 nA, opcjonalna
mozliwo$¢ polaryzacji ostrza napigciem tunelo-
Skaningowa przetworniki pradu wym z zakresu 5 mV + 0,5 V;
1 mikroslg(o ia tunelowa tunelowego na mozliwo$¢ logarytmowania pradu tunelowego
P napigcie w zakresie 5 dekad;
pasmo przenoszenia: 0-2 kHz;
wzmocnienie 1 V/100 pA
. L dwu- lub czteroka-
zfélfnrgii(ofﬁa sit nalowe przetworniki | zakres detekcji pradow fotodetektora 1+50 nA;
2 | pat Zeiiowa pradu fotodetektora wzmocnienie 1 V/10 nA;
de tech'a wychvlenia | ™ napigcie pota- pasmo przenoszenia w trybie statycznym 0+2 kHz,
ostrzaj yeny czone z uktadami w trybie rezonansowym 50+500 kHz
arytmetycznymi
Mikroskonia sil wzmacniacze r6z- | zakresy wzmocnienie 1000 V/V;
atomo fh nicowe (instrumen- | prad polaryzacji < 5 nA;
3| iezzgz <tvwna tacyjne) wspOlpra- | wspoteczynnik thumienia sktadowej sumacyjnej
piezorezysty . cujace > 100 dB;
detekcja wychylenia . . . .
R z mostkami cztero- | pasmo przenoszenia w trybie statycznym 0+2 kHz,
ramiennymi w trybie rezonansowym 50500 kHz
Mikroskopia sit zakres detekcji pradow fotodetektora
. o 10 pA =50 nA,
1 |t e | s | V1000
ch ri/enia ostrza J pIe pasmo przenoszenia w trybie statycznym 0+2 kHz,
wyeny w trybie rezonansowym 50500 kHz
o zakres detekcji pradow 5+20 pA;
Mikroskopia sil Ezzzgwiorélilekllu};radu wzmocnienie przetwornika pradu na napigcie zalez-
atomo cph _ piczo- wzma?cr?iacze na- ne od zastosowanego rezonatora, mozliwe kaska-
5 WY p1eze .. .. dowe potaczenie wzmacniaczy napigciowych
elektryczna detekcja | pigciowe o duzej . . .
chvlenia ostrza impedancii wej- z wejSciowym przetwornikiem pradu na napigcie;
wyehy tciowed we prad polaryzacji wzmacniaczy napigciowych 5 pA;
. pasmo przenoszenia 20 kHz + 5 MHz
Skaningowa mikro-
skop'la bliskiego pola rozwiazania
6 | termicznego — -k w punkcie 2
detekcja wychylenia J p
ostrza
Mikroskopia sit
7 elektrostatycznych — | rozwiazania
detekcja wychylenia | jak w punkcie 21 3
ostrza pomiarowego
Mikroskopia sit zakres detekcji pradow fotodetektora
$cinajacych Shear . . 10 pA-+ SO nA, s
3 | force — interfero rozwiazania wzmocnienie 1 V/1 nA, mozliwe kaskadowe pota-
jak w punkcie 4 czenie wzmacniaczy napigciowych z wejsciowym

metryczna detekcja
wychylenia ostrza

przetwornikiem pradu na napigcie;
pasmo przenoszenia 1-100 kHz
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Uktady przetwarzania bliskiego pola sa stosowane natomiast do potaczenia obwo-
doéw wejsciowych detektora bliskiego pola z zespotami akwizycji danych lub pomoc-
niczymi uktadami sprzgzenia zwrotnego (np. petla Kelvina mikroskopu sit elektrosta-
tycznych). W tabeli 5.2 zestawiono uktady stosowane w systemach opracowanych
w Politechnice Wroclawskie;j.

Tabela 5.2. Podstawowe pomocnicze uklady detekcyjne stosowane
w systemach modularnego mikroskopu bliskich oddziatywan

Lp. Uktad pomocniczy Funkcja Charakterystyka
zakres detekeji napie¢ 1 VvV + 100 mV;
Selektywne selektywna filtracja wzmocnienie 80120 dB;

1 | wzmacniacze fazoczule

¢ ia: 100 Hz + 500 kHz;
(ang. Lock—In amplifiers) sygnalow pasmo przenoszenia z Z;

zakresy stalych czasowych 1 ms + 1 s;
zakres detekcji napie¢ 1 pV + 100 mV;
wzmocnienie 60100 dB;

pasmo przenoszenia: 100 Hz +~ 500 kHz;
dobro¢ uktadu zaleznie od czgstotliwosci

Selektywne

2 | wzmacniacze zelelll(ma filtracja przenoszonego sygnalu w zakresie:
i prostowniki sygnatowe Ve 10+30;
utrudnione strojenie filtrow, ktore zapewnia
utrzymanie zdefiniowanej dobroci dla
sygnatow o réznych czgstotliwosciach
. . wzmocnienie 1 V/V,2 V/V,4V/V, 8 V/V;
zwigkszenie p .
. .. pasmo przenoszenia: 02 kHz;
3 | Zespoly arytmetyczne rozdzielczosci

opcjonalne operacje dodawania i odejmowa-

akwizycji sygnatow . . Lo
yarsye nia sygnatow odniesienia

detekcja czestotliwosci | detekcja czgstotliwosci w zakresie
rezonansowych drgan 20+500 kHz z rozdzielczoscia 0,1 Hz;
belki i rezonatoréw detektory pracujace jako detektory koincyden-
piezoelektrycznych cyjne, cyfrowe lub analogowe petle PLL

4 | Detektory czgstotliwosci

5.2.4. Uklady petli sprz¢zenia zwrotnego

Zadaniem zespotu petli sprz¢zenia zwrotnego jest sterowanie wysoko$cia zawie-
szenia ostrza nad badana powierzchnia, tak aby zapewni¢ w czasie pomiaru stata war-
tos$¢ oddziatywania skupionego na mikrosondzie (zespoty D —rys. 5.3). Czgscia cen-
tralng catego zespotu jest regulator proporcjonalnie catkujacy PI [187, 188]. Do tego
zespotu naleza ponadto wzmacniacz WN/Z i zadajnik warto$ci zadanej. Schemat we-
wnetrzny regulatora PI modularnego mikroskopu bliskiego oddziatywania przedsta-
wiono na rysunku 5.4. Sygnatami wejsciowymi regulatora sa: sygnat korespondujacy
z oddzialywaniem aktualnie skupionym na mikroostrzu i sygnat tzw. warto$ci zadanej
definiujacej poziom bliskiego pola, ktory ma by¢ zachowany w czasie badan [189].
Sygnaly te po przejsciu przez obwody wejsciowe regulatora PI, ztozone ze wzmacnia-
czy roéznicowych i filtrow dolnoprzepustowych, sa od siebie odejmowane w bloku
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sumatora. Réznica tych dwoéch sygnalow, nazywana uchybem regulacji, w zapisie
operatorowym wyraza si¢ rOwnaniem

E(s)=X(s)— X (), (5.1)
w ktérym:
E(s) —transformata Laplace’a uchybu regulacji,
X(s) - transformata sygnatu wyjsciowego uktadow detektora bliskiego pola,
X*(s) — transformata wartosci zadane;.
Uchyb regulacji jest poddawany nastepnie przetwarzaniu proporcjonalno-catkuja-
cemu, zgodnie z zaleznoscia [142]

U(s)=E(s) l:Kp[K+LH , (5.2)
ST,
w ktorej:

K, — zakres proporcjolnosci,

K —wzmocnienie czg$ci proporcjonalne;,

T; — stata catkowania regulatora PI.

Wejsciowy Filtr Filtr Wejsciowy
wzmacniacz __>dolrflo§3r§3pust. Sumator doln?r;rkzl_iepust.e_ wzmacniacz

e - =330Hz,  =1kHz, e
roznicowy 40dB/dek 40dB/dek roznicowy

Wartosc¢ Sumator Bliskie

zadana K N K pole

0.001V/-VIV 00TV
(+/-) Wyjscie z
Uchyb regulacii < 1T;
vb regulacji 0.015.15

Rys. 5.4. Struktura regulatora PI mikroskopu bliskich oddziatywan

Sygnaty wyjsciowe czgsci catkujacej 1 proporcjonalnej sa sumowane i wzmacnia-
ne w zespole sumatora. Zespoét ten pelni réwniez dodatkowo rolg ogranicznika sygnatu
wyjsciowego, co zabezpiecza przed niewlasciwa polaryzacja piezoceramiki sterujacej
wysokoscia zawieszenia sondy nad badana powierzchnia.

W modularnej mikroskopii bliskich oddziatywan obwody nastaw zakresu propor-
cjonalnos$ci, wzmocnienia regulatora i statej catkowania uniwersalnego regulatora PI
musza by¢ tak projektowane, aby umozliwi¢ precyzyjny dobor tych nastaw w szero-
kim zakresie [190]. Nalezy bowiem zauwazy¢, ze kazda zmiana w uktadzie mikrosko-
pu, zwiazana np. z wymiana czujnika bliskiego oddzialtywania lub badanego prepara-
tu, doborem innej predkosci skanowania lub warto$ci zadanej, zmienia dynamikg calej
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petli sprzezenia zwrotnego systemu. Strojenie regulatora, ktore musi by¢ zatem prze-
prowadzone przed kazdym rozpoczeciem pomiaréw, utatwia w tym przypadku opro-
gramowanie sterujace. Jedna z jego funkcji jest modulacja wartosci zadanej, podawa-
nej do regulatora sygnalem o zdefiniowanej czgstotliwosci i amplitudzie. Obserwacja
uchybu regulacji pozwala w tym przypadku na ustalenie nastaw regulatora tak, aby
uzyska¢ optymalne warunki pomiarowe.

Struktura wzmacniacza wysokonapigciowego WN/Z jest zblizona do struktury
wzmacniaczy stosowanych do sterowania przesuwami aktuatoréw piezoelektrycznych
w plaszczyZznie skanowania. Obwody wejsciowe w tym przypadku umozliwiaja ste-
rowanie wysokonapigciowego stopnia wyjsciowego sygnatem z regulatora PI (w pa-
$mie 2 kHz) i dodatkowo sygnatami dwoch wej$¢ modulacyjnych (w pasmach odpo-
wiednio réwnych 200 Hz i 2 kHz). Wejscia modulacyjne w tak opracowanym
systemie pozwalaja na rgczne sterowanie wysoko$cia zawieszenia ostrza i przesuwem
aktuatora piezoelektrycznego, koniecznym np. do kalibracji czutosci detektora wychy-
lenia ostrza pomiarowego.

5.2.5. Zasilacze systemu i uklady pomocnicze

Grupeg uktadéw pomocniczych stanowia zespoty, ktore nie sa zwiazane z przetwa-
rzaniem sygnaléw odpowiadajacych oddziatywaniom wystepujacym migdzy mikro-
sonda pomiarowa a badana powierzchnia (zespoty E —rys. 5.3). Nalezy tez zwroci¢
uwagg, ze wlasciwos$ci tych zespotow silnie wplywaja na jako$¢ prowadzonych badan
i pomiarow.

W tabeli 5.3 zestawiono podstawowe uklady stosowane w systemach skonstru-
owanych w Politechnice Wroctawskie;j.

Tabela 5.3. Podstawowe uktady pomocnicze stosowane
w systemach modularnych mikroskopu bliskich oddziatywan

Lp.| Uktad pomocniczy Funkcja Charakterystyka
1 2 3 4

eliminacja pasozytniczych sprzgzen
elektromagnetycznych i galwanicznych
przez ekranowanie uzwojen w transformato-
rach sieciowych, filtracjg tgtnien, staranne
uziemianie odpowiednich sekcji zasilania
i kaskadowe stabilizowanie napig¢ zasilacza

zasilanie uktadow
analogowych nisko-

1 | Zasilacze systemowe | i wysokonapigciowych,
obwoddéw cyfrowych

i sterowania

mozliwos$¢ sterowania recznego i automatycz-
nego;

sterowanie wysokoscia zawieszenia ostrza
w zakresie 10 mm z rozdzielczo$cia 100 nm;

sterowanie przesuwami stolika pomiarowego
w zakresie 10 mm z rozdzielczoscia 10 pm
w trybie r¢cznym i automatycznym

sterowanie zgrubnymi
przesuwami stolika
pomiarowego i uchwytu
mikrosondy

Sterowniki silnikow
2 | krokowych
i stalopradowych
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1 2 3 4
zakres pradow zasilania od 10 mA
do 100 mA;
Zasilacze pradowe stabilno$¢ pradu zasilania 10 ppm/K;
3 laseréw precyzyjne zasilanie mozliwos¢ stabilizacji mocy wiazki
potprzewodnikowych | Zrodet promieniowania w uktadzie petli sprzezenia zwrotnego
i diod LED z dodatkowym fotodetektorem;
mozliwo$¢ analogowej modulacji pradu
zasilania
Uktady sterowania stabilizacja temperatury zasilanie .Zia(f:z_y Peltler'a ze zrodet pradowych
raca ztaczy pracy stolikéw pomia- 0 wydajnosci do 3 A
4 (P , . sterowanie pracg uktadéw termoelektrycznych
termoelektrycznych | rowych, komdr pomia- . . .
. . w otwartym i zamknigtym uktadzie
Peltiera rowych itd. .
sterowania
Uktady pomocniczych
mikroskopow zasilanie kamer CCD, zasilanie uktadow wizyjnych ze Zrodet
5 | optycznych oswietlaczy obrazu, izolowanych galwanicznie od zasilaczy
sprzgzonych akwizycja obrazow systemowych

z kamerami CCD

5.3. Oprogramowanie modularnego mikroskopu
bliskich oddzialywan

Wykonanie badan opisanych na wstgpie pracy wymagato, oprocz konstrukcji
aparatury, opracowania uniwersalnego oprogramowania, umozliwiajacego sterowa-
nie praca mikroskopu, akwizycj¢ danych pomiarowych, analizg i przetwarzanie uzy-
skanych wynikow. Zasadnicza cecha opracowanych rozwiazan jest mozliwo$¢ reali-
zacji poszczegdlnych zadan sterowania, pomiaru, analizy i przetwarzania danych
wedlug scenariusza narzuconego przez uzytkownika systemu. Dodatkowo oprogra-
mowanie to musi wspotpracowaé z aparatura, ktorej architektura jest zmieniana
w zaleznosci od rodzaju przeprowadzanych badan. W przypadku systemoéw komer-
cyjnych mozliwos¢ takiego interaktywnego planowania przebiegu eksperymentu,
elastycznego konfigurowania oprogramowania i wszechstronnego analizowania
wynikow jest zwykle nadzwyczaj ograniczona.

Opracowane — w ramach prac realizowanych w Politechnice Wroctawskiej —
oprogramowanie sklada si¢ z dwoch pakietow procedur, umozliwiajacych® [191]:

+ kompleksowe sterowanie praca mikroskopu (pakiet procedur TopoSkan),

¢ analize 1 przetwarzanie zarejestrowanych danych i obrazéw (pakiet procedur

TopoGraf).

2 Oprogramowanie zrealizowano przy uzyciu platformy Visual C++ ver. 6.0 dla systeméw operacyj-
nych Windows 95/98, NT, 2000 i XP.
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5.3.1. Oprogramowanie sterujace — pakiet procedur TopoSkan

Program TopoSkan wspotpracuje z kartami przetwornikow analogowo-cyfrowych
i cyfrowo-analogowych A/C i C/A firmy Keithley 1702STDA i 1802STDA. Ponizej
przedstawiono schemat potaczen portow WE/WY, niezbgdnych do komunikacji karty
z systemem pomiarowym mikroskopu bliskich oddziatywan:

16 wejs¢ analogowych o rozdzielczosci 12 bitdow ze sterowanymi programowo
przedwzmacniaczami D0-D15 (rys. 5.5). Wejscia te sa uzywane do akwizycji danych
pomiarowych rejestrowanych w czasie skanowania badanej powierzchni. W celu
zwigkszenia rozdzielczosci systemu pomiarowego stosuje si¢ w opracowanych sys-
temach pomiarowych dodatkowe stopnie wzmacniaczy wyjsciowych o wzmocnieniu
zmienianym w zakresie od 1 do 8 V/V, ktore podnosza poziom rejestrowanych syg-
natow.

TTLO - Zblizanie mikrosondy do powierzchni
Wyijscia TTL1 - Petla sprzezenia zwrotnego On/OFF
cyfrowe TTL2 - Wybér zrodta sterowania aktuatorem Z
TTL3 - Wyb6r zrodta sterowania aktuatorem Z

. ADO - Topografia
Wejscia | AD1 - Uchyb regulagji

analogowe | AD2 - Tarcie

AD3 - Kanat pomocniczy

. DAO - Skanowanie X
Wyijscia DA1 - Skanowanie Y
analogowe DA2 - Warto$¢ zadana

DAS3 - Spektroskopia

Karta Keithley 1702/1802 ST-DA

Rys. 5.5. Schemat blokowy potaczen portéw WE/WY karty pomiarowej Keithley 1702ST-DA
(1802ST -DA) w systemie pomiarowym mikroskopu bliskich oddziatywan

Program TopoSkan umozliwia jednoczesna rejestracje 4 sygnalow. W praktyce la-
boratoryjnej sa to najczesciej sygnaty:
¢ wyijscia regulatora PI, ktorego zadaniem jest utrzymanie statej wartosci oddzia-
lywania wystgpujacego migdzy mikroostrzem a badana powierzchnia,
¢ uchybu regulacji oddzialywania migdzy ostrzem a powierzchnia,
¢ odpowiadajace tarciu mi¢dzy ostrzem a powierzchnia (w przypadku zastosowa-
nia detektorow natezeniowych oddziatywan migdzy sonda a powierzchnia),
¢ kanalu pomocniczego.
4 wyj$cia analogowe DA0-DA3 o rozdzielczosci 12 bitow (rys. 5.5). Standardo-
we polaczenia wyjs¢ analogowych karty pomiarowej z systemem opracowanym
w ramach projektu badawczego sa nastepujace:
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¢ przetworniki DAO i DA1 sa stosowane do sterowania procesem skanowania po-
wierzchni,

¢ przetwornik DA?2 ustala warto$¢ zadang bliskiego oddziatywania, ktore jest reje-
strowane w czasie pomiaru wlasciwosci powierzchni,

¢ przetwornik DA3 jest kanalem pomocniczym, ktory stuzy do modulowania bliskie-
go oddzialywania migdzy ostrzem a powierzchnia w badaniach spektroskopowych.

4 linie cyfrowe TTLO-TTLS3 (rys. 5.5), ktore stuza do:

4 sterowania procedura automatycznego zblizania mikrosondy do powierzchni,

¢ zamrazania” petli sprz¢zenia zwrotnego,

¢ wyboru zrodta sterowania wysokoscia zawieszenia ostrza pomiarowego ponad
preparatem.

Oprogramowanie TopoSkan umozliwia w opcji skanowania dobor:

¢ liczby linii skanowania (mozliwe konfiguracje: 64x64 linii, 128x128 linii,
256x256 linii, 512x512 linii, 1024x1024 linii),

¢ warto$ci zadanej, na poziomie ktorej odbywa si¢ rejestracja wtasciwosci skano-
wanej powierzchni,

¢ predkosci i kierunku skanowania oraz czaséw pomiaru danych w jednym punkcie,

¢ liczby i adresow kanalow, danych pomiarowych, z ktorych odczytywane i za-
pamigtywane sa dane pomiarowe.

Dodatkowo oprogramowanie 7opoSkan umozliwia rowniez:
¢ Pomiar charakterystyki odpowiedzi detektora nanowychylenia ostrza pomiaro-
wego w funkcji wydhluzenia piezoaktuatora osi Z.
Funkcja ta ma zasadnicze znaczenie przy ustalaniu wartosci sily nacisku mikroostrza
na powierzchni¢ w trybie statycznym lub ocenianiu odlegto$ci migdzy mikrosonda
a badanym preparatem w trybie rezonansowym mikroskopii bliskich oddziatywan;
¢ Adresowanie wybranych punktow na powierzchni preparatu i wykonanie w tych
punktach badan spektroskopowych.
Dzigki tej funkcji staje si¢ mozliwe przeprowadzenie lokalnych badan wiasciwosci
elektrycznych i mechanicznych powierzchni w punktach wybranych na podstawie
zarejestrowanego obrazu topografii.
¢ Przeprowadzanie procesow nanolitografii.
Idea tej funkcji jest modyfikacja powierzchni emulsji elektronoczutych lub po-
wierzchni metalicznych za pomoca pradu emitowanego z mikroostrza pomiarowego
osadzonego na mikrodzwigni sprezyste;.

5.3.2. Oprogramowanie przetwarzania, wizualizacji
i analizy obrazow — pakiet procedur TopoGraf

W systemach mikroskopii bliskich oddziatywan skonstruowanych w Politechnice
Wroctawskiej dane rejestrowane w czasie skanowania powierzchni sg zapisywane do
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macierzy wynikéw w kolejnosci zgodnej z procedura przesuwu ostrza nad powierzch-
nig. Macierz wynikow jest tablica o wymiarach 2" x 2", gdzie n jest liczba punktow
pomiarowych w jednej linii skanowania. Macierz ta zawiera liczby zmiennoprzecin-
kowe typu float z zakresu od —10,0 V do +10,0 V, obliczone jako wynik wstgpnego
usrednienia dokonanego przez procedury pakietu TopoGraf.

Program TopoGraf umozliwia natomiast przeprowadzenie dalszych procedur, kto-
rych zadaniem jest przetwarzanie i1 wizualizacja uzyskanych danych oraz ich analiza.

Do procedur przetwarzania danych, ktore sa wstgpnym krokiem wizualizacji i ana-

lizy obrazu, zaliczy¢ nalezy procedury:

¢ Filtracji wyostrzajacej i usredniajacej kontury.

¢ Usuwania poczatkowych i konicowych linii skanowania.

Funkcja tej procedury jest eliminacja z macierzy wynikow danych zwiazanych z nie-
stabilnym poczatkiem i koncem skanowania, jak réwniez zaktocen wystepujacych
w momencie zmiany kierunku przesuwu ostrza.

¢ Réwnowazenia skali barw zarejestrowanych obrazow.

Zadaniem tej funkcji jest przedstawienie zarejestrowanego obrazu tak, aby zakres
zmian przetwarzanych sygnatow w pelni odpowiadat skali barw obowiazujacej
palety.

¢ Kadrowania obrazu.

Funkcja tej procedury jest umozliwienie dalszego przetwarzania i analizy wskazanych
obszar6w pierwotnego obrazu.

¢ Korekcji nachylenia [192].

Jest to najczesciej stosowana w mikroskopii bliskiego pola wstgpna procedura prze-
twarzania obrazu. Jej zadanie polega na przedstawieniu obrazu w pelnej glebi ostrosci
bez uwzglednienia:

* wptywu poczatkowego pochylenia probki w uchwycie stolika pomiarowego,

* dodatkowego przesunigcia rejestrowanego w czasie skanowania powierzchni
zwiazanego z nieortogonalnoscia przesuwow aktuatorow piezoelektrycznych
mikroskopu.

Zastosowanie tej procedury i jej dodatkowych funkcji umozliwia rowniez zmniejsze-
nie znieksztatcen obrazu zwiazanych z niestabilnoscia uktadu detektora bliskiego pola
(np. niestabilno$¢ mocy wiazki o$wietlajacej belkge mikroskopu sit atomowych) oraz
drgan catego uktadu. Korekta nachylenia przeprowadzana jest na drodze obliczenia
i odjecia od zarejestrowanego obrazu:

* rzednych ptaszczyzny wyznaczonej przez wskazane trzy punkty na obrazie,

* rzednych $redniej powierzchni obliczanej przez procedury oprogramowania
TopoGraf, ktéra powinna by¢ usytuowana w zadanej odlegtosci od gdérnej po-
wierzchni zarejestrowanego obrazu.

Do procedur wizualizacji zarejestrowanego i ewentualnie wstgpnie przetworzone-
go obrazu naleza funkcje:
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¢ Wizualizacji trojwymiarowe;.
Zadaniem tej procedury jest przedstawienie otrzymanych danych w postaci tréjwy-
miarowego obrazu. Wizualizacji takiej towarzyszy¢ moze dodatkowo os$wietlenie
planu i jego obserwacja z r6znych perspektyw, obrot obrazu oraz skalowanie wysoko-
$ci struktury.

¢ Definiowania palety kolorow.
Dla poprawy odbioru catego zarejestrowanego obrazu lub jego niektérych szczegotow
korzystne jest przedstawienie powierzchni w zmodyfikowanej skali barw. W opraco-
wanym oprogramowaniu stosowane moga by¢ palety standardowe i palety edytowane
przez uzytkownika oprogramowania.

¢ Tworzenia raportéw i eksportowania wynikow przetwarzania i wizualizacji w in-
nych formatach.

Procedurami analizy obrazu sa natomiast procedury, ktére pozwalaja na okreslenie
wlasciwosci fizycznych powierzchni lub na opis ilosciowy zjawisk obserwowanych
w czasie skanowania powierzchni. Do procedur takich nalezy zaliczy¢ funkcje:

¢ Skalowania obrazu zgodnie z zatozonymi charakterystykami przetwarzania ak-
tuatora piezoelektrycznego.

¢ Analizy przekrojow.

Procedura ta ma istotne znaczenie w wyznaczaniu wymiaréw geometrycznych struk-
tur, ktorych ksztalt zostal zarejestrowany za pomoca mikroskopu bliskich oddziaty-
wan. Funkcje tej procedury pozwalaja na wskazanie miejsca analizy, obliczenie na
podstawie zatozonych charakterystyk ceramiki piezoelektrycznej geometrii struktury
1 sporzadzenie raportu z pomiaru.

¢ Obliczen parametréw chropowato$ci powierzchni.

W przypadku badan wiasciwosci trybologicznych powierzchni waznym problemem
jest okreslenie parametrow chropowatosci powierzchni na podstawie zarejestrowane-
go obrazu jej topografii. Funkcje tej procedury pozwalaja na obliczenie parametrow
sredniej i1 Sredniokwadratowej chropowatosci preparatu, wysoko$ci najwyzszych
1 najnizszych miejsc na powierzchni.

¢ Obliczen arytmetycznych zarejestrowanych danych. Procedury te pozwalaja
przyktadowo na okreslenie mocy oddawanej z mikrosondy skaningowego mikroskopu
bliskiego pola termicznego. Podstawa takich obliczen jest znajomo$¢ wzmocnienia
toru pomiarowego skaningowego mikroskopu termicznego.

¢ Analizy czgstotliwosciowe] obrazu przeprowadzanej metodami szybkiej trans-

formaty Fouriera (ang. Fast Fourier Transformation — FFT).
Procedury te sa szczegolnie czgsto stosowane w przypadku pomiaréw powierzchni
periodycznych. Odwrotna transformata Fouriera, polaczona z fitracja dolno-, gérno-
lub srodkowoprzepustowa, moze dodatkowo stuzy¢ do eliminacji zaklocen wystepuja-
cych na obrazie.



6. Zdolnos¢ rozdzielcza obserwacji wychylenia
dzwigni sprezystej

Zastosowanie mikroskopii bliskich oddzialywan do badania zjawisk wystepujacych
miedzy mikroostrzem a powierzchnia wymaga przeprowadzenia analizy zdolnosci roz-
dzielczej systemu, ktora jest rozumiana jako mozliwos$¢ obserwacji najmniejszego od-
dzialywania, pojawiajacego si¢ w uktadzie migdzy mikrosonda a powierzchnia.
W przypadku mikroskopii sit atomowych gtowne zadanie pomiarowe sprowadza si¢
do obserwacji ugiecia mikrobelki pod wplywem sity skupionej na mikroostrzu.
W niniejszym rozdziale dokonano analizy szumu, ktory pojawia si¢ w catym ukta-
dzie mikroskopu sit atomowych i ktorego wartos¢ skuteczna determinuje granice
obserwacji wychylenia mikroostrza. Zrodlem tego tta sa szumy, ktére powstaja
w uktadzie optoelektronicznym i elektronicznym detektora ugigcia belki. Dodatko-
wym zréodlem szumu sg rowniez drgania termiczne belki sprezystej, ktore zaleza
migdzy innymi od geometrii czujnika. Zaprezentowana analiza dotyczy wlasciwosci
szumowych mikroskopow sit atomowych i1 opartych na nich modularnych mikro-
skopow bliskich oddziatywan stosowanych w badaniach w Politechnice Wroctaw-
skiej i wyposazonych w nat¢zeniowe i piezorezystywne detektory wychylenia belki

sprezyste;j.

6.1. Zdolnos¢ rozdzielcza obserwacji nanowychylenia
za pomocg detektora nat¢zeniowego

Zrédlem szuméw w uktadzie optoelektronicznym natezeniowego detektora wy-
chylenia ostrza jest zespot fotodetektora i zrédlo promieniowania, stosowane do
oswietlenia belki, oraz uktad przetwornikéw fotopradu na napigcie (I/U). W przedsta-
wionej dalej charakterystyce szczegélowo oméwiono wpltyw kazdego z tych sktadnikow
na sumaryczny poziom szumow wystepujacy w uktadzie. Podstawa przedstawianej ana-
lizy jest elektryczny schemat zastgpczy wszystkich zrodet szumu wystgpujacych
w systemie nat¢zeniowego detektora wychylenia, ktory przedstawiono na rysunku 6.1
[193].
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DiZwignia ex R

Rys. 6.1. Schemat elektryczny szu-
mu mikroskopu sit atomowych
— detektor natgzeniowy Detektor Laser Przetwornik IlU

6.1.1. Szum detektora

Do detekcji potozenia plamki laserowej, ktoéra pojawia si¢ po odbiciu od tylnej
$cianki dzwigni, stuza dwu- lub czterosekcyjne fotodiody. W fotodiodach tych docho-
dzi do konwersji sygnatu optycznego na sygnat elektryczny. Moc sygnatu elektrycz-
nego, nawet przy o$wietleniu wiazka o stalej mocy, podlega fluktuacjom, wskutek
dziatania szumu $rutowego i termicznego. Przyczyna szumu $rutowego jest to, ze fo-
toprad sktada si¢ z fotoelektrondéw generowanych w przypadkowych momentach.
W praktyce laboratoryjnej zaktada sig, ze proces generacji takich fotoelektronéw ma
charakter rozktadu Poissona. Przy duzej liczbie generowanych no$nikéw zastosowanie
twierdzenia granicznego do sumy ich tadunkéw w jednostce czasu prowadzi do przy-
jecia rozktadu gaussowskiego dla pradu wywolywanego przez szum $rutowy. Catko-
wity fotoprad /(¢), mozna przedstawic jako [194]

I(t)=1+1i,(1), (6.1)
gdzie:
1 —$rednia warto$¢ pradu generowanego w laserze,
isn — prad szumu $rutowego.
Wariancja tego szumu (jego moc) wyraza si¢ wzorem

oy =2el B, (6.2)

w ktorym:

1,4 — prad roboczy fotodetektora,
B — pasmo pomiarowe,

e —tadunek elementarny.

W prowadzonej analizie nalezy uwzgledni¢, ze wszystkie detektory generuja prad,
nawet jesli sekcje fotodiod nie sa o§wietlone. Prad ten, nazywany pradem ciemnym /,,
tworza pary elektron—dziura generowane termicznie. Nalezy tez zauwazy¢, ze fotodetek-
tor reaguje rOwniez na promieniowanie rozproszone (emitowane np. z uktadu oswietla-
jacego pole skanowania) /,. Catkowita moc szumow Srutowych wyraza si¢ zalezno$cia

oy =2e(I,,+1,+1,)B. (6.3)
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W systemach skonstruowanych w Politechnice Wroctawskiej prad detektora czte-
rosekcyjnego /,; waha si¢ w granicach od 50 do 75 pA, prad ciemny detektora /; wy-
nosi 10 nA, a prad tla byl eliminowany dzigki umieszczeniu glowicy mikroskopu
w zaciemnionej komorze. W najmniej korzystnym przypadku, gdy roboczy prad foto-
detektora 7,; wynosil 75 pA, szum srutowy detektora oy, w pasmie B rownym 1 Hz
osiagat poziom 5-10'* A. W zrealizowanych konstrukcjach do kazdej sekcji fotode-
tektora jest podtaczony przetwornik pradu na napiecie (I/U) z rezystorem w obwodzie
sprzezenia zwrotnego o wartosci rezystancji 47 kQ (rys. 6.1). Szum S$rutowy oy, wy-
twarza zatem na wyjsciu przetwornika I/U sygnat napigciowy Uy, = oyR, ktory wyno-
si dla systemu skonstruowanego w ramach realizowanych projektow Uy, =2,5-10 V.

W uktadzie przetwornika I/U mozna wskaza¢ napigciowe i pradowe zrodta szumu
wejs¢ wzmacniacza operacyjnego oraz zrodto szumu termicznego rezystora sprze¢zenia
zwrotnego. Doktadna analize¢ opisywanego uktadu przeprowadzono dla wzmacniacza
operacyjnego TL0O84, ktérego termiczny szum napig¢ciowy i pradowy wynosi odpowied-
nio 18 nV/Hz"’ i 0,01 pA/Hz*’ [195]. Sygnaty napieciowe na wyjéciu przetwornika I/U,
odpowiadajace temu szumowi, wynosza natomiast w przypadku szumu napigciowego
0,3-107V i pradowego 0,3-10"" V. Zastosowany rezystor sprzezenia zwrotnego generuje
natomiast na wyjsciu przetwornika sygnat na poziomie 0,110 V. Ze wzgledu na opty-
malizacje wlasciwosci szumowych uktadu przetwornika I/U korzystnie jest polaczyc
w ukladzie sprzezenia zwrotnego rezystor o mozliwie duzej rezystancji [196]. Duze
warto$ci opornosci polaczonej w przetworniku, ktére oznaczaja konstrukcje uktadu
0 duzym wzmocnieniu, powoduja jednak zmniejszenie pasma pomiarowego systemu
i utrudniaja zastosowanie przetwornika w rezonansowej mikroskopii sit atomowych.

6.1.2. Szum fazowy i szum intensywnosci
lasera polprzewodnikowego

Swiatlo lasera pétprzewodnikowego pracujacego w jednym modzie podtuznym
i zasilanego statym pradem podlega fluktuacjom nate¢zenia, fazy i czestotliwosci [150].
Przyczyna tych fluktuacji jest przede wszystkim emisja spontaniczna, zachodzaca
jednoczesnie z akcja laserowa. Kazdy wyemitowany spontanicznie foton dodaje sie
w sposob przypadkowy do $wiatta koherentnego, powstajacego dzigki emisji wymu-
szonej. Poniewaz przypadki emisji spontanicznej zachodza bardzo czgsto, nat¢zenie
wige pola i faza emitowanego promieniowania ulegaja szybkim fluktuacjom. Fluktu-
acje natezenia pola prowadza do powstania tzw. szumu intensywnos$ci (ang. Relative
Intensity Noise — RIN). Z kolei fluktuacje fazy sa przyczyna skonczonej szerokosci
linii widmowej (gdy laser jest zasilany ze zrodta pradowego). Gestos¢ widmowa tego
szumu (wyrazana w decybelach na herce) maleje ze zwigkszeniem $redniej mocy emi-
towanego promieniowania.

Gestos¢ widmowa szumu w istotny sposob zwigksza si¢ dla czgstotliwosci zblizo-
nych do czestotliwosci drgan relaksacyjnych danego lasera.
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Nalezy doda¢, ze generacja modow bocznych zwigksza warto$¢ szumu intensyw-
nosci nawet o 20 dB. W praktyce mikroskopii bliskich oddziatywan mozna przyjmo-
wac, ze szum RIN jest szumem bialym, wowczas szum RIN okresla si¢ rGwnaniem

2
B
RIN = —1010g%, (6.4)
w ktorym:
B —pasmo pomiarowe mikroskopu,
P —moc lasera o$wietlajacego dzwignig,

o2y — Wartos¢ skuteczna szumu intensywnosci zrodta $wiatta.

Dla typowych diod laserowych wartos¢ szumu RIN wynosi —130 dB/Hz [198],
moc promieniowania P lasera stosowanego do detekcji wychylenia belki jest nato-
miast rowna 1 mW. Poziom szumu intensywno$ci oy W pasmie pomiarowym 1 Hz
wynosi ogy = 410" W. Zaktadajac czutoéé fotodetektorow krzemowych dla promie-
niowania o dhlugosci 630 nm 7 réwna 0,5 A/W poziom szumu pradowego igm jest
rowny 2-10'°A. Szum ten odpowiada natomiast napicciu na wyjsciu ukladu prze-
twornika I/U, ktore jest rowne 1-10° V.,

6.1.3. Zaklocenia wywolane odbiciami wstecznymi wiazki Swiatla

W stosowanych do o$wietlania dzwigni sprezystej uktadach swiattowodowych
czes¢ wiazki $§wiatla odbija si¢ od miejsc, w ktorych granicza osrodki o réznym
wspotczynniku zatamania $wiatla. Wiazka odbita biegnie z powrotem w kierunku
zrodla swiatta i moze silnie zaklocaé jego prace. W przypadku lasera potprzewodni-
kowego odbite promienie, wnikajac powtornie do rezonatora, wywoluja:

4 zmiang szerokosci linii widmowej lasera,

¢ zwigkszenie natgzeniowego szumu intensywnosci.

W zaleznosci od wielko$ci odbicia wstecznego moze wystapi¢ niestabilno$¢ emisji
promieniowania, ktéra w skrajnych przypadkach prowadzi do rozpadu jednej linii na
kilka rywalizujacych ze soba (tzw. przeskakiwanie modow; ang. Mode hopping). Opi-
sywane zjawiska maja szczegolnie duze znaczenie w przypadku uktadéw interferome-
trow $wiattowodowych, gdzie przeskakiwanie modow uniemozliwia precyzyjne pomia-
ry wychylenia wiokna. Zaklocenia wywotane odbiciami wstecznymi sg obserwowane
réwniez w ukladach objetosciowych, gdzie wiazka odbita od badanej powierzchni lub
dzwigni sprezystej moze dotrze¢ do wnegki rezonatora lasera potprzewodnikowego.
Podanie wartosci wspolczynnikdw okreslajacych zaklocenia wywolane odbiciami
wstecznymi jest nadzwyczaj utrudnione. Opisywane zaklocenia moga by¢ jednak sku-
tecznie eliminowane przez zastosowanie izolatorow optycznych, wiaczanych za laserem
swiattowodowym zasilajacym uktad interferometru lub za innym zroédlem $wiatla, sto-
sowanym do o$wietlenia mikrodzwigni. W przypadku detektorow natezeniowych wiaz-
ka laserowa powinna by¢ tak prowadzona, aby promienie odbite od belki, powierzchni
bocznych gltowicy i badanej probki nie trafiaty z powrotem do lasera.
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6.1.4. Podsumowanie

Wartoséci skuteczne szumu, obserwowane w ukladzie optoelektronicznym nat¢ze-
niowego czujnika wychylenia belki, zestawiono w tabeli 6.1. Na podstawie réwnania
(4.2) przyjeto pradowa czutos¢ uktadu fotodetektora rowna 0,5 pA/nm (obliczenia wy-
konano dla dzwigni o wymiarach: dlugo$¢ 225 um, szeroko$¢ 58 pm i grubos¢ 5 um). Na
wyjsciu uktadu przetwornika I/U oznacza to sygnat napigciowy rowny 23 mV/nm.

Tabela 6.1. Zdolnos$¢ rozdzielcza detekceji wychylenia ostrza pomiarowego w mikroskopie sit atomowych
w pasmie pomiarowym 300 Hz za pomoca nat¢zeniowego detektora wychylenia belki

L Wychylenie
Szum pradowy Szum napigciowy A .
. e . odpowiadajace szumowi
Rodzaj szumu na wejsciu na wyjéciu na wyideiu przetwornika
fotodetektora przetwornika I/U Wy Il/)U
Szum Srutowy 1,010 A 4710°V 0,001 nm
detektora — oy,
Szum intensywnosci 34107 A 1,6-104V 0,007 nm
lasera — opy
Szum pradowy wejcia 4710°V 0,001 nm
przetwornika I/U — i,
Szum napigciowy
wejscia przetwornika 0,510° v 0,001 nm
/U -e,
Szum termiczny
rezystora przetwornika 1,010° v 0,001 nm
I/U—-e 'R
Lacznie 0,007 nm

Z zestawienia w tabeli 6.1 wynika, ze najwigkszy udzial w rachunku szuméw ob-
serwowanych w ukladzie optoelektronicznym detektora natgzeniowego ma szum in-
tensywnosci lasera. Poprawe wlasciwosci uktadu mozna uzyskaé¢ dzigki zastosowaniu
do oswietlenia mikrobelki lasera potprzewodnikowego sprzgzonego z wtoknem swia-
tltowodowym. Mozliwe jest w tym ukladzie obnizenie temperatury zrodla Swiatta
i zasilanie catego systemu wiazka laserowa o mniejszym szumie intensywnosci. Kon-
strukcja glowicy, ktérej uktad oswietlenia belki jest zasilany z lasera péiprzewodni-
kowego, okazuje si¢ dodatkowo znacznie stabilniejsza mechanicznie. Zrédlo ciepta,
jakie stanowi laser potprzewodnikowy, nie jest w tym przypadku czescia glowicy
i zmiany jego temperatury nie wptywaja na dryfy mechaniczne glowicy.

6.2. Szum termiczny drgan dzwigni

Transmitancja belki pomiarowej mikroskopu bliskich oddziatywan, ktora jest de-
finiowana jako stosunek wychylenia dzwigni z(jw) do pobudzenia sita F(jw), jest
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opisana — po uwzglednieniu rownania (3.11) i przy zalozeniu, ze wr = ay — zalez-
noscia [199]

. 1 > 1
K(JCO)=; R =

1
. - 2 . .
o} - +120% k(l—wzJ+ jo
0 0y ) Qg

(6.5)

Dzwignia ta, umieszczona w otoczeniu o temperaturze 7, jednoczesnie oscyluje
z energia 1/2kT, przypadajaca na jeden stopien swobody drgan belki [82], gdzie kp
jest stata Bolztmanna. Szum ten mozna interpretowac jako drgania o wartoSci sku-

. o . . . 4kk, T
tecznej zr, wywolane przez szum sil o jednorodnej ggstosci widmowej S = 0 B,
Wp

dziatajacych na koncéwke mikrosondy [116]. Ostatecznie mozna zatem napisaé, ze
kwadrat wartosci skutecznej drgan termicznych belki wynosi

o0 2 o0
z;:J'SF|K(jm)|da)= j 40k,T L o (6.6)
kg , o> o>
‘ ’ Q=5 +
Wp Wp

W praktyce laboratoryjnej pomiary sa prowadzone w ograniczonym pasmie; w ce-
lu obliczenia warto$ci skutecznych szumu termicznego drgan belki w statycznym oraz
rezonansowym trybie mikroskopii sit atomowych analiza rownania (6.6) prowadzi do
nastepujacych przyblizen:

1) gdy o << g

, _ 4kyTBy _ 2k,TBg

B g0 k£, 0 67

i) gdy o= @y

2 4k,TOB, 2k;TOB,
T ko, nk f,
gdzie Bs i Br sa — odpowiednio — pasmami pomiarowymi w statycznym i rezonanso-
wym trybie mikroskopii bliskich oddzialywan (rys. 6.2).
Analogicznie tto szumu termicznego sit dziatajacych na ostrze wynosi:

1) gdy @ << axr
4k . kTB 2k, kTB
FTSZ\/ £ . Z\/ E S, (6.9)
o0 T fr O

; (6.8)

i) gdy o= ax

F_ |4kskTOBy _ |2kykTOBy (6.10)
R Oy nkfR
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Rys. 6.2. Szum drgan termicznych belki
W rezonansowym i statycznym trybie
mikroskopii sit atomowych

Z przedstawionej analizy wynika, ze zdolno$¢ rozdzielcza pomiaru sity, rozumiana
jako zdolno$¢ zaobserwowania najmniejszej zmiany sily dziatajacej na ostrzu belki,
zwigzana z szumem termicznym dzwigni, jest stala dla rezonansowej i statycznej mi-
kroskopii bliskich oddzialywan i wynosi

~ \/4kBkTBS _ JszkTBS 6.11)
w0 T fr O

W przypadku statycznych pomiaréow sity przeprowadzanych za pomoca dzwigni
o przekroju prostokatnym powyzszy wzdér mozna przeksztalci¢, po uwzglednieniu
zalezno$ci opisujacych stata sprezystosci i czgstotliwo$¢ rezonansowa, do postaci

F

T min

1
1

2\, 1 1
Py = | s =£bd JZ(Ep)“(kBTB)Z, (6.12)
@rQ 19

gdzie B jest pasmem pomiarowym.

Podniesieniu zdolnosci rozdzielczej pomiaru sity sprzyjaja zatem: zwigkszenie
dtugosci belki, zmniejszenie jej grubosci i szerokosci oraz zwigkszenie dobroci dzwi-
gni. Przy zastosowaniu krzemowych belek o wymiarach: dlugos¢ 235 um, szerokosé¢
3,5 um, grubos¢ 65 nm i dobroci rownej 46 000 1 w temperaturze 2,3 K autorzy pracy
[200] zademonstrowali pomiar sity rownej 1,4 aN (1,4-10'®N). Dzwignie takie cha-
rakteryzuja si¢ nadzwyczaj mala stala sprezystosci rowna okoto 3 uN/m i byly prze-
znaczone do obserwacji rezonansu magnetycznego. Podobne konstrukcje dzwigni
sprezystych byty rowniez stosowane do obserwacji oddziatywan miedzy pojedynczy-
mi molekutami [201, 202].

Komentujac zagadnienie pomiaru najmniejszych sit skupionych na mikroostrzu,
nalezy zauwazy¢, ze w przypadku rezonansowej mikroskopii sit atomowych najmniej-
sza sila mozliwa do zmierzenia jest jednak sita Frx (patrz rownanie (6.10)). Jest ona
wielokrotnoscia najmniejszego oddziatywania, jakie mozna zaobserwowaé w trybie
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statycznym. Poniewaz pomiary rezonansowe sa pomiarami zmiennopradowymi, zde-
cydowanie tatwiejsza jest realizacja selektywnej i waskopasmowej obserwacji wychy-
lenia dzwigni sprezystej. Dodatkowo badania takie mozna przeprowadzi¢ niezaleznie
od zaklocen 1 wibracji o malej czgstotliwosci.

W badaniach rezonansowych, w uktadach z tzw. amplitudowa detekcja drgan bel-
ki, czuto$¢ obserwacji oddziatywania migdzy ostrzem a powierzchnia zalezy od do-
broci Q. Zwiazek ten wyraza rownanie [16]

3.3k
24,0

VF =AA

, (6.13)

w ktorym:

VF — gradient oddziatywania mi¢dzy ostrzem a powierzchnia,
k  — stal sprezystosci belki,

QO —dobro¢ dzwigni,

Ay — amplituda drgan belki nieobciazone;j,

AA — spadek amplitudy drgan pod wplywem oddzialywania.

Zastosowanie zatem dzwigni o wigkszej dobroci stuzy poprawie zdolnosci roz-
dzielczej pomiaru gradientow oddziatywan dynamicznych miedzy ostrzem a po-
wierzchnia. Analize przedstawiona zaleznosciami (6.13) mozna roOwniez przeprowa-
dzi¢ dla wyzszych modéw drgan rezonansowych belki. W tym przypadku zdolnos¢
rozdzielcza wyrazac si¢ bedzie zalezno$cia

Frmin: = \/ HhTB \/ 2K hTB (6.14)
(N0 T fr O

w ktorej &; 1 fr; sa stalymi sprezystosci i czgstotliwos$cia rezonansowa w i-tym modzie
drgan dzwigni.

W tabeli 6.2 przedstawiono wyniki obliczen zdolnosci rozdzielczej pomiaru sily,
zwiazanej z drganiami termicznymi belki, z uwzglednieniem danych zawartych
w tabeli 3.1 1 przy zatozeniu, ze dobro¢ drgan belki jest stata dla wszystkich drgan
rezonansowych.

Tabela 6.2. Zdolnos$¢ rozdzielcza pomiaru sity
— szum termiczny belki w wyzszych modach rezonansowych

Zdolnos¢ rozdzielcza pomiaru sity

Rzad drgan " _ |2kpkiTB
Tmini —
7TfRiQ

1 Fr
2 2,54
3 425
4 5,95
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6.3. Zdolnos¢ rozdzielcza obserwacji nanowychylenia
za pomocg dzwigni piezorezystywnej

W przypadku zastosowania dzwigni piezorezystywnych w mikroskopii sit atomo-
wych o zdolnosci rozdzielczej pomiaru sity i wychylenia ostrza pomiarowego decydu-
ja nastepujace zrodia szumow [136]:

¢ Szum termiczny piezorezystoréw mostka pomiarowego. Kazdy z piezorezystoréw

tworzacych mostek pomiarowy jest zrodtem szumu termicznego Johnsona. Ggstos¢
widmowa napigciowego szumu generowanego przez pojedynczy piezorezystor
Sy =4k, TR, (6.15)
gdzie:
kg — stata Boltzmanna,
T —temperatura czujnika,
R —rezystancja piezorezystora.
Warto$¢ skuteczna napigeia szumu generowanego przez pojedynczy piezorezystor

w pasmie pomiarowym B oblicza si¢ na podstawie zalezno$ci: u, , =+/4kzTRB. Przy

zatozeniu, ze zrodta szumu termicznego sa ze soba nieskolerowane, warto$¢ skuteczna
sygnatu napigciowego zwigzanego z szumami pojedynczych piezorezystorow w prze-

katnej pomiarowej mostka wynosi
Uy, =+/4k,TRB. (6.16)

Napigcie to odpowiada wychyleniu belki zy, 5, ktore mozna obliczy¢ wedlug zaleznosci

> 2k, TRB
2 7 ek TRE (6.17)

T3HE U

Zthp

W przypadku pomiaru sity w trybie statycznym i rezonansowym wychylenie to
odpowiada sitom obliczanym odpowiednio zgodnie z zalezno$ciami:

Fyos =kzyp, (6.18)
kz gy,
e = fQ”* (6.19)

¢ Szum niskoczestotliwo$ciowy 1/f mostka piezorezystywnego. Gestos¢ widmowa
napigciowego szumu 1/f, ktory jest generowany w objgtosci piezorezystora, wy-
raza zalezno$¢ [203]

aU?
S =—, 6.20
() N7 (6.20)
w ktorej:
U — napigcie przyktadane do piezorezystora,
N — liczba no$nikdéw wystepujacych w objetosci piezorezystora,
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f — czgstotliwose,

a — wspotczynnik, ktérego warto$¢ zalezy od przeprowadzanego procesu implantacji
1 wygrzewania piezorezystora.
Po scatkowaniu wyrazenia (6.20) w zakresie czgstotliwosci od fii, dO fiax Otrzymu-

je sig zaleznos¢
2
= GU | S | (6.21)
. N fmin

Liczbe nosnikow, ktore uczestnicza w transporcie ladunku w piezorezystorze
mozna oszacowac¢, mnozac koncentracj¢ domieszkowania przez objgto$¢ piezorezy-
stora. Po przeksztalceniach rownania (6.21) obowiazuje zatem

2
aU f;nax
Uy, = N1 ln( , (6.22)
a’piezo Wpiezotpiezo f min
gdzie:
Lpicz0s Wpiezos tpiezo — Odpowiednio dlugos¢, szerokos¢ 1 grubo$¢ piezorezystora,
N, — koncentracja domieszkowania.

Obliczone wedtug wzoru (6.22) napigcie odpowiada wychyleniu belki

2
) alU In f max
1/ Nulpiezo Wpiezotpiezo fmin

W T3 EdE U

(6.23)

Szum sit dziatajacych na ostrze w trybie statycznym i rezonansowym oblicza si¢
zatem zgodnie z rownaniami:

Fys =25k, (6.24)
k
Fyrr =2y 5 (6.24a)

Udziat szumu niskoczestotliwo$ciowego 1/f jest szczegolnie widoczny w pomia-
rach prowadzonych w trybie statycznym skaningowej mikroskopii sit atomowych.
Poszczegolne stopnie tancucha pomiarowego sa wowczas ze soba sprze¢zone statopra-
dowo i szum mostka piezorezystywnego jest przenoszony bezposrednio do wejscia
regulatora PI. W praktyce laboratoryjnej pomocne jest oszacowanie czgstotliwosci,
przy ktorej gestos¢ szumu 1/f jest rowna gestosci szumu termicznego. Po odpowied-
nich przeksztalceniach rownan (6.15) 1 (6.20) uzyskuje si¢ zalezno$¢

_ aU? _ aU?
4k,TRN  4kyTRpl .., W icrol

piezo " piezo” piezo

Je (6.25)

Dla piezorezystoréw o wymiarach: dlugos¢ 50 um, szeroko$¢ 50 um, grubo$é
2 um i dla koncentracji domieszek 10°* m® oraz wspotczynnika o rownego 2-1077 [204],



100 Rozdziat 6

rezystancji piezorezystora 1 kQ i temperatury 300 K czestotliwos$¢ f., dla ktorej gesto-
$ci szumu termicznego i1 niskoczestotliwosciowego 1/f sa sobie réwne, wynosi okoto
3,5 Hz. Rownanie (6.22) pokazuje rowniez, ze wartos¢ szumu 1/f zalezy od wymiarow
geometrycznych piezorezystora. Zmianie poziomu domieszkowania piezorezystorow,
ktora oznacza dodatkowo zmiang warto$ci wspotczynnikow piezorezystywnych i tem-
peraturowych wspotczynnikow zmian rezystancji piezorezystoréw, towarzyszy¢ musi
rowniez optymalizacja wymiardw geometrycznych piezorezystorow w celu zmniej-
szenia warto$ci szumu 1/f.

Wplyw szumu 1/f moze by¢ rowniez zmniejszany przez odpowiednia modyfikacje
procesoOw wytwarzania dzwigni piezorezystywnych. Dotyczy to zwlaszcza rodzaju
i wlasciwos$ci warstw pasywujacych, ktore pokrywaja belke i obszaru piezorezysto-
row. W objgtosci izolatora moga pojawi¢ si¢ w tym przypadku tadunki zwiazane, ktore
wplywaja na przewodzenie (ruch) nos$nikéw elektrycznych w piezorezystorze. Usu-
nigcie pasywujacej warstwy tlenku w drodze mokrego trawienia eliminuje powierzch-
niowe zrodta szumu 1/£[204], ale utrudnia lub wrecz wyklucza mozliwo$¢ zastosowa-
nia takich dzwigni sprezystych w systemach pracujacych w powietrzu. Wplyw
objetosciowych zrédet szumu niskoczgstotliwo$ciowego moze by¢ redukowany przez
odpowiednie wygrzewanie implantowanych piezorezystorow [205]. Proces wygrze-
wania prowadzi wtedy do zmniejszenia liczby defektow w obszarze piezorezystorow,
dzigki temu zmniejszaja si¢ fluktuacje ruchliwosci no$nikdw. Przeprowadzenie proce-
su wygrzewania wedhug odpowiednio zoptymalizowanego profilu temperatury i czasu
pozwala zmniejszy¢ wspolczynnik « az do wartosci 107 [206, 207].

¢ Szum uktadow elektronicznych wspotpracujacych z mostkiem piezorezystywnym.

W ramach realizowanych prac wlasnych opracowano zespoly wzmacniaczy pomia-
rowych', ktore charakteryzuja si¢ napigciowym szumem termicznym wejécia na
poziomie 4 nV/Hz™. Dodatkowo, dzieki starannemu ekranowaniu termicznemu
i elektrostatycznemu przedwzmacniacza, wpltyw szumu niskoczgstotliwosciowego
1/f uktadéw elektronicznych moze by¢ w istotny sposob zredukowany [208].
W ogolnym bilansie szuméw wystepujacych w systemie wspotpracujacym z belka
piezorezystywna w statycznym i rezonansowym trybie mikroskopii sit atomowych
szumy uktadéw elektronicznych moga by¢ zatem nieuwzgledniane;

¢ Szum drgan termicznych belki. Szum drgan termicznych belki mozna obliczaé

zgodnie z rownaniami (6.8 1 6.9). Nalezy zauwazy¢, ze belki piezorezystywne
charakteryzuja si¢ generalnie wigkszymi warto$ciami stalej sprezystosci w po-
rownaniu ze standardowymi dzwigniami wspolpracujacymi z detektorami
optycznymi.

W tabeli 6.3 przedstawiono wyniki obliczen wlasciwosci pomiarowych i szumo-
wych prostej dzwigni piezorezystywnej stosowanej w statycznej mikroskopii sit atomo-
wych. Obliczenia przeprowadzono dla dzwigni o wymiarach: dtugos¢ 600 um, szero-

"'W opracowanych konstrukcjach zastosowano wzmacniacze instrumentacyjne AD624 firmy Analog
Devices [209].
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ko$¢ 135 um, grubos¢ 7 um, napiecie zasilania 0,5 V; jednoczes$nie przyjeto pasmo po-
miarowe rowne 300 Hz, napigcie zasilania £0,5 V, rezystancj¢ piezorezystoréw 2 kQ.

Tabela 6.3. Zestawienie wtasciwosci pomiarowych i szumowych prostej dzwigni piezorezystywnej
do badan w statycznym trybie mikroskopii sit atomowych

k fr Up,z Up,F 218 Frg Zth B Fus 21/f F 1fs
N/m kHz pV/nm uV/nN nm nN nm nN nm nN
9,1 26,4 3,5 0,4 0,003 0,03 0,02 0,18 0,003 0,03

W tabeli 6.4 przedstawiono natomiast wyniki obliczen wtasciwosci pomiarowych
i szumowych dzwigni stosowanych w mikroskopii sit elektrostatycznych. Obliczenia
wykonano dla belki o wymiarach: dtugo$¢ 650 um, szerokos$¢ 200 pum, grubos¢ 10 pm
i dla pasma pomiarowego rownego 3 Hz, zatozono przy tym, ze dobro¢ belki nie ulega
zmianie przy drganiach wyzszych modow, pozostale parametry przyjeto jak w obli-
czeniach przeprowadzonych dla trybu statycznego.

Tabela 6.4. Zestawienie wtasciwosci pomiarowych i szumowych prostej dzwigni piezorezystywnej
do badan w rezonansowym trybie mikroskopii sit atomowych

Rzad k fr Up,z Up,F 218 Fr Zth B Fiy Ri 21/ F s
drgafi | N/m kHz | uV/nm | pV/nN | nm nN nm nN nm nN
1 30,9 32,7 42 0,140 | 0,0001 | 0,003 | 0,001 | 0,0001 | 0,0001 0,0

2 1246,3 | 2044 1.4 | 0,001 | 00003 | 0,008 | 0,001 | 0,0005 | 0,0001 | 0,0
3 97953 | 5732 | 42 | 0,001 | 0,0004 | 0,013 | 0,002 | 0,0350 | 0,0001 | 0,0
4 [ 364500 | 1124,1 | 25,0 | 0,0001 | 0,0006 | 0,018 | 0,002 | 0,0250 | 0,0001 | 0,0

Charakterystyka pomiaréw rezonansowych prowadzonych za pomoca dzwigni
piezorezystywnej przedstawia si¢ nastepujaco:

¢ W przypadku drgan w pierwszym i drugim modzie najwigkszy udzial w bilansie
wszystkich szuméw ma szum drgan termicznych belki. Wptyw szumu termicz-
nego drgan belki w pierwszym i drugim modzie drgan belki moze by¢ reduko-
wany w uktadach prozniowych i niskotemeperaturowych [210]. Dzigki redukc;ji
szumu termicznego mozliwa byta detekcja przejscia szklistego w warstwach po-
li-metylo-meta-akrylatu o grubosci 50 nm. Podstawg takich eksperymentow sta-
ly sig¢ obserwacje pojemnosci wystepujacej w ukladzie kondenstora, jaka tworzy
przewodzace mikroostrze, warstwa polimeru i przewodzace podtoze. Pojemnos¢
ta jest rowniez funkcja przenikalnosci elektrycznej cienkiej warstwy polimero-
wej. W zaproponowanym systemie, w ktorym wykorzystano piezorezystywne
dzwignie, mozliwe byty obserwacje zmian przenikalnosci elektrycznej ¢ z roz-
dzielczoscia 3-107° [211].

¢ W przypadku drgan w trzecim i czwartym modzie rezonansowym udzial szumu
zwiazanego z szumem termicznym mostka rosnie i staje si¢ dominujacy w catym
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rachunku. Przeprowadzone powyzej obliczenia maja jednak charakter przyblizo-
ny. Jednym z ich zatozen bylo zalozenie, ze dobro¢ drgan jest stata dla oscylacji
we wszystkich modach. Wyniki eksperymentalne prezentowane w pracy [119]
pokazuja jednak, ze dobro¢ dzwigni o wymiarach zblizonych do wymiaréw anali-
zowanej dzwigni piezorezystywnej zwigksza si¢ dla drgan o czgstotliwosci w za-
kresie od 1 do 2 MHz. Dodatkowo nalezy zauwazy¢, ze dobro¢ drgan zalezy silnie
od wymiardw poruszajacej si¢ belki. W przypadku dzwigni o wymiarach submi-
krometrowych, przeznaczonych do obserwacji oddzialywan w zakresie pojedyn-
czych aN, dobro¢ drgan jest w przyblizeniu o jeden rzad wigksza niz dla dzwigni
standardowych stosowanych w mikroskopii sit atomowych. Powodem takiego
zjawiska sa mniejsze oddziatywania migdzy drgajaca mikrobelka a otaczajacym
powietrzem [211]. Szum termiczny mostka mozna réwniez w sposob istotny
zmniejszy¢, prowadzac badania w warunkach ultrawysokiej proézni i w niskiej
temperaturze [128, 129]. W obserwacjach wlasciwosci magnetycznych warstw
nadprzewodzacych NbSe, wprowadzenie dzwigni piezorezystywnej w drgania re-
zonansowe trzeciego rzedu pozwolito na trzykrotng poprawe stosunku sygnat
—szum [128]. Dodatkowym atutem pomiaréw realizowanych w wyzszych modach
jest mozliwos¢ skanowania powierzchni ze zwigkszona predkoscia przesuwu
ostrza, co umozliwia skrocenie czasu pomiaru.

¢ W badaniach rezonansowych catkowicie moze by¢ wyeliminowany wptyw ni-

skoczgstotliwosciowego szumu 1/f. Uzyskuje si¢ to dzigki odpowiedniemu za-
projektowaniu i wykonaniu piezorezystorow, dla ktorych czestotliwosé zatama-
nia szumu niskoczgstotliwosciowego musi by¢ wielokrotnie mniejsza od
czgstotliwosci rezonansowych mikrobelki.

Powyzsze uwagi charakteryzuja wlasciwosci pomiarowe rezonansowej mikrosko-
pii sit atomowych, ktéra pozwala na obserwacje zmian oddziatywan dynamicznych
skupionych na mikroostrzu w zakresie pojedynczych pN. W tabeli 6.5 zestawiono, dla
poréwnania, wlasciwosci szumowych dzwigni krzemowej, stosowanej w elektrosta-
tycznej mikroskopii sit atomowych, przeznaczonej do wspotpracy z optycznymi de-
tektorami nanougigcia [70].

Tabela 6.5. Zestawienie wlasciwosci szumowych
dzwigni do badan w rezonansowym trybie mikroskopii sit atomowych

Rzad k Jr Z7s Fr
drgan N/m kHz nm nN
1 2,81 81,9 0,0003 0,0009
2 113,52 540,54 0,0003 0,0022
3 890,77 1435,57 0,0003 0,0038
4 3422,58 2784,37 0,0003 0,0053

Obliczen dokonano dla nastgpujacych wymiaréw czujnika: dlugos$¢ 225 pum, sze-
rokos$¢ 28 um, grubos¢ 3 pum i dla dobroci Q rownej 400. Poréwnujac whasciwosci
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dzwigni piezorezystywnych i dzwigni wspotpracujacych z optycznymi detektorami
drgan w rezonansowej mikroskopii bliskich oddzialywan nalezy zauwazy¢, ze:
¢ w przypadku zastosowania dzwigni piezorezystywnych i optycznych w rezonan-
sowych trybie mikroskopii sit atomowych zdolno$ci rozdzielcze pomiaru sity
dziatajacej na ostrze pomiarowe sg zblizone;
¢ stosunkowo mata podstawowa czgstotliwo§¢ rezonansowa dzwigni piezorezy-
stywnej (ok. 32 kHz) wymaga bardzo starannego ekranowania systemu pomia-
rowego od zaktocen i wibracji w przypadku dzwigni piezorezystywnych pomiar
sygnalow odpowiadajacych drganiom rezonansowym wyzszego rzedu nie sta-
nowi istotnego problemu technicznego i wiaze si¢ jedynie z zastosowaniem do-
datkowych selektywnych stopni wzmocnienia;
¢ duze wartosci czgstotliwosci rezonansowych wyzszego rzedu belki optycznej
komplikuja pomiar sygnaléw odpowiadajacych drganiom mikroostrza. Wigksze
pasmo pomiarowe przetwornika I/U w potaczeniu z jego mniejszym wzmocnie-
niem oznacza degradacje wlasciwosci szumowych stopnia wejsciowego. Dodat-
kowo, poniewaz pozycje strzalek drgan rezonansowych wyzszych modow nie
pokrywaja si¢ ze soba, optyczna obserwacja tacznych oscylacji wiaze si¢
z mniejszg czutoscig systemu i ogromnymi trudnos$ciami zwigzanymi z optymal-
nym ustawieniem plamki laserowej wzdtuz belki pomiarowe;.



7. Zagadnienia pomiaru sily i wychylenia
w mikroskopii bliskich oddzialywan

W mikroskopii bliskich oddziatywan warto$¢ skupionej na mikroostrzu sity F
wyznacza si¢ na podstawie iloczynu statej sprezystosci dzwigni & i wychylenia ostrza
z: F=kz. Znajomo$§¢ wartosci tego oddzialywania ma podstawowe znaczenie w sta-
tycznej mikroskopii bliskich oddziatywan, szczegélnie w pomiarach wiasciwosci
mechanicznych powierzchni technologicznych i preparatow biologicznych. Opisana
procedura jest jednak obarczona wieloma btedami, ktére wiaza si¢ z niedoktadnoscia
wyznaczenia stalej sprezystosci belki pomiarowej i wychylenia koncéwki pomiaro-
wej. W ponizszym podrozdziale przedstawiono sposoby wyznaczania stalych sprezy-
stosci dzwigni sprezystych mikroskopu sit atomowych i metody kalibracji odpowiedzi
detektora ugigcia mikrobelki. Omowiono takze, opracowane w ramach prac wlasnych,
metody wyznaczania wtasciwosci metrologicznych prostych dzwigni piezorezystyw-
nych i dzwigni do pomiaru sit tarcia i nacisku.

7.1. Wyznaczanie stalej sprezystosci belki pomiarowe;j
mikroskopu bliskich oddzialywan

W przypadku dzwigni wspotpracujacych z optycznymi detektorami wychylenia
mikroostrza trudno$ci w wyznaczaniu wartos$ci stalej sprezystosci dzwigni wiaza si¢ z:

¢ Nieznajomos$cia wartosci modutu Younga materiatu, z jakiego wykonana jest
dzwignia mikroskopu. Dotyczy to zwlaszcza powszechnie stosowanych dzwigni wy-
konanych z azotku krzemu Si;N, [80]. Material ten jest zwykle osadzany w technice
LPCVD (ang. Low Pressure Chemical \Vapor Deposition) i w tym przypadku wlasci-
wosci sprezyste warstwy zaleza silnie od przebiegu procesu technologicznego. Dodat-
kowo na wartos¢ stalej sprezystosci calej struktury czujnika ma wplyw pokrycie meta-
liczne nalozone w celu zapewnienia odbicia wiazki laserowej od tylnej $ciany
mikrodzwigni. Wlasciwosci mechaniczne tej warstwy zaleza bardzo silnie od procesu
osadzania i grubos$ci pokrycia.
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¢ Niedoktadnoscia okreslania wymiardw geometrycznych belki. W praktyce la-
boratoryjnej stosowane sa zwykle dzwignie o dtugosci kilkuset i szerokosci kilku-
dziesigciu mikrometrow oraz o grubosci ponizej jednego mikrometra. Wyznaczenie
dlugosci i szeroko$ci mikrobelki, wykonywane za pomoca kalibrowanych mikro-
skopoéw optycznych, jest jednak utrudnione przez niejednorodny przekrdj poprzecz-
ny dzwigni. Przeprowadzane procesy trawienia struktury powoduja bowiem, ze bel-
ka jest zwykle wezsza po stronie, po ktdrej znajduje si¢ mikroostrze, i rozszerza si¢
wokot punktu nasady. W zalezno$ci od przebiegu procesu trawienia i wykonania
litografii wymiary te moga ulega¢ zmianom trudnym do ujgcia analitycznego.
W przypadku pomiaru grubosci mikrodzwigni najwigksze trudno$ci wiaza si¢
z ograniczong zdolno$cia rozdzielcza mikroskopow optycznych, ktora uniemozliwia
doktadne odwzorowanie submikrometrowych szczegdtow czujnika. Zastosowanie
skaningowej mikroskopii elektronowej jest natomiast ograniczone w tego typu eks-
perymentach w zwiazku z duza niedoktadno$cia kalibracji mikroskopu. Jednocze-
$nie mala grubos¢ dzwigni utrudnia wskazanie na zarejestrowanym obrazie poczatku
i konca struktury.

¢ Koniecznos$cia uwzglednienia wplywu masy i miejsca osadzenia mikroostrza na
powierzchni belki. Masa standardowego ostrza pomiarowego o wysokosci kilkunastu
mikrometréw, osadzonego na koncowce dzwigni, silnie obciaza belke 1 zmienia czg-
stotliwo$¢ rezonansowa jej drgan. Trudno$ci przeprowadzenia procesu litografii defi-
niujacej ksztalt czujnika powoduja natomiast, ze to stosunkowo cigzkie ostrze moze
nie znajdowac si¢ na osi podtuznej czujnika. W rezultacie dochodzi do skrecenia
i drgan torsyjnych belki.

Przedstawione wzgledy powoduja, ze opracowano wiele metod kalibracji wyzna-
czania stalej sprezysto$ci dzwigni mikroskopu bliskich oddziatywan. Mozliwy jest
zasadniczo nastgpujacy ich podziat:

¢ Metody geometryczne, tzn. wymagajace znajomosci wymiaréw belki sprezystej;

na podstawie tych wymiaréw i po przeprowadzeniu dodatkowych eksperymen-
tow, takich jak np. rejestracja drgan rezonansowych w roznych osrodkach, obli-
cza si¢ stala sprezystosci czujnika.

¢ Metody termiczne, w ktorych rejestrowane sa drgania termiczne belki i na pod-

stawie znajomosci warto$ci amplitudy tych drgan wnioskuje si¢ o wartosci stalej
sprezystosci belki.

¢ Metody ugigcia dzwigni zadang sita. W tym przypadku niezbgdny jest pomiar

ugigcia badanej belki znana sila. Pozwala to na okreslenie stalej sprezystosci
czujnika niezaleznie od ksztattu i wtasciwosci mechanicznych catej struktury
czujnika.

W tabeli 7.1 przedstawiono charakterystyke wybranych metod kalibracji statej
sprezystosci dzwigni sprezystych wspolpracujacych z optycznymi detektorami wychy-
lenia belki sprezyste;j.
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Tabela 7.1. Metody wyznaczania statej sprezystosci dzwigni sprezystych
mikroskopu bliskich oddziatywan

Lp. Metoda Doktadnosé¢ Opis Uwagi
pomiar czgstotliwo$ci . . .
. S utrudnione manipulacje
Pomiar czgstotliwosci rezonansowych belek L o
rezonansowej belki sprezystych wolnych obciazeniem, jakie stano-
1 L 10% . s . wia kulki lateksowe
obciazonej dodatkowa i obciazonych kulkami .
masa [212] lateksowymi lub wolfra- mocowane na koncowee
. mikrodzwigni
mowymi
Pomiar czestotliwosci . . . s
rezonansowej belki pomiar czgstotliwosci wymaga znajomosc¢
2 e . 5% rezonansowych belek liczby Reynoldsa
W prozni i w cieczy RS- . dniesienia
[213,214] w prozni i cieczy cieczy o
Wyznaczaniu statej
sprezystosci na pod- obserwacja drgan rezo- wymaga znajomosci
3 | stawie obserwacji 5+10% nansowych belki szerokos$ci 1 dtugosci
drgan rezonansowych W powietrzu belki
mikrobelki [215]
Pomiar czgstotliwosci wymaga zastosowania
rezonansowych obserwacja szumu specjalistycznych
dzwigni na podstawie ) termicznego drgan belki, | analizatorow widma
4 . 10+20% R . N
obserwacji szumu po docisnigciu belki czestotliwosci
termicznego drgan do twardego podtoza i znajomosci wychylenia
belki [216, 217] koncowki belki
wymaga zastosowania
specjalistycznych
Pomiar czgstotliwosci obserwacja krzywych analizatorow widma czg-
5 | rezonansowych belki I rezonansowych I'i IT stotliwosci i ktopotliwego
i Il modu drgan [218] modu drgan justowania detektora
optycznego przy obserwa-
cji drgan wyzszych rzgdow
Pomiar wychylenia
6 belki ugigtej 50% pomiar wychylenia belki | wymaga kalibracji
pomocniczym ° przy ugigciu zadang sita | pomocniczego wahadta
wahadlem [219]
10% maga pomiaru
. ‘ dla dzwigni . . WY A
Pomiar wychylenia 1 s t:;égm pomiar wychylenia wychylenia belki
7 | belki ugigtej zadana sita sprezyst (3 ‘i dZzwigni uginanej 1 zastosowania
[220] prezyste .. | zadawanag sita zintegrowanej glowicy,
mniejszej niz .
tzw. nanointendera
1 N/m
wymaga zastosowania
Pomiar wychylenia pomiar wychylenia belki | belek odniesienia
3 belki przy ugigciu 10% poddawanej naciskowi 0 znanej statej
dzwignia odniesienia ’ wywieranemu za pomoca | Sprezystosci;
[221] belki odniesienia klopotliwe justowanie

miejsca nacisku
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7.2. Kalibrowanie detektora
wychylenia koncowki pomiarowej

Metody obserwacji ugigcia belki opisano w rozdziale 4. niniejszej pracy. Kazdy
z opisanych uktadow detekcji wymaga jednak przeprowadzenia kalibracji jego odpo-
wiedzi elektrycznej wystepujacej przy znanym wychyleniu ostrza. W praktyce labora-
toryjnej oznacza to zwykle zarejestrowanie odpowiedzi detektora wychylenia ostrza,
gdy:

¢ Skanowana jest powierzchnia preparatu o zdefiniowanej topografii. W tym przy-
padku do kalibracji detektora ugigcia ostrza stosuje si¢ jako podtoza wzorcowe czyste
powierzchnie krystaliczne [222], nanorurki weglowe [223, 224] Iub podloza wytwa-
rzane metodami mikroelektronicznymi [225, 226]. Charakterystyke zastosowan po-
szczegblnych preparatow zestawiono w tabeli 7.2.

Tabela 7.2. Pomiar wysoko$ci mikro- i nanostruktur za pomoca mikroskopu bliskich oddziatywan
— sposoby kalibracji systemu

Lp. | Rodzaj podtoza do kalibracji | Zakres kalibracji Uwagi

pomiary powierzchni atomowych,
eksperymenty mozliwe do przeprowadzenia
0+1 nm jedynie w warunkach UHV;

mozliwosc¢ kalibracji piezoaktuatora rowniez
w plaszczyznie skanowania

Podtoza krystaliczne Si,
WSe, [222]

przypadkowe utozenie nanorurek

Nanorurki weglowe na krystalicznym podtozu (najczesciej

2 [223, 224] 0+3 nm z grafitu lub miki) utrudnia pomiar
w kierunkach prostopadtych do osi dzwigni
Podloza wykonywane
metodami mikroelektronicz- wygodne w zastosowaniu, wysokos¢ probki
3 nymi (np. struktury z dwu- 0100 nm wymaga wstepnej kalibracji za pomoca
tlenku krzemu, polikrzemu elipsometru lub kalibrowanych mikroskopow
osadzone i trawione na pod- sit atomowych

tozu krzemowym) [225, 226]

¢ Belka jest uginana za pomoca zintegrowanego z mikroskopem aktuatora piezo-
ceramicznego. Metoda ta jest wygodna w zastosowaniu, wymaga jednak znajomosci
peinej charakterystyki metrologicznej aktuatoréw piezoelektrycznych, zgodnie z uwa-
gami przedstawionymi w rozdziale 9. Czgsto wygodne jest kalibrowanie nie tylko
detektora wychylenia belki sprezystej, ale rowniez catego systemu sterowania mikro-
skopu bliskiego pola. W takich eksperymentach moduluje si¢ warto§¢ zadana oddzia-
lywania, ktore powinno by¢ zachowane migdzy ostrzem a powierzchnia. Jednoczesnie
monitorowane jest wyjscie regulatora PI, ktory tak steruje wysokoS$cia zawieszenia
mikrosondy, aby ten warunek byl spelniony. Przeprowadzenie takiej procedury kali-
bracyjnej umozliwia oceng jako$ci sterowania i odpowiednie dostrojenie regulatora.
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Dodatkowo, przy znanej charakterystyce aktuatora piezoelektrycznego, pozwala to na
wyznaczenie charakterystyk przetwarzania mikroskopu bliskiego pola we wspotrzed-
nych

wartos¢ bliskiego pola = f(wartosci zadaney)
lub
sygnat detektora = f(wartosSci zadanej).

Nalezy tez zauwazy¢, ze odpowiedz optycznych detektorow wychylenia mikro-
ostrza zalezy od mocy sygnatu odbitego od powierzchni belki sprezystej, pozycji
i intensywnosci padajacej wiazki $wietlnej oraz ustawienia detektora promieniowania
odbitego od belki. Kalibracja detekcji wychylenia koncowki pomiarowej powinna by¢
zatem dokonywana dla kazdej dzwigni bezposrednio po jej zamocowaniu w glowicy
mikroskopu i po kazdej zmianie zjustowania uktadu optycznego. Koniecznos¢ czeste-
go przeprowadzania opisanych czynnosci zwicksza czasochtonno$¢ badan i jest man-
kamentem optycznych rozwiazan detektorow ugigcia belki pomiarowe;.

Wartos¢
zadana

Wychylenie
ostrza

Detektor
I<— wychylenia
ostrza

Wzmacniacz
pomiarowy

Dzwignia I
N

Wzmacniacz [HV
(_‘ Regulator PI Hy F

S . / Fl
‘erowanie
Piezoaktuator Z Prébka

Rys. 7.1. Uktad do kalibracji czutosci detekcji wychylenia ostrza pomiarowego

Komputer PC
Przetworniki DSP,
Wejscia/Wyjscia AC/CA

7.3. Wyznaczanie wlasciwosci metrologicznych
prostych belek piezorezystywnych

W przypadku zastosowania w mikroskopii bliskich oddzialywan dzwigni piezore-
zystywnych w procedurze wyznaczania statej sprezystosci belki i odpowiedzi detekto-
ra piezorezystywnego nalezy uwzglednic, ze:

¢ dzwignia jest wykonana w catosci z krzemu monokrystalicznego (tzn. nie ma

pokry¢ odblaskowych i pasywujacych) i ze 0§ podhuzna czujnika pokrywa sig
z osia [011] krysztalu; w tym przypadku modut Younga niedomieszkowanego
krzemu wynosi w temperaturze 300 K 169 GPa;

¢ przekroj poprzeczny belki jest jednorodnie prostokatny; wielko$¢ podtrawienia,

jakie powstaje podczas plazmowego wycinania ksztattu belki z membrany mi-
kromechanicznej jest bowiem wielokrotnie mniejsza od szerokos$ci czujnika;
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¢ masa ostrza nie obciaza belki; stosunek masy typowej belki piezorezystywnej do
masy jej ostrza wynosi bowiem okoto 4000, a w przypadku dzwigni wspotpracu-
jacych z detektorami optycznymi stosunek ten jest rowny okoto 120.
Przedstawiona charakterystyka pokazuje, ze kalibrowanie systemu z belkami pie-
zorezystywnymi jest w istotny sposob uproszczone i cechuje sig, w poroOwnaniu
z uktadami optycznymi, wigksza wiarygodnoscia [227]. W omawianym przypadku,
przy zatozeniu niezmiennych parametrow ukladow elektronicznych wspotpracujacych
z detektorem piezorezystywnym, o wyniku pomiaru oddzialywania skupionego na
mikroostrzu decyduja bowiem jedynie wlasciwosci metrologiczne belki piezorezy-
stywnej. Dodatkowo wiasciwosci te, do ktorych naleza: stata sprezystosci, czgstotli-
wo$¢ rezonansowa, czuto§¢ pomiaru wychylenia i sily, nie sq zwiazane z systemem,
w jakim belka jest stosowana i moga by¢ okreslane niezaleznie od niego [227].
Warto$¢ stalej sprezystosci £ jednorodnej dzwigni o przekroju prostokatnym okre-
$la rGwnanie

3
szbd

413 > (7‘1)

w ktorym:

E — modut Younga materiatu belki,
b — szeroko$¢ dzwigni,

d — grubo$¢ dzwigni,

[ — dhugos¢ belki.

W przypadku typowych dzwigni piezorezystywnych stosowanych w mikroskopii
sit atomowych (tzn. dzwigni o dtugosci ok. 600 um i szeroko$ci ok. 100 pm) dtugosé
dzwigni [ oraz jej szeroko$¢ b wyznacza si¢ za pomoca mikroskopu optycznego z do-
ktadnos$cia okoto 1%. Istotnym problemem pomiarowym jest natomiast pomiar grubo-
éci belki d'. Parametr ten wyznacza si¢ na podstawie pomiaru czestotliwo$ci rezonan-
sowej dzwigni. W przypadku dzwigni o przekroju prostokatnym czgstotliwose
rezonansowa belki oblicza si¢ z zalezno$ci

352d [E
=2 =, 7.2
S 4nl* \3p (7.2)

w ktorej p jest gestoscia materiatu belki (w przypadku krzemu p = 2330 kg/m’
w temperaturze 300 K).

Po przeksztatceniach rownania (7.1) i podstawieniu do rownania (7.2) otrzymuje
si¢ zalezno$¢ umozliwiajaca obliczenie wartosci stalej sprezystosci k& na podstawie
zarejestrowanej czestotliwosci rezonansowe; f;

! Grubo$¢ wytwarzanych dzwigni piezorezystywnych lezy w zakresie od 5 do 15 um. Mata glebia
ostro$ci mikroskopu optycznego przy duzych powigkszeniach oraz utrudnione justowanie obiektu pomia-
rowego w polu widzenia uniemozliwia praktycznie rzetelny pomiar grubosci belki.
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3
k=11,27EbP £} (%") (7.3)

Wzgledny blad wyznaczenia statej sprezystosci na podstawie pomiaru czgstotli-
woS$ci rezonansowej wynosi zatem

dk_db il d,

+3— 437 (7.4)
kb 1 " f
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Rys. 7.2. Uktad do pomiaru czgstotliwosci rezonansowych

Skonstruowany na potrzeby eksperymentalne system pomiarowy pozwala ustali¢
warto$¢ czestotliwosci rezonansowej belki z doktadnoscia 0,5% (rys. 7.3) [227, 228].
System ten sktada si¢ z generatora sygnalowego o duzej rozdzielczosci, firmy
Stanford Research Systems, typu DS340, uktadu wzmacniacza pomiarowego, pros-
townika sygnalowego (o regulowanym wzmocnieniu w zakresie od 10 do 500 V/V
w pasmie pomiarowym do 500 kHz) i uktadu synchronizacji modulacji czestotliwosci.
System ten jest polaczony z karta przetwornikoéw A/C i C/A, sterowanych za
posrednictwem komputera PC. Zgodnie z rownaniem (7.4) system ten pozwala zatem
na wyznaczanie statej sprezystosci belek piezorezystywnych z doktadnoscia 5%.

W praktyce laboratoryjnej wartosci statych sprezystosci k& dzwigni o przekroju
prostokatnym o znanej dtugosci i szerokosci wygodnie jest odczytywac¢ z nomogra-
moéw przedstawionych na rysunkach 7.3a,b.

Okreslanie wlasciwosci metrologicznych czujnikow piezorezystywnych obejmuje,
oprocz wyznaczania statej sprezystosci czujnika, rowniez wyznaczanie czutosci detek-
cji wychylenia mikrosondy i sity nacisku dzialajacej na te¢ sondeg. Nalezy zauwazy¢
w tym przypadku, ze rownania (4.12), (4.13) maja charakter jedynie przyblizony i ze
stanowia one podstawe do oszacowania czuto$ci pomiaru sity i wychylenia przy na-
stepujacych zalozeniach:

¢ piezorezystory sa ulokowane na powierzchni dzwigni,
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¢ piezorezystory znajduja si¢ doktadnie w obszarze najwickszych naprezen me-
chanicznych powstajacych przy ugieciu dzwigni,
¢ znane sa poziomy domieszkowania piezorezystoréw i temperatura czujnika pie-

zorezystywnego.
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Rys. 7.3. State sprezystosci i grubos¢ dzwigni sprezystych
stosowanych w mikroskopii sit elektrostatycznych:
a) dzwignie o wymiarach: dtugos$¢ 650 pm, szeroko$¢ 200 um,
b) dzwignie o wymiarach: dtugos¢ 225 pm, szeroko$¢ 38 um

W praktyce laboratoryjnej spetienie tych zatozen nie jest mozliwe, a znajomos¢
wszystkich parametrow technologicznych jest niepelna. Dodatkowo, w przypadku
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dzwigni podwojnych, analityczne obliczenie wartosci odpowiedzi elektrycznej w fun-
kcji ugiecia koncowki belki jest praktycznie niemozliwe. Sciste ustalenie czutoci
detektora piezorezystywnego w funkcji sity nacisku i wychylenia koncowki jest zatem
mozliwe jedynie po przeprowadzeniu procedury kalibracji dzwigni mikroskopu sit
atomowych. Procedura kalibracji dzwigni piezorezystywnej polega na wychyleniu
koncoéwki ostrza o zadang warto$¢ 1 rejestracji odpowiedzi elektrycznej detektora.
W przypadku prostych dzwigni piezorezystywnych do ich kalibracji stosuje si¢ glowi-
cg¢ pomiarowa pokazang na rysunku 7.4.

Rys. 7.4. Glowica pomiarowa stosowana do kalibracji dzwigni piezorezystywnych [227]

Badana dzwignia jest mocowana na pochylnym uchwycie, ktoéry umozliwia dowolne
ustawienie belki w stosunku do ruchomego stolika z aktuatorem piezoceramicznym.
Aktuator ten, naciskajac na koncowke dzwigni, wychyla ja o zadana wartos¢. Wychyle-
nie piezorurki byto kalibrowane za pomoca interferometru §wiattowodowego i w przy-
padku urzadzenia pokazanego na rysunku 7.4 wynosi 27,7 nm/V.

Przyktad kalibracji dzwigni piezorezystywnej o wymiarach: dlugos¢ 650 um, sze-
rokos$¢ 135 um przedstawiono na rysunku 7.5. Drgania rezonansowe pierwszego rze¢-
du zarejestrowano przy wzbudzeniu aktuatora sygnatem o czgstotliwosci réwnej
43 413 Hz. Zgodnie z opisana powyzej procedura grubos¢ dzwigni wynosi 13,35 um,
a stata sprezystosei belki jest rowna 48,87 N/m. Zgodnie z analizg przedstawiona w roz-
dziale 4., czuto$¢ pomiaru wychylenia koncowki belki przy zasilaniu detektora napigciem
symetrycznym o wartosci 0,45 V wynosi w tym przypadku 5,1 pV/nm, a czuto$¢ pomia-
ru sily dzialajacej na koncowke sondy jest rowna 0,1 pV/nN. Przeprowadzona kalibracja
wykazata jednak, Ze rzeczywista czuto§¢ wychylenia koncowki jest rowna 2,9 uV/nm,
a czulo$¢ pomiaru sity skupionej na koncéwce sondy wynosi natomiast 0,06 pV/nN.
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Rys. 7.5. Odpowiedz czujnika wychylenia prostej belki piezorezystywnej
przy ugigciu koncowki o 700 nm

7.4. Wyznaczanie wlasciwosci metrologicznych
belek piezorezystywnych
do pomiaru sily nacisku i tarcia

W przypadku dzwigni piezorezystywnych do pomiaru sit nacisku i tarcia (rys. 4.9
1 4.10) obliczenie analityczne warto$ci statej sprezystosci czujnika, w funkcji wymia-
row geometrycznych sensora lub jego czestotliwosci rezonansowej, jest niemozliwe.
Najwigksze trudno$ci wynikaja ze zlozonej konstrukcji mechanicznej czujnika
i z anizotropowych wlasciwosci krzemu, z ktorego wykonana jest dzwignia.

Ustalenie wartos$ci statej sprezystosci belki na podstawie jej zarejestrowanej czg-
stotliwo$ci rezonansowej jest mozliwe jednak dzigki modelowaniu whasciwosci me-
chanicznych czujnika metoda elementow skonczonych.

Na rysunku 7.6 przedstawiono zarejestrowana przyktadowa krzywa rezonansowa
belki piezorezystywnej do pomiaru sily nacisku i tarcia. Czgstotliwo$¢ rezonansowa
czujnika wynosita w tym przypadku 43 200 Hz.

Na rysunku 7.7 zaprezentowano — odpowiednio — wykresy zaleznosci stalej spre-
zystos$ci okreslanej w osi Z 1 ptaszczyznie ZX czujnika od czgstotliwo$ci rezonansowej
dzwigni.

Na podstawie zaprezentowanych charakterystyk mozna ustali¢, ze dla czujnika,
ktorego krzywa rezonansowa pokazano na rysunku 7.6, state sprezystos$ci czujnika
wzdluz osi Z i X wynosza odpowiednio 72,5 1 89 N/m.
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Rys. 7.6. Krzywa rezonansowa podwojnej belki piezorezystywnej,
czgstotliwo$¢ rezonansowa f, = 43 250 Hz, stala sprezystosci £ = 65,8 N/m,
dobro¢ O =266
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Rys. 7.7. Wartosci statych sprezystosci wzdtuz osi Z i grubosé piezorezystywnej belki
do deteke;ji sity nacisku i tarcia w funkcji czegstotliwosci rezonansowej sensora
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Odpowiedz piezorezystywnego detektora sily nacisku i tarcia moze by¢ réwniez
rejestrowana w przypadku ugiecia koncoéwki mikrobelki o zadang wartos¢ w gtowicy
pomiarowej mikroskopu bliskich oddziatywan. Metoda ta jest szczegdlnie wygodna
w przypadku skanowania powierzchni nastgpujacego bezposrednio po kalibracji czuj-
nika. W takich eksperymentach nalezy jednak uwzgledni¢ kat pochylenia mikrobelki
w uchwycie sondy pomiarowej (rys. 7.9). W skonstruowanych w Politechnice Wro-
ctawskiej systemach pomiarowych kat pochylenia dzwigni w stosunku do uchwytu
(rys. 7.9) wynosi 10°. Dla wychylen aktuatora Az duzo mniejszych niz grubos¢ czuj-
nika mozna przyjac, ze kat pochylenia belki w stosunku do uchwytu nie ulega zmianie
przy testowym ugigeiu, tzn. o' = a” = a. W tym przypadku wychylenie ostrza Az,
mozna obliczy¢ na podstawie zaleznosci (rys. 7.9)
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Rys. 7.8. Wartosci statych sprezystosci wzdtuz osi X 1 grubosé belki piezorezystywnej
do deteke;ji sity nacisku i tarcia w funkcji czgstotliwo$ci rezonansowej sensora

T ——

Rys. 7.9. Kat pochylenia belki
a wydhuzenie piezoaktuatora
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Zgodnie z uwagami zawartymi w podrozdziale 7.2, w czasie rejestracji odpowie-
dzi detektora piezorezystywnego sita nacisku koncowki belki na powierzchnig stolika
jest stabilizowana w uktadzie petli sprz¢zenia zwrotnego mikroskopu bliskich oddzia-
tywan. Odpowiedz piezorezystywnego detektora sily nacisku, zaobserwowana przy
nastgpujacych nastawach regulatora PI sterujacego wartoscia oddziatywania skupio-
nego na mikroostrzu: zakres proporcjonalnosci k, = 0,4, stala catkowania 7; = 0,4 s,
przedstawiono na rysunku 7.10. W przeprowadzonych eksperymentach sita nacisku
koncowki belki na stolik piezoaktuatora byta dodatkowo modulowana sygnatem
o czgstotliwosci 600 Hz 1 wartosci skutecznej 500 mV, ktory byl przyktadany do pie-
zoaktautora sterujacego wysokoscia zawieszenia ostrza ponad preparatem. Przyktada-
ne napigcie odpowiadato w tym przypadku wydtuzeniu rurki o 3 nm i modulacji sity
nacisku o 217,5 nN. Czestotliwo$¢ sygnalu modulujacego byta tak dobierana, aby
lezata powyzej czegstotliwosci granicznej regulatora PI i jednoczes$nie byta mniejsza od
gbrnej czestotliwosci przenoszenia wzmacniaczy pomiarowych ( fr.x = 10 kHz). Wi-
doczne na charakterystyce przesunigcie fazowe miedzy pobudzeniem aktuatora a od-
powiedzia czujnika wynika z ograniczonego pasma przenoszenia wzmacniacza wyso-
konapigciowego oraz przesuni¢¢ fazowych wnoszonych przez uktady wzmacniacza
pomiarowego wspotpracujacego z detektorem piezorezystywnym.
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Rys. 7.10. Odpowiedz detektora piezorezystywnego na statyczne wychylenie dzwigni (symetryczne
napigcie zasilania detektora U= +1 V, wzmocnienie fancucha pomiarowego 50 000 V/V)

Po uwzglednieniu kata pochylenia uchwytu mikrosondy ustalono, ze czuto$¢ de-
tektora piezorezystywnego w funkcji ugigcia koncéwki mikroostrza w temperaturze
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298 K wynosi (AU)x, = 1,0 pV/nm z doktadno$cia £5%. Czuto§¢ dzwigni piezorezy-
stywnej w funkcji ugiecia koncowki belki sita nacisku oblicza si¢ z zaleznosci

(AU)AF :(AU)Azk' (7.5)

Dla dzwigni, ktorej krzywa rezonansowa przedstawiono na rysunku 7.6, czuto$¢ ta
wynosi (AU)ar = 65,80 pV/nN z dokladnos$cia £5,5%.

W przypadku opisywanych dzwigni piezorezystywnych zadaniem pomiarowym jest
réwniez okreslenie czutosci detektora piezorezystywnego w sytuacji oddzialywania na
ostrze pomiarowe sita tarcia. W takich badaniach sita nacisku ostrza na powierzchnig
powinna by¢ stabilizowana w ukladzie sprzgzenia zwrotnego mikroskopu bliskich od-
dzialywan. W przeprowadzonych eksperymentach ostrze pomiarowe zostalo zanurzone
przez nacisk sila 1 uN w nieutwardzonej termicznie warstwie fotorezystu. Jednoczesnie
potozenie probki jest modulowane w kierunku prostopadtym do osi podluznej dzwigni
sygnatlem o amplitudzie 2 nm. Odcisk w warstwie polimerowej, jaki powstaje pod
wplywem stosunkowo duzej sity nacisku, taczy trwale badana dzwigni¢ z poruszajaca
si¢ pod nig powierzchnia. Mozliwe jest dzigki temu wychylenie struktury w kierunku
prostopadtym do osi podluznej czujnika. Przebieg sygnatéw sterujacych wychyleniem
piezoaktuatora wzdtuz osi X i zarejestrowanych na wyjsciu detektora sit tarcia pokazano
na rysunku 7.11. Przy zalozeniu, Ze ostrze porusza si¢ razem z probka, amplituda sity
dziatajacej na ostrze w kierunku prostopadtym do osi czujnika wynosi w tym przypadku
3 uN. Na podstawie zarejestrowanych przebiegdéw mozna zatem oszacowac, ze czutosé
detekciji sily tarcia jest rowna (AU)arr = 6 uWV/uN.
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Rys. 7.11. Odpowiedz piezorezystywnego detektora sity tarcia w przypadku oddziatywania

(sita nacisku na ostrze wynosita 1 uN, symetryczne napigcie zasilania detektora U==£1V,

na mikroostrze belki w kierunku prostopadtym do osi podtuznej czujnika

wzmocnienie tancucha pomiarowego 10 000 V/V)



8. Pomiary geometrii mikro- i nanostruktur
za pomoca mikroskopu bliskich oddzialywan

Rozwoj techniki mikrosysteméw i nanotechnologii wymaga opracowania doktad-
nych i wysokorozdzielczych metod pomiaru wymiardéw geometrycznych wytwarzanych
i badanych nanostruktur. W mikroelektronice produkcja uktadéw pamigci o pojemnosci
1 Gb wymaga litograficznego przenoszenia wzorow o szerokosci linii 0,25 um z tole-
rancja nakladania struktur wynoszaca jedynie 50 nm, a okre$lana z doktadnoscia
15 nm [229]. Do pomiarow wymiardw geometrycznych nanostruktur stosowane sa
rutynowo mikroskopy elektronowe, sprzezone z precyzyjnymi uktadami przesuwu
badanego preparatu. W konstrukcjach tych przesuw probki jest jednocze$nie mierzony
za pomocg interferometréw optycznych zintegrowanych z aktuatorami [230]. Wiazka
elektronowa stuzy zasadniczo w omawianej metodzie jedynie za detektor poczatku
i konca struktury przesuwanej na potaczonym z interferometrami stoliku. W celu zmi-
nimalizowania zjawisk rozpraszania elektronow wtérnych na krawedziach struktury
i tadowania powierzchni stosuje si¢ w omawianych systemach napigcia przyspieszania
na poziomie 1 kV. Rozdzielczo$¢ mikroskopu elektronowego wynosi, wedtug danych
podanych w pracy [230], 8 nm przy odlegtosci roboczej 2,5 mm, typowa za$ rozdziel-
czo$¢ ukladow interferometrycznych stosowanych w tym przypadku jest réwna
0,4 nm [231]. Podstawowym problemem pomiarowym opisywane] metody, ktory
decyduje o doktadnosci i rozdzielczosci pomiaru szerokosci linii, jest opracowanie
algorytmu definiowania krawedzi badanej struktury (innymi stowy wskazania poczat-
ku i konca struktury) na podstawie zarejestrowanego rozkladu elektronow wtérnych.
Mankamentami sa rowniez mozliwo$¢ jedynie dwuwymiarowego odwzorowania
ksztaltu powierzchni i konieczno$¢ nadzwyczaj starannej izolacji systemu od wstrza-
sow podtoza i zaktocen elektromagnetycznych.

Do metod pomiarowych, ktoére znajduja ostatnio coraz wigksze zastosowanie
w badaniach wymiaréw geometrycznych nanostruktur nalezy réwniez mikroskopia bli-
skich oddziatywan. W poréwnaniu z mikroskopia elektronowa technika ta zapewnia, po
spelieniu dodatkowych zalozen, osiagnigcie wigkszych rozdzielczo$ci dwuwymiaro-
wych pomiaréw topografii. Dodatkowo mikroskopia bliskich oddziatywan pozwala na
pomiar gigbokosci (wysokosci) badanych struktur, co jest szczegdlnie istotne w diagno-
styce uktadow mikroelektronicznych VLSI [232]. Technika ta staje si¢ w ten sposob
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alternatywna metoda do czg¢sto stosowanej w takich eksperymentach mikroskopii interfe-
rencyjnej [233]. W badaniach glebokosci struktur kondensatorow pamieci poiprzewodni-
kowych RAM, osiagana za pomoca mikroskopu interferencyjnego doktadno$¢ pomiaru
wynosi przyktadowo jedynie 0,1 um [233] i jest zdecydowanie mniejsza od doktadnosci
mozliwej do uzyskania za pomocg kalibrowanych mikroskopow sit atomowych réwnej
5nm +2:107* 4, gdzie h jest wysokoscia (glebokoscia) struktury [234].

W mikroskopii bliskich oddziatywan przesuw powierzchni Iub mikrosondy jest
sterowany za pomoca aktuatorow piezoelektrycznych, ktore umozliwiaja realizacje
przesunig¢ w zakresie od pojedynczych nanometrow az do 380 pm [235]. Okreslenie
wymiarow geometrycznych struktury na podstawie obrazu zarejestrowanego za po-
mocg mikroskopu bliskich oddziatywan wymaga jednak znajomosci rzeczywistego
wychylenia aktuatora piezoelektrycznego i uwzglednienia ogolnej charakterystyki
wszystkich uktadow pomiarowych i sterowania catego systemu. W podrozdziale 8.1
omowiono te czynniki oraz ich wplyw na doktadno$¢ i rozdzielczo$¢ pomiaru geome-
trii nanostruktur.

8.1. Aktuatory piezoelektryczne

Prostym efektem piezoelektrycznym nazywamy zjawisko wystgpowania indukcji
elektrycznej w ciele statym pod wplywem napre¢zenia. Zjawisko to zachodzi tylko
w pewnych ciatach statych, majacych uporzadkowana budowe atomowa i wykazuja-
cych wiasciwa symetri¢ tej budowy. Zjawisko piezoelektryczne moze takze zaistnie¢
w materiatach wykazujacych samoistng lub indukowana polaryzacjge. Odwrotnym
efektem piezoelektrycznym nazywamy natomiast zjawisko powstawania odksztatcen
ciala statego pod wplywem przytozonego do niego pola elektrycznego. Zaré6wno pro-
sty, jak 1 odwrotny efekt piezoelektryczny mozna obserwowaé w niektorych materia-
fach krystalicznych, polimerach i ceramikach.

W przypadku materiatdéw krystalicznych, krysztaly piezoelektryczne sa uktadami
niecentrosymetrycznymi (innymi stowy nie majacymi $rodka symetrii). Do najczesciej
stosowanych piezokrysztaldow naleza: kwarc, niobian litu i turmalin. W mikroskopii
bliskich oddziatywan zastosowanie najcz¢$ciej znajduja kwarcowe rezonatory piezo-
elektryczne, ktore sa czujnikami oddziatywan sit $cinajacych w mikroskopii sit ato-
mowych [236]. Rezonatory te cechuje duza stabilno$¢ temperaturowa i powtarzalnosé
parametrow uzytkowych [237].

Ceramiki piezoelektryczne sa obecnie jednym z najczgsciej stosowanych materia-
low piezoelektrycznych w mikroskopii bliskich oddziatywan. Szeroki zakres prak-
tycznych zastosowan materialdow piezoceramicznych wynika w duzym stopniu z ta-
twej 1 prostej technologii, ktora moze by¢ z powodzeniem stosowana w produkcji
wielkoseryjnej. Ograniczenia w zastosowaniach wynikaja jednak z trudnosci otrzyma-
nia ceramik o powtarzalnych parametrach (rozrzut warto$ci parametrow jest w grani-
cach od kilku do kilkunastu procent), niestabilnosci tych parametréw w czasie (silny
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efekt starzeniowy), silnych efektéw nieliniowych (zalezno$¢ parametrow od pol elek-
trycznych i1 mechanicznych) i duzych warto$ci wspdtczynnikow temperaturowych.
W wyniku spiekania ceramiki tworzy si¢ material o strukturze polikrystalicznej i wia-
sciwosciach wielodomenowego krysztalu ferroelektrycznego. W mikroskopii bliskich
oddziatywan najczgsciej stosowane sa ceramiki na bazie cyrkonu i tytanianu otowiu,
oznaczane jako PZT. Wykonywane sa z nich aktuatory w postaci rurek lub dyskow.
Aktuatory takie umozliwiaja poruszanie probka lub ostrzem w plaszczyznie skanowania
XY i osi Z. Dodatkowo sa one czgsto stosowane do wzbudzania drgan rezonansowych
belki pomiarowej i wysokoczgstotliwosciowej modulacji wychylenia mikroostrza.

Rownania stanu opisujace zwiazki migdzy elektrycznymi i spr¢zystymi zmien-
nymi aktuatora, wystgpujacymi w okreslonych warunkach brzegowych, wyrazaja si¢
dla prostego i odwrotnego efektu piezoelektrycznego zaleznosciami [238]:

D=¢"E+dT, (8.1)

S=s"T+dE, (8.2)
w ktorych:
D, E,S1T —tensory indukcji elektrycznej, natezenia pola elektrycznego, odksztatcen
i naprezen mechanicznych piezoelektryka,

g, & — tensory przenikalno$ci elektrycznej piezoelektryka obciazonego i swo-
bodnego,
d — tensor wspotczynnikow piezoelektrycznych.

Dla osrodkow asymetrycznych zwiazek migdzy niezaleznymi zmiennymi sprezy-
stymi lub ewentualnie stanem pola elektrycznego a stanem odksztatcen wyraza ma-
cierz wspolczynnikow dielektrycznych i sprezystych o wymiarze 9x9. Postaé tej ma-
cierzy zalezy od uktadu i klasy krysztatu piezoelektrycznego. Dla piezoceramiki
ferroelektrycznej (np. stosowanej w mikroskopii bliskich oddziatywan piezoceramiki
PZT) przyjmuje si¢ uktad heksagonalny i klasg 6 mm [239]. Po uwzglednieniu mozli-
wych relacji migdzy kierunkiem polaryzacji w piezoceramice a sktadowa naprgzen
mozna wyroznic:

¢ Podluzny efekt piezoelektryczny, w ktorym kierunki naprezenia mechaniczne-
go i indukcji elektrycznej (polaryzacji) sa zgodne, obowiazuje zatem w tym przypadku
zaleznos$¢

D; =d;T;. (8.3)

Analogiczne rownanie rozwazane dla podhuznego odwrotnego efektu piezoelek-
trycznego przyjmuje postac
Sy =dyE;. (8:4)

¢ Poprzeczny efekt piezoelektryczny, w ktorym kierunki naprgzenia mechanicz-
nego 1 indukcji elektrycznej (polaryzacji) sa prostopadte wzgledem siebie; w tym

przypadku obowiazuje zatem zalezno$é¢
Dy =dyT,. (8.5)
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Analogiczne réwnanie dla poprzecznego odwrotnego efektu piezoelektrycznego
ma postac

S, =d, E,. (8.6)

¢ Skos$ny efekt piezoelektryczny, w ktorym wektor polaryzacji jest rownolegly
do plaszczyzny $cigcia; obowiazuje zatem w tym przypadku zaleznosé¢

D, =d,I. (8.7)
Analogiczne rownanie dla skosnego odwrotnego efektu piezoelektrycznego ma postaé
Ss =dE,. (8.8)
+
T(S) [,
5 '
Al
a) b) ¢)

Rys. 8.1. Prosty i odwrotny efekt piezoelektryczny obserwowany w piezoceramice:
a) efekt podtuzny, b) efekt poprzeczny, c) efekt skosny

W przypadku zastosowania aktuatoréw piezoelektrycznych wykonanych w postaci
rurek wychylenie podtuzne aktuatora oblicza si¢ na podstawie zalezno$ci

U
Az=d, L 7 (8.9)

w ktorej:

L — dhugos¢ rurki piezoelektrycznej,

H — grubos¢ scianek rurki piezoelektrycznej,

d;; — wspotczynnik piezoelektryczny materiatu rurki,

U —napigcie przytozone migdzy elektrody rurki (w przypadku realizaci wychylen
w kierunku osi Z do poszczeg6lnych oktadek piezorurki przyktadane sa napigcia
elektryczne o tej samej wartosci).

W przypadku wychylen w ptaszczyznie XY odpowiednie wydhuzenia oblicza si¢

zgodne z zalezno$cig [240]

Ax=Ay=2+2d ur (8.10)
\y SN DH® .

w ktorej D jest wewnetrzng Srednica piezorurki.
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Z przedstawionej analizy wynikaja nastepujace uwagi:

¢ Rownania (8.1) 1 (8.2) pokazuja, ze odksztalcenie piezoelektryka w ogdlnym
przypadku zalezy nie tylko od przyktadanego napigcia elektrycznego (pola elektrycz-
nego), ale takze od naprezen, jakim jest poddawany aktuator. W praktyce laboratoryj-
nej wychylenia piezoaktuatora oblicza si¢ na podstawie przyktadanych napig¢ i znanej
charakterystyki odksztalceniowej przetwornika. Nalezy jednak zauwazy¢, ze procedu-
ra taka jest wiarygodna jedynie wtedy, gdy obciazenia struktury piezoelektryka, wy-
wierane np. przez preparat, sa identyczne z tymi, jakie byly wywierane w procesie
kalibracji wychylenia.

¢ Rownania (8.9) i (8.10) maja charakter przyblizony. Ich zaloZzeniem sg state
wlasciwosci materiatu i jednolite wymiary aktuatora. W praktyce laboratoryjnej stosuje
si¢ aktuatory, ktorych wartos¢ wspotczynnika o3, jest podawana z okoto 10% tolerancja
1 ktorych grubos¢ $cianek jest niejednorodna wzdtuz rurki. Dodatkowo wartos¢ wspot-
czynnikéw piezoelektrycznych piezoceramiki PZT silnie zalezy od temperatury otocze-
nia. Przy zmianach temperatury w zakresie od 300 do 4 K obserwuje si¢ w przypadku
zastosowania popularnej piezocermiki PZT 5A az 5,5-krotne liniowe zmiany wartosci
wspotczynnikow piezoelektrycznych [241].

¢ Wychylenia piezoaktuatora zaleza od czestotliwosci przyktadanego pobudzenia.
Czestotliwo$¢ rezonansowa obcigzonego aktuatora mozna obliczy¢ na podstawie

zaleznosci
1 e
jfrez piezo _E ﬁ’
w ktore;j:

M —taczna masa przetwornika i poruszanej masy,
cr — sztywnos¢ aktuatora.

)
+ Uy
+U,
Ay -
a) b)

Rys. 8.2. Aktuator piezoceramiczny przesuwu probki w osiach XYZ:
a) widok z gory, b ) przekroj
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Przy zmiennej masie obciazajacej aktuator zmianie ulega zatem mozliwa do
osiagniecia predkos¢ przesuwu ostrza (ewentualnie powierzchni). Efekt ten musi by¢
uwzgledniany zwlaszcza podczas pomiaréw w trybie tzw. szybkiej mikroskopii
bliskich oddziatywan, w ktorych przesuwy sa dokonywane z predkoscia okoto 1 mm/s
(dla poréwnania w standardowych pomiarach predkosc¢ ta wynosi okoto 1 pm/s).

8.2. Dokladnos¢ przesuwow realizowanych
za pomocg rurowych aktuatorow piezoelektrycznych

Aktuatory piezoelektryczne wykonane w postaci rurek z naniesionymi czterema
elektrodami umozliwiaja realizacje przesuwow ostrza (lub prébki) w zakresie od poje-
dynczych nanometrow do kilkudziesigciu mikrometréw [240]. Nalezy jednak zauwa-
zy¢, ze srodek aktuatora i zamocowane na nim ostrze lub preparat poruszaja si¢ po
sferze wyznaczanej przez odksztatcenia sprgzyste wystepujace w obszarze wokot po-
laryzowanych elektrod piezoelektryka. Gdy na koncu rurki zamocowany zostanie uch-
wyt z probka (ewentualnie uchwyt z mikrosonda) o wysokosci L;, wychylenie piezo-
aktutora x; r6zni si¢ od wychylenia probki (mikroskondy) x; (rys. 8.4). Roznica tych
wychylen nazywana jest blgdem Abbego [242] i jest jednym z bledow pomiaru wy-
miardéw geometrycznych nanostruktur za pomoca mikroskopu bliskich oddziatywan.

Dla niewielkich ugig¢ piezorurki przesunigcie aktuatora x; mozna obliczy¢ na
podstawie rownania

X, =Lsin(%)zL%. (8.11)

Ostrze (lub probka) o wysokosci Ly wychyla si¢ jednak do pozycji x,. Roznice
miedzy rzeczywistym a zakladanym wychyleniem wyraza zaleznos¢

x,—x; =L sina=L.a. (8.12)

Po przeksztatceniach otrzymuje si¢ rdéwnanie okreslajace tzw. wzgledny btad Ab-

bego w kierunku osi X w postaci
L

~2—. 8.13
7 (8.13)

Xy =X

X

W opisywanym ukladzie przesuw probki (ostrza) wzdtuz osi X powoduje rowniez
dodatkowe przesunigcie probki (ostrza) obserwowane w kierunku osi Z mikroskopu
(rys. 8.3). Wzgledny btad Abbego w kierunku osi Z mozna wyznaczy¢ zgodnie z za-
leznoscia (rys. 8.5)

(L+LS)—(L00502{+LS cosaj L(l—cosngrLs(l—cosa)

(8.14)

21—z, _
z |

L+1L, - L+L,
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Rys. 8.3. Blad Abbego

w plaszczyznie

skanowania XY mikroskopu

bliskich oddziatywan

Rys. 8.4. Ugigcie
piezoaktuatora
w plaszczyznie XY mikro-
skopu bliskich oddziatywan

Rys. 8.5. Blad Abbego
wzdhuz osi Z
mikroskopu bliskich oddziatywan

W tabeli 8.1 zestawiono wyniki obliczen kata wychylenia aktuatora o dlugosci
40 mm i zawieszonego na nim uchwytu z sonda o wysokosci 5 mm przy odchyleniu
w osi X rownym 10 nm i 10 um, przedstawiono takze przesunigcia zwiazane z btedem
Abbego obliczonym dla osi Z.

Tabela 8.1. Bledy Abbego wychylenia piezoaktuatora w osi X'i Z
Kat ugigcia Kat ugigcia Btad Abbego Btad Abbego
Wychylenie w osi X aktuatora aktuatora wzdtuz osi X wzdtuz osi Z
urad udeg nm nm
10 nm 0,5 30 2,5 0
10 um 500 30000 2500,0 1

Zastosowanie mikroskopu bliskich oddziatywan w pomiarach wymiaréw nano-

struktur wymaga uwzglednienia odpowiednich poprawek i obserwacji (pomiaru) ru-
chow skanujacych aktuatora doktadnie w ptaszczyznie skanowania preparatu. W nie-
ktorych zastosowaniach, szczegdlnie przy polach skanowania wigkszych niz 20 um,
uzywane sa piezorurki o dwoch blokach czterosekcyjnych elektrod, ktore sa polary-
zowane przeciwsobnie [243]. W takim przypadku katowe wygigcia obu blokow pie-
zoaktuatora sa wzajemnie kompensowane i blgdy Abbego w kierunkach osi X, Y1 Z sa
w istotny sposob zmniejszane. Kompensacja bledéw Abbego moze by¢ rowniez prze-
prowadzana za pomoca procedur oprogramowania przetwarzania danych i obrazow.
Procedury te jednak moga prowadzi¢ do utraty czgsci informacji zawartej w zareje-

strowanych obrazach. Dotyczy to zwlaszcza pomiaru powierzchni struktur o duzym
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zakrzywieniu, takich jak np. uktady zol-zel. Przeprowadzenie planarnego odwzoro-
wania powierzchni takich struktur prowadzi do duzych znieksztatcen obrazu i znacz-
nych niedoktadnos$ci pomiaru zakrzywienia uzyskanych struktur.

8.3. Wplyw ksztaltu ostrza
na wynik pomiaru szerokosci linii

W mikroskopii bliskich oddziatywan parametry ostrza pomiarowego, takie jak
promien zakonczenia i kat otwarcia sondy, maja bardzo duzy wptyw na jakos¢ uzy-
skiwanych obrazow [244]. Na rysunku 8.6 przed-
stawiono schematycznie przypadek, gdy ostrze
skanuje powierzchni¢ w kierunku prostopadtym do
struktury linii osadzonych na ptaskim podtozu'.

Rys. 8.6. Wptyw ksztaltu ostrza
na wynik pomiaru szeroko$ci linii

Probka

W tym przypadku zarejestrowany za pomoca mikroskopu sit atomowych profil
jest szerszy anizeli rzeczywista struktura o szerokosci L,, o dwa promienie ostrza — 2r
(rys. 8.6). W pomiarach szerokos$ci linii przeprowadzanych za pomoca mikroskopu
bliskich oddziatywan wymagane jest zatem uwzglednienie poprawki zwiazanej
z promieniem ostrza. Nalezy jednak zaznaczy¢, ze okreslenie ksztattu koncéwki ostrza
jest ztozonym zagadnieniem pomiarowym. Zasadnicze problemy sa zwiazane z ob-
serwacja ksztaltu koncowki struktury, ktorej promien zakonczenia jest rzedu dziesia-
tek nanometrow i ktora czesto jest nieprzewodzaca elektrycznie. Zastosowanie do tego
celu skaningowej mikroskopii elektronowej jest w wielu przypadkach ograniczone.
Badania takie wymagaja bowiem uzycia systemow o wysokiej rozdzielczo$ci. Dodat-
kowo w przypadku skierowania na koncowke ostrza wiazki elektronow przyspiesza-
nych napieciem kilkudziesieciu kilowoltow istnieje niebezpieczenstwo uszkodzenia
sondy. W praktyce pomiarowej do okreslania ksztattu koncéwki pomiarowej ostrza
stosowane sa czgsto jako probki testowe mikro- 1 nanostruktury, wytwarzane metoda-
mi technologii mikroelektronicznej, ktorych szeroko$¢ i wysoko$¢ sa zblizone do
wymiaréw badanego ostrza. Zastosowanie tego typu struktur do badania ksztattu kon-
cowki sondy wymaga jednak uwzglednienia nastgpujacych czynnikow:

¢ Struktury, ktorych wymiary sa znane jedynie w przyblizeniu, moga by¢ zasto-
sowane do rozréznienia ostrzy uszkodzonych (tzn. takich, ktérych koncowka jest
utamana) i ostrzy nieuszkodzonych (tzn. takich, ktoérych koncéwke mozna opisac¢

! Opisywana sytuacja odpowiada pomiarom wymiar6w geometrycznych, zwlaszcza tzw. szerokosci
linii, struktur wytwarzanych w drodze foto- i elektronolitografii oraz trawienia.
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potkula o promieniu r rzedu dziesiatek nanometrow). W przypadku zastosowania
ostrza o koncéwce utamanej profil skanowania struktury linii bedzie zdecydowanie
wigkszy anizeli znana w przyblizeniu szerokos¢ linii. Przy zalozeniu, ze ostrze jest
nieuszkodzone, tzn. jego koncowka ostrza jest potkula, promien zaokraglenia zare-
jestrowanego profilu odpowiada promieniowi ostrza ». W opisywanych ekspery-
mentach stosowane sa struktury wytwarzane na drodze trawienia plazmowego.
Struktury takie charakteryzuja si¢ pionowymi lub podtrawionymi $ciankami, co
umozliwia odwzorowanie ksztattu koncoéwki pomiarowej. Zatozenie zaokraglonego
ksztattu koncowki sondy (innymi stowy rozstrzygnigcie czy ostrze jest uszkodzone)
jest czesto wynikiem subiektywnej oceny. Nalezy zatem uznaé, ze badanie wymia-
rOw ostrza za pomoca struktur o nieznanej szerokos$ci jest metoda o matej doktad-
nosci i wiarygodnosci.

¢ Struktury o znanych wymiarach geometrycznych pozwalaja nie tylko na okre-
$lenie promienia zakrzywienia koncowki, ale rOwniez na odtworzenie ksztattu sondy
[245]. W eksperymentach przeprowadzonych w Politechnice Wroctawskiej do bada-
nia ksztaltu ostrza zastosowano struktury pionowych $cianek z dwutlenku krzemu
o szerokos$ci rzedu dziesiatek nanometréw. Na rysunku 8.7 przedstawiono zasadni-
cza ideg wytwarzania tego typu struktur. Warstwa dwutlenku krzemu pokryto bocz-
ne powierzchnie linii wytrawionej w podiozu krzemowym (rys. 8.7a). Nastepnie na
drodze trawienia plazmowego usuwa si¢ warstwe azotku krzemu, ktoéry znajdowat
si¢ na gornej czgsci zebra nosnego (rys. 8.7b). Jednocze$nie w tym procesie trawie-
nia plazmowego trawieniu podlega rowniez zebro nosne, ktére — obnizajac si¢ —
odstania ,,$cianki” dwutlenku krzemu. W wyniku sterowania przebiegiem procesu
suchego lub mokrego utleniania podtozy polikrzemowych i krzemowych mozna
wytwarza¢ struktury, ktorych szeroko$¢ daje si¢ precyzyjnie ustala¢ w zakresie od
20 do 100 nm (rys. 8.8a,b). Opisywane struktury znajduja réwniez zastosowanie
w litografii typu Nanoimprint, w ktérej wzory wytwarzane sa przez odci$nigcie ma-
trycy w migkkich warstwach polimeru [245].

Utlenianie Si;N,  Utlenianie

Polikrzem \\ L 4POIikrzem

Si Si
a) b)
Plazma SF, Rys. 8.7. Uproszczony schemat procesu
v v 4 wytwarzania linii z dwutlenku krzemu jako
sio Sio struktur do badania ksztattu ostrza pomiarowego
2

“M mikroskopu bliskich oddziatywan [245]:

/
pepr a) utlenianie wytrawionych linii krzemu,
: b) struktura po utlenieniu,
Si J
¢) trawienie plazmowe azotku krzemu

c) i grzbietu struktury
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HH Megs 500K X LED 1530 - CEW PAN

a)

b)

Mag= 000 KX LEC 1530 - B FaM

Rys. 8.8. Widok $cianek z dwutlenku krzemu zastosowanych do badania ksztattu ostrza pomiarowego
mikroskopu bliskich oddziatywan [245]: a) przetom struktury; b) widok z gory

Opisane struktury zastosowano do badania ksztattu ostrzy dzwigni wytwarza-
nych przez ré6znych producentéw. Na rysunku 8.9a przedstawiono obraz topografii
struktur linii testowych zarejestrowany za pomoca statycznego mikroskopu sit ato-
mowych, a na rysunku 8.9b pokazano natomiast wycinek obrazu z rysunku 8.9a,
powickszony w okolicy pojedynczej linii testowej. Widoczne jest w tym przypad-
ku, ze kat pochylenia $cianek ostrza jest r6zny po obu stronach sondy przesuwanej
prostopadle do linii z dwutlenku krzemu. Na rysunku 8.9c przedstawiono zrekon-
struowany ksztalt ostrza, po uwzglednieniu szerokosci linii testowej rownej 100 nm

[244].

Z=255.1nm

Rys. 8.9. Badanie ksztattu ostrza za pomoca struk-
tur linii z dwutlenku krzemu [244]: a) obraz topo-
grafii, b) przekroj przez linig, ¢) rekonstrukcja
ksztaltu ostrza

©)
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8.4. Charakterystyka sterowania wartoscia
bliskiego oddzialywania

Jak juz wspominano w rozdziale 5., uktad sprzg¢zenia zwrotnego mikroskopu tak
steruje wysokoscia zawieszenia ostrza nad badana powierzchnia, aby wartos¢ bliskie-
go pola skupionego na ostrzu pomiarowym pozostawata na zadanym poziomie.
W takim uktadzie sygnal wyjsciowy regulatora PI, ktorego zadaniem jest sterowanie
wysokoscia zawieszenia sondy (rys. 5.3), odpowiada topografii obserwowanej po-
wierzchni. W praktyce laboratoryjnej zapewnienie w czasie skanowania calej probki
warunkow idealnej regulacji jest nadzwyczaj utrudnione”. Wymaga to bowiem bardzo
precyzyjnego doboru nastaw regulatora PI w kazdym procesie skanowania. Przy do-
borze tych nastaw musza by¢ uwzgledniane nastepujace czynniki:

¢ Szybko$¢ przesuwu ostrza (probki). Zmiana szybkos$ci przesuwu ostrza (probki)
wpltywa w pierwszej kolejnosci na zmiang statych czasowych w petli sprzezenia
Zwrotnego.

¢ Warto$¢ zadana bliskiego oddzialywania skupionego na ostrzu pomiarowym.
Zmiana warto$ci zadanej bliskiego oddziatywania dziatajacego na mikrosonde moze
wplywac na zmiang wzmocnienia w uktadzie sprz¢zenia zwrotnego. Jest to szczegol-
nie widoczne w przypadku pomiaréw realizowanych w rezonansowej mikroskopii
oddzialywan odpychajacych, w ktérych dynamika oddziatywan skupionych na ostrzu
zalezy silnie od wysokosci zawieszenia sondy nad badana powierzchnia.

¢ Ustawienia detektora ugigcia belki. Modyfikacja justowania detektora ugigcia
belki moze powodowaé zmiany wypadkowego wzmocnienia uktadu. W konsekwencji
strojeniu musi by¢ poddane wzmocnienie czgsci proporcjonalnej regulatora.

Na rysunkach 8.10a i b przedstawiono zarejestrowane linie skanowania odpowia-
dajace topografii powierzchni struktur ptyty CD RW. Na obydwu rysunkach widoczne
sa sygnaly wyjsciowe regulatora PI (korespondujace z topografia probki) i sygnat
uchybu regulacji, ktory jest roznicq migdzy rzeczywistym oddziatywaniem skupionym
na mikroostrzu a warto$cia zadana tego oddzialywania. Na rysunku 8.10a pokazano
przebieg opisywanych sygnalow, w przypadku gdy regulator PI jest niewlasciwie do-
strojony do warunkéw pomiarowych. W rezultacie sygnal wyjsciowy regulatora nie
odpowiada ksztaltowi badanej powierzchni. Na rysunku 8.10b widoczne sa natomiast
przebiegi zarejestrowane w sytuacji, gdy nastawy regulatora byty dobrane wlasciwie.
W tym przypadku sygnat Topografia (rys. 8.10b) odwzorowuje wiernie ksztaltt bada-
nej powierzchni.

Strojenie nastaw regulatora dogodnie jest wykonywa¢é przed rozpoczeciem ska-
nowania probki, modulujac sygnal wartosci zadanej podawanej do wejscia regula-
tora PI (rys. 5.3). W tym przypadku obserwacja sygnatu uchybu oraz jego odpo-

2 Oznacza to, ze w kazdym punkcie pomiarowym na badanej powierzchni bliskie oddzialywanie
skupione na mikroostrzu jest rowne oddziatywaniu zadanemu.
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wiednie przetwarzanie, prowadzace do obliczenia np. odchylenia $redniokwadrato-
wego, moze by¢ podstawa do doboru optymalnych nastaw regulatora. Zastosowanie
adaptacyjnych algorytméw sterowania, w ktorych wzmocnienia i state czasowe
regulatora sa ustalane na podstawie obliczen wykonywanych metodami sieci neu-
ronowych, zbiorow rozmytych i zaawansowanych metod optymalizacji, ma w mi-
kroskopii bliskich oddziatywan ograniczone zastosowanie. Przeprowadzenie tego
typu procedur wymaga bowiem wstgpnego zarejestrowania kilku obrazéw, na pod-
stawie ktorych dokonuje si¢ optymalizacji nastaw regulatora [246]. Dopiero po
skonczonym procesie strojenia pgtli sprzgzenia zwrotnego mozliwy jest ostateczny
pomiar powierzchni. Opisywana procedura bywa jednak nadzwyczaj czasochtonna.
Dodatkowo w tak przedtuzonym pomiarze zwigksza si¢ ryzyko uszkodzenia i zuzy-
cia ostrza pomiarowego, ktorego wtasciwosci maja bardzo duze znaczenie dla jako-
$ci uzyskiwanych wynikow.

1
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A .

e e e e _

e ----- é-T()fpogjrgfiga- -' - Topografia |
o SRONEI RS, NN
| (n) Linapowrtt | (n+1) Linia

Rys. 8.10. Wplyw sterowania na odwzorowanie ksztattu powierzchni:
a) nastawy regulatora PI niewlasciwie dobrane, b) optymalne nastawy regulatora PI

W przypadku skanowania struktur linii naniesionych na stosunkowo ptaskim pod-
tozu wygodnie jest stosowaé w petli sprzezenia zwrotnego uktady regulatorow PID’.
Odpowiednio dobrana czg$¢ rozniczkujaca regulatora moze zmniejsza¢ uchyb wyste-
pujacy w okolicy krawedzi struktury. W przypadku pomiaréw standardowych po-
wierzchni czg§¢ rozniczkujaca regulatora jest jednak zwykle wyltaczona, ze wzgledu
na ktopotliwe wymiarowanie.

3 Dotyczy to zwlaszcza badan prowadzonych w celu oceny jakosci przeprowadzonych proceséw fo-
to- 1 elektronolitografii, gdzie przedmiotem pomiaréw sa zwykle pomiary wlasciwosci geometrycznych
wzor6éw na podtozu z dwutlenku krzemu, kwarcu lub krzemu.
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8.5. Pomiar wychylen piezoaktuatora

Pomiar wychylen piezoaktuatorow, rozumiany jako zbior operacji majacych na ce-
lu wyznaczenie warto$ci wychylenia [4], wymaga opracowania urzadzen zintegrowa-
nych z glowica mikroskopu bliskich oddzialywan, umozliwiajacych obserwacje prze-
sunig¢ piezoaktuatora w zakresie do 380 um, z rozdzielczoscia 1nm i doktadnoscia co
najmniej 10 nm [247].

W praktyce laboratoryjnej do obserwacji wychylenia piezoaktuatora mikroskopu
bliskich oddziatywan w ptaszczyznie XY i osi Z stosowane sa uktady:

¢ Czujnikoéw pojemnosciowych [248]. W tym przypadku z ruchoma czgscia aktu-
atora zintegrowana jest jedna okladka kondensatora pomiarowego. Jego druga elek-
troda jest natomiast umieszczona na nieruchomej ramie glowicy mikroskopu. Przesu-
nigcie piezoaktuatora powoduje zmiang pojemnosci, ktora jest nastgpnie detekowana
w uktadzie mostka niezrownowazonego [249] lub precyzyjnego przetwornika pradu
na napigcie [250]. Zastosowanie czujnikdw pojemnosciowych pozwolito uzyskac roz-
dzielczo$§¢ pomiaru wychylenia piezoaktuatora mikroskopu bliskich oddziatywan
rowna 0,1 nm/Hz*® [248], doktadno$¢ zas pomiaru przesuniecia aktuatora S wynosita
10 nm + $-3-10* nm [249].

¢ Objetosciowych interferometrow optycznych. W omawianym przypadku
z glowica mikroskopu zespolone sa interferometry, ktore stuza do pomiaru wychyle-
nia aktuatora w plaszczyznie XY i osi Z. W praktyce pomiarowej stosuje si¢ heterody-
nowe interferometry objetosciowe [251] lub interferometry objetosciowe zasilane
swiattowodowo wiazka $wiatla [252, 253]. Rozwiazania te umozliwiaja uzyskanie
doktadnosci pomiaru przesuniecia S piezoaktuatora réwnego 5nm + 2:2:10* nm
[252].

Wspomniane metody, z racji ograniczonego do kilkuset hercow pasma pomiaro-
wego, nie moga by¢ uzyte w tzw. szybkich pomiarach topografii powierzchni, w kté-
rych mikroostrze przesuwa si¢ nad badana powierzchnia z predkoscia okoto 1 mm/s
[89, 90, 91, 92]. Tak duza predkos$¢ skanowania (dla porownania w pomiarach stan-
dardowych ostrze porusza si¢ zwykle z predkoscia okoto 1 um/s) umozliwia skrocenie
czasu pomiaru powierzchni, wymaga jednak opracowania systemu przenoszacego
sygnaly w pasmie do kilkudziesi¢ciu kilohercéw.

W badaniach przeprowadzonych przez autora pracy do obserwacji wychylen pie-
zoaktuatora mikroskopu bliskich oddziatywan zastosowano uktady swiattowodowych
czujnikow zblizenia. W pordéwnaniu z czujnikami pojemnos$ciowymi i interferencyj-
nymi uktady §wiattowodowe wykazuja wiele zalet, do ktérych naleza:

¢ mate rozmiary i waga sondy pomiarowej, ktora stanowi §wiattowodowe wtdkno

kwarcowe,

¢ mozliwos¢ prostej integracji czujnika z uktadami skanera piezoelektrycznego,

¢ mozliwos¢ prostego doboru pasma pomiarowego ukladu detekcyjnego, tak aby

odpowiadalo ono wymaganiom eksperymentalnym,
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¢ odpornos¢ na zaktocenia elektromagnetyczne,

¢ mozliwos$¢ zastosowania czujnika w podwyzszonych i niskich temperaturach.

W wielowloknowych czujnikach zblizenia czg$¢ §wiattowodow glowicy czujnika
jest wykorzystana do o$wietlania poruszajacego si¢ zwierciadla (rys. 8.11a). Pozostate
wiokna w peku shuza natomiast do odbioru $wiatta odbitego od ruchomego obiektu.
Mozliwe sa konstrukcje wielowtoknowych zblizeniowych czujnikow $wiattowodo-
wych, w ktorych widkna nadawcze i odbiorcze sa w sposéb przypadkowy roztozone
w glowicy sensora [254, 255] lub konstrukcje, w ktorych jedno witdékno nadawcze,
umieszczone w srodku peku, jest otoczone kregiem swiattowodow odbiorczych [256].

W przypadku uktadéow jednowldknowych wiazka niespojnego promieniowania
o$wietla zwierciadlo poruszajace si¢ razem z piezoaktuatorem (rys. 8.11b). Czgs¢
wiazki padajacej na zwierciadto po odbiciu powraca do wtokna czujnika. Natgzenie
promieniowania odbitego, propagowanego w kierunku detektora FD; (rys. 8.11b), jest
w tym przypadku miara odleglosci migdzy koncowka pomiarowa a lustrem zamoco-
wanym na piezoaktuatorze.

Zwierciadto Zwierciadto
£ 3 Sprzegacz E Dioda LED
Aktuator sz Aktuator § $
Fotodetektor FD, Fotodetektor FD,
a) b)

Rys. 8.11. Swiattowodowe czujniki natezeniowe do pomiaru wychylen piezoaktuatora:
a) uktad wielowloknowy, b) uktad jednowloknowy

Uktady wielowloknowe byly stosowane do detekcji ruchu masek litograficznych
w plaszczyznie prostopadtej do osi czujnika [257]. Ggstos¢ widmowa szumu, ktora de-
terminowala zdolno$¢ rozdzielcza obserwacji przesunigcia wynosita w przypadku tej
konstrukeji 0,025 nm/Hz"® [257]. Systemy tego typu znajdowaly réwniez zastosowanie
jako przemystowe czujniki zblizeniowe pracujace z rozdzielczo$cia detekcji ruchu
w plaszczyznie XY i wzdhuz osi Z, réwna — odpowiednio — 0,1 pm i 1 um [258]. Opisy-
wane byty rowniez konstrukcje, w ktorych obserwowano przesunigcia katowe zwiercia-
dia detekowane na podstawie réznicy intensywnosci $wiatta docierajacego do poszcze-
gblnych wiodkien systemu [259, 260]. Zdolno$¢ rozdzielcza obserwacji przesunigcia
katowego wynosita w tym przypadku 0,5 mrad w zakresie 40 mrad, rozdzielczo$¢ za$
detekcji przesunigcia osiowego byta réwna 2 pm w zakresie 4 mm [259]. Jednowtok-
nowe czujniki $wiattowodowe integrowano natomiast w konstrukcjach mikromecha-
nicznych czujnikéw ciénienia, gdzie widkno $Swiatlowodowe oswietlalo i odbierato
$wiatto odbite od odksztalcajacej si¢ membrany krzemowej [261]. Optyczna detekcja
wychylenia membrany pozwalata w tym przypadku na instalacj¢ czujnika w silnikach
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lotniczych, gdzie temperatura pracy urzadzenia wynosita okoto 450 °C, a poziom zaklo-
cen elektromagnetycznych byt nadzwyczaj wysoki. Wyposazenie glowicy jednowtok-
nowej w uktad optyczny ogniskujacy wiazke $wiatta na powierzchni ruchomego zwier-
ciadta pozwala na zwickszenie zdolnosci rozdzielczej detekcji przesunigcia katowego do
poziomu 0,001 mrad [262]. Uktad jednowtoknowego czujnika $wiattowodowego zasto-
sowano rowniez do detekcji wlasciwos$ci rezonansowych membran krzemowych stoso-
wanych w litografii jonowej [263]. W tym przypadku wtokno §wiattowodowe oswietla-
o wzbudzana akustycznie do drgan membrang krzemowa, ktéra wytrawiono
w trzycalowej krzemowej plytce podlozowej. Za pomoca opracowanego uktadu zareje-
strowano drgania o czgstotliwosci w zakresie od 300 do 500 Hz [263].

Zastosowanie swiattowodowych czujnikéw nat¢zeniowych do pomiaru wychyle-
nia piezoaktuatoréw mikroskopu bliskich oddziatywan wymagato przeprowadzenia
modyfikacji opisanych powyzej uktadow [264, 265]. Wykonane prace miaty na celu:

¢ poprawe rozdzielczo$ci uktadu, tak aby system pozwalal na obserwacje wychy-

lenia piezoaktuatora na poziomie 5 nm w pasmie 10 kHz; zwigkszenie zdolnosci
rozdzielczej czujnika mozna uzyska¢ kosztem zmniejszenia zakresu pomiarowe-
go czujnika, ktory w przypadku zastosowan w mikroskopii bliskich oddzialywan
powinien wynosi¢ maksymalnie 150 pm,

¢ zapewnienie czutosci uktadu stabilnej w czasie i przy zmianach temperatury,

¢ zapewnienie mozliwosci kalibracji systemu, tak aby mozliwy byt pomiar wychy-

lenia zwierciadta z doktadnoscia 20 nm.

8.6. Jednowloknowy nate¢zeniowy czujnik Swiattowodowy
do pomiaru wychylenia aktuatora piezoceramicznego

W przeprowadzonych badaniach do pomiaré6w wychylen aktuatoréw piezoelek-
trycznych zastosowano jednowtoknowe czujniki $wiattowodowe. O walorach jedno-
wloknowych uktadow sensorowych decyduja w tym przypadku mate wymiary i maty
cigzar glowicy czujnika. Umozliwia to prosta integracje uktadu razem z aktuatorem
piezoceramicznym mikroskopu. W przypadku pomiaréw wychylen elektrostatycznych
przesuwnikow mikroostrza [96, 266] jednowldknowe czujniki optyczne sa jedynymi
uktadami umozliwiajacymi zachowanie zwartej konstrukcji calego mikrosystemu.

Odpowiedz jednowloknowego natgzeniowego czujnika §wiattowodowego mozna
oszacowac, rozwazajac stosunek mocy wiazki §wietlnej padajacej na poruszajace si¢
zwierciadto do mocy wiazki od tego zwierciadta odbitej i wprowadzonej powtdrnie do
Swiattowodu (rys. 8.12). Gesto$¢ mocy promieniowania o$wietlajacego poruszajace
si¢ zwierciadto wynosi [267]

p= = (8.15)
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gdzie: \
z —odleglos¢ koncowki swiattowodu od po- T n ] 6!
ruszajacego si¢ obiektu, / \\
2a — kat akceptacji $wiattowodu, d d
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cji zwiazkiem NA =sin @, moc wiazki $wietl-  Rys. 8.12. Natezeniowy czujnik zblizenia
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Analiza rownania (8.16) pokazuje, ze zastosowanie $wiattowodu o mozliwie mate;j
aperturze powoduje zwigkszenie mocy odbieranej przez widkno czujnika. Jednocze-
$nie jednak zastosowanie $wiatlowodow o wigkszej aperturze numerycznej zwigksza
tzw. czuto$¢ czujnika, ktora jest rozumiana jako stosunek przyrostu odpowiedzi senso-
ra do przyrostu sygnatu wejsciowego [4]. Na rysunku 8.13 przedstawiono przebieg
obliczonych odpowiedzi czujnika zbudowanego z zastosowaniem réznych swiattowo-
doéw telekomunikacyjnych w funkcji odleglosci miedzy koncowka swiattowodu
a zwierciadtem mocowanym na poruszajacym si¢ piezoaktuatorze. Widoczne jest, ze
w porownaniu czujnikow budowanych na bazie widkien §wiattowodowych jedno-
i wielomodowych sensory wielomodowe charakteryzuje mniejsza czutos¢, wigkszy
zakres pomiarowy i mniejsza nieliniowo$¢. Niedogodnos$cia uktadu zbudowanego ze
$wiattowodéw jednomodowych jest konieczno$¢ prowadzenia w rdzeniu widkna
wiazki o mocy powyzej 1 pW. Wymaga to zastosowania diod superelektrolumines-
cencyjnych o duzej mocy, ktore sa potaczone z rozbudowanymi uktadami chlodzenia
i zasilania pradowego. Zgodnie z przeprowadzonymi obliczeniami czujniki jednomo-
dowe pozwalaja dodatkowo na pomiary przesunigcia piezoaktuatora w zakresie do
okoto 20 um. Pomiary wigkszych przesuni¢¢ z racji mniejszego nachylenia charakte-
rystyki cechuja si¢ zdecydowanie mniejsza rozdzielczos$cia.

Analiza rownania (8.16) pokazuje tez, ze w celu poprawy rozdzielczosci systemu,
ktoéra jest definiowana jako najmniejsza roznica sygnalu wyjsciowego mozliwa do
zarejestrowania, korzystne jest zasilanie uktadu sygnatem optycznym o mozliwie naj-
wigkszej mocy. Jednoczesnie, dla efektywnej filtracji zaktocen elektromagnetycznych,
eliminacji szumu niskoczgstotliwosciowego i stabilnego przetwarzania stabych sygna-
1ow elektrycznych, zastosowano w opracowanym systemie zmiennopradowe zasilanie
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zrodta swiatta [268]. Schemat uktadu sterowania i przetwarzania sygnatéw czujnika
do pomiaru nanowychylen pokazano na rysunku 8.14. Diodg elektroluminescencyjna
LED HFBR 1414T firmy Agilent zasila szerokopasmowe zrodto pradowe o pasmie do
200 kHz i wydajnosci pradowej rownej 100 mA. Zrédto to jest sterowane z generatora
z amplitudowa modulacja sygnatu wyjsciowego. Dla umozliwienia powtarzalnego
i stabilnego w czasie pomiaru wychylenia zwierciadta zastosowano pegtle sprz¢zenia
zwrotnego, umozliwiajaca regulacj¢ mocy we widknie pomiarowym. Sygnatl z detek-
tora FD,, ktory jest miara mocy wiazki przenoszonej w systemie, jest poddany selek-
tywnej filtracji i prostowaniu. Nastgpnie w obwodach wejsciowych regulatora PI jest
on porownywany z wartoscia zadana (rys. 8.14). Sygnat wyjsciowy regulatora, ktory
jest kierowany do wejscia modulacji generatora sterujacego, tak dlugo zmienia natg-
zenie pradu zasilajacego zrodlo Swiatta, az poziom mocy optycznej propagowane]
w uktadzie osiagnie warto$¢ zadana.
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Rys. 8.13. Symulacja odpowiedzi natgzeniowego swiattowodowego czujnika zblizenia
dla wybranych typow $wiattowodow telekomunikacyjnych [267]

Struktura toru pomiaru sygnatu wychylenia jest analogiczna do struktury toru sta-
bilizacji mocy optycznej. Dobro¢ filtrow pasmowych i czgstotliwo$¢ podnosna ge-
neratora sa dobierane pod katem wymaganego pasma pomiarowego (innymi stowy
— predkosci skanowania powierzchni lub ostrza).

W opracowanym rozwiazaniu zastosowano telekomunikacyjny $wiattowod wielo-
modowy o srednicy rdzenia 50 um i kacie akceptacji 2, rownym 26°. Czgstotliwos¢
podnosna generatora uktadu zasilajacego wynosita 16 kHz, dobro¢ filtrow w torze stabi-
lizacji mocy wiazki $wietlnej i pomiaru sygnatu nanowychylenia byta réwna 10.
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Rys. 8.14. Uklad sterowania i pomiaru sygnatéw w zmiennopradowym
czujniku nanowychylenia [267]

Maksymalna moc nadajnika promieniowania o dlugosci 820 nm, zasilajacego uktad
optyczny, wynosita 30 uW. Jako detektory sygnatu optycznego zastosowano niskoszu-
mowe uktady przetwornikéw 1/U potaczone z fotodiodami PIN BPYP42W. Na rysun-
ku 8.15 przedstawiono statyczne charakterystyki przenoszenia §wiattowodowego czujni-
ka zblizenia dla zakresow modulacji pradu zasilania od 30 do 70 mA i od 0 do 100 mA
[267], a takze wyniki symulacji funkcji przetwarzania czujnika, przeprowadzonej zgod-
nie z rownaniem (8.16). Na rysunku tym jest widoczne, ze czuto$¢ czujnika zwigksza si¢
proporcjonalnie do mocy sygnatu optycznego zasilajacego uktad czujnika.
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Rys. 8.15. Charakterystyki statyczne pomiaru wychylenia
zmiennopradowego czujnika nanowychylenia [267]
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Nalezy dodatkowo podkresli¢, ze zasilanie uktadu wiazka o wigkszej mocy umoz-
liwia rowniez pomiar stabszych sygnatow elektrycznych, co w konsekwencji zwicksza
rozdzielczo$¢ systemu. Na rysunku 8.16 przedstawiono wyniki pomiaru wychylenia

o 02 03 piezoaktuatora P-853 firmy Phy-
3,0 /

' : ' : ' sik Instrumente GmbH przesu-
wanego z predkoscia 150 um/s
za pomoca skonstruowanego
czujnika $wiattowodowego. Na
podstawie zarejestrowanej cha-
rakterystyki mozna okresli¢
czulos¢ uktadu, ktéora wynosi
w tym przypadku 150 mV/um.

Sygnat wyj$ciowy [V]
o
1

1,0
0,5
0,0-— ; " ! . . — 0,0
0,1 0,2 0,3 Rys. 8.16. Odpowiedz natgzeniowego
Czas [s] czujnika §wiattowodowego [267]

Wynik pomiaru zdolno$ci rozdzielczej urzadzenia do obserwacji nanowychylen
przedstawiono na rysunku 8.17. Z uwzglednieniem wyznaczonych powyzej parame-
trow migdzyszczytowa rozdzielczo$¢ czujnika jest rowna 80 nm, a jej wartos¢ sku-
teczna 15 nm. Na rysunku 8.18 przedstawiono dodatkowo wynik pomiaru histerezy
aktuatora piezoelektrycznego. Z analizy rysunku wida¢, ze szerokos$¢ petli histerezy
wynosi 1,47 um przy przesuwie przetwornika rownym 20 pum [268].
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Rys. 8.17. Zdolno$¢ rozdzielcza
swiattowodowego czujnika nanowychylen [267]
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Uzyskanie wigkszej rozdzielczo$ci pomiaru nanowychylen wiaze si¢ z zastosowa-
niem zrodet $wiatta o wigkszej mocy 1 mniejszym szumie intensywnosci. Obnizenie
temperatury nadajnika promieniowania w istotny sposob poprawi w tym przypadku
wlasciwosci metrologiczne konstrukcji. Dodatkowo niezbedne jest bardzo staranne
ekranowanie konstrukcji optycznej czujnika od zaktocen, wywotanych np. bocznym
oswietleniem i drganiami mechanicznymi glowicy.

Jednym z gtéwnych problemoéw metrologicznych zwigzanych z pomiarem przesu-
ni¢¢ piezoaktuatora jest kalibracja odpowiedzi czujnika wychylenia. Najbardziej wia-
rygodne wyniki zapewnia przeprowadzanie kalibracji czujnika po jego zamocowaniu
bezposrednio w glowicy mikroskopu, ustalone bowiem zostaja odstep i kat miedzy
zwierciadtem umieszczonym na aktuatorze piezoelektrycznym a $wiattowodowym
witoknem odbiorczym. Dla opisywanych sensordw zblizenia przeprowadzenie takiej
procedury jest w istotnym stopniu utatwione. W koncowce pomiarowej czujnika inte-
growane jest w tym przypadku dodatkowe wiokno, ktore moze by¢ na potrzeby kali-
bracji potaczone z interferometrem $wiattowodowym. Jednoczesna rejestracja praz-
kéw interferencyjnych i sygnalu wyjsciowego czujnika zblizenia umozliwia w ten
sposob dokonanie kalibracji odpowiedzi sensora swiattowodowego.



9. Zastosowanie dzwigni piezorezystywnych
w mikroskopii sil atomowych i sil tarcia

9.1. Uwagi wstepne

Jak juz wspominano, w czasie skanowania powierzchni za pomoca statycznego
mikroskopu sit atomowych belka wychyla si¢ nie tylko pionowo, ale ulega rowniez
skreceniu wzdhuz swojej osi podluznej. Zaktada sig, ze pionowe wychylenie ostrza
w stosunku do badanej powierzchni odwzorowuje topografie preparatu, a kat pochyle-
nia ostrza (innymi stowy — skrecenie belki) w stosunku do prébki jest miara sit tarcia’
wystepujacych migdzy ostrzem a powierzchnia. Jednoczesny pomiar topografii i sit
tarcia wystepujacych w czasie skanowania powierzchni, przeprowadzany w trybie
mikroskopii sit tarcia (ang. Lateral Force Microscopy — FFM lub LFM), daje mozli-
wos$¢ oceny wlasciwosci trybologicznych preparatu. Wyjasnienie istoty sit tarcia mig-
dzy ostrzem a powierzchnig bylo przedmiotem wielu prac [213]. Rozwazania takie
wygodnie jest prowadzi¢, przyjmujac nastgpujacy podziat:

¢ Sily tarcia w skali atomowej. Zjawisko tarcia w skali atomowej po raz pierw-
szy zaobserwowal McClelland [28] w czasie skanowania powierzchni grafitu za
pomoca ostrza wolframowego, a interpretacj¢ tego zjawiska podat w opracowaniu
[270]. W modelu tym atom ostrza dzwigni pomiarowej B (rys. 9.1) jest zawieszony
na sprezynie o statej sprezystosci &, na statej wysokosci ponad badana powierzchnia
A. Energia potencjalna atomowej koncowki ostrza, znajdujacej si¢ w nieskonczenie
duzej odlegloséci od preparatu, jest zaznaczona na rysunkach 9.1a—d jako parabola
Vs. Energia potencjalna wyznaczona przez atomy roztozone na powierzchni jest
natomiast opisana funkcja okresowa V; (rys. 9.1a—d). Chwilowa energi¢ potencjalna
atomu B znajdujacego si¢ w polu oddzialywan atomow powierzchni wyznacza
w tym przypadku na podstawie rownania

V() =V, + Vg (0).

W czasie skanowania powierzchni zmianom ulega zatem rozktad energii poten-
cjalnej atomu ostrza opisywany wzdhuz osi skanowania X. W rozktadzie tym poja-

! Sity tarcia sa rOwniez nazywane sitami lateralnymi.
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wiaja si¢ minima energetyczne, ktore odpowiadaja energii potencjalnej, jaka przyj-
muje ostrze w czasie przesuwu wzdhuz atomoéw tworzacych powierzchnig probki.
W przedstawianej analizie, gdy sonda zajmuje pozycje migdzy atomami powierzchni
w rozkladzie energii potencjalnej pojawia si¢ jedno wyrazne minimum (rys. 9.1a).
W czasie przesuwu wzdtuz osi X w przebiegu tym mozna wskaza¢ kolejne minima,
ktorych uktad bedzie si¢ zmieniaé w zaleznosci od polozenia ostrza w stosunku do
atomow na powierzchni preparatu (rys. 9.1b,c). Przej$ciu atomu B ze stanu rownowagi
nietrwatej (rys. 9.1c) do stanu energii potencjalnej, odpowiadajacej minimum global-
nemu (rys. 9.1d), towarzyszy rozpraszanie energii w postaci drgan struktury krysta-
licznej. Proces przej$cia ostrza pomiarowego, obserwowany w skali atomowej od
pozycji przedstawionej na rysunku 9.1c do pozycji z rysunku 9.1d jest odpowiedni-
kiem przej$cia migdzy tarciem statycznym a dynamicznym, obserwowanym w skali
makroskopowej, i nazywany jest efektem stick-slip [271]. Efekt ten umozliwia odwzo-
rowanie tzw. korugacji atomowej powierzchni [272]. Korugacja ta jest obrazem struk-
tury, ktora tworza elementy rozmieszczone w odlegtosciach odpowiadajacej statej
krystalograficznej sieci badanego preparatu. Jednoczesnie jednak obraz ten nie odpo-
wiada ksztattowi topografii pierwszej monowarstwy powierzchni.

Ay
H H
H H
H Him - —
: !
r
L) [
L) ’
el | x r
o = ’/ > -)5 LL
N o '
VS VISV
a) b) 9) d)

Rys. 9.1. Zjawisko tarcia migdzy mikroostrzem pomiarowym a atomowgq powierzchnia wg [270]

¢ Sily tarcia w skali submikrometrowej maja szczeg6lne znaczenie w przypadku
uktadéw mikrosystemowych, gdzie o tarciu decyduje:
* chropowato$¢ poruszajacych si¢ wzgledem siebie elementow,
* oddzialywania dynamiczne migdzy molekutami pokry¢ osadzonych na po-
wierzchni ruchomych czgsci.
Jedna z dziedzin ilustrujacych konieczno$¢ opracowywania i stosowania nowych
metod pomiaru zjawisk trybologicznych wystgpujacych w mikro- i nanoswiecie jest
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magnetyczny zapis informacji cyfrowych. W przypadku dyskow twardych o szybkosci
dostepu do zapisanych danych decyduje predkos¢ obrotowa dysku magnetycznego.
Decydujacy wplyw na predko$¢ wirowania ma z kolei tarcie wystgpujace miedzy
glowica czytnika a pokryciami smarujacymi i ochronnymi ptyty magnetycznej. Pokry-
cia te stanowia z reguly: warstwa diamentopodobna (ang. Diamond Like Carbon
— DLC), zapewniajaca twardo$¢ i odporno$¢ na §cieranie, oraz cienki film polimero-
Wy, zmniejszajacy tarcie migdzy glowica czytnika zawieszona na poduszce powietrz-
nej a wirujacym podtozem. Przewiduje sig, ze w przypadku twardych dyskow o gesto-
éci zapisu okoto 1,5 Gb/cm® wysoko$¢ zawieszenia glowicy czytnika wynosié bedzie
okoto 5 nm, grubos¢ pokrycia diamentopodobnego begdzie rowna okoto 5 nm, jego
sredniokwadratowa chropowato$§¢ powinna natomiast wynosi¢ okolo 1 nm [273].
Przewiduje si¢ rowniez, ze warstwe smarujaca natozona na podtoze diamentopodobne
stanowi¢ bedzie film fluoropolyeteru o grubosci 1 nm [273]. Przedstawiona charakte-
rystyka wskazuje jednoznacznie, ze jednymi z najwazniejszych metod, umozliwiaja-
cymi pomiary tego typu wlasciwosci, sa mikroskopia sit atomowych i mikroskopia sit
tarcia. Metody te umozliwiaja bowiem odwzorowanie ksztaltu powierzchni i jej wta-
$ciwosci mechanicznych w skali pojedynczych nanometrow przy naciskach ostrza na
preparat zmieniajacych si¢ w zakresie od 1 nN do 10 uN [274, 275].

Do detekeji sit tarcia migdzy ostrzem a powierzchnia za pomoca mikroskopu sit
atomowych stosuje si¢ powszechnie nat¢zeniowe detektory optyczne [114]. Detektory
te umozliwiaja obserwacj¢ ugigcia torsyjnego dzwigni, zmieniajacego si¢ pod wpty-
wem sity tarcia. Nalezy jednak jednoczes$nie wskaza¢, ze w przypadku detektorow
natg¢zeniowych procedura ilosciowego okreslania wartosci sily tarcia dzialajacej na
mikroostrze jest nadzwyczaj utrudniona lub wrgcz niemozliwa. Analizy przeprowa-
dzone przez autora monografii w przypadku dzwigni piezorezystywnych wykazaty, ze
dzwignie takie sa nieczule na naprezenia torsyjne, wystgpujace wowczas, gdy po-
wierzchnia jest skanowana w kierunku prostopadtym do osi podtuznej czujnika [156,
276). Zastosowanie prostej belki piezorezystywnej w mikroskopii sit tarcia atomowe-
go wymagato nowej techniki pomiarowej, nazywanej metoda modulacji poziomej
[277]. Idea tej metody pomiarowe] polega na modulacji potozenia preparatu w kierun-
ku osi podhuznej dzwigni pomiarowej. W objetosci belki powstaja w takim przypadku
napr¢zenia podtuzne, ktére sa zwiazane z tarciem migdzy ostrzem a powierzchnia oraz
z topografia preparatu. Jesli czgstotliwo§¢ modulacji potozenia preparatu jest duzo
wigksza od gornej czgstotliwosci regulatora PI, sygnaty z detektora piezorezystywne-
g0, zwigzane z tarciem i topografig powierzchni, moga by¢ od siebie rozdzielone
[277]. Zalety tej metody pomiarowej wiaza si¢ gtdwnie z mozliwoscia pomiaru (a nie
tylko detekciji) sit tarcia wystepujacych migdzy ostrzem a powierzchnia. Tarcie mozna
obliczy¢ w tym przypadku na podstawie znajomosci wspdlczynnikow piezorezystyw-
nych krzemu i wymiarow geometrycznych dzwigni.

Druga metoda detekc;ji sit tarcia w mikroskopie sit atomowych wiaze si¢ z zasto-
sowaniem roznicowych dzwigni piezorezystywnych [156]. Dzwignie takie tworzy
uktad dwoch ramion potaczonych w ksztatcie litery U. W kazdym z ramion czujnika
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jest umieszczony mostkowy detektor piezorezystywny. Zaklada sig, ze podczas ob-
serwacji topografii (tzn. pionowego ugigcia belki) sygnal otrzymany po sumowaniu
sygnatéw z obydwu detektorow odpowiada ksztattowi powierzchni. W przypadku za$
obserwacji sit tarcia sygnaly z obydwu mostkow sa od siebie odejmowane. Najwigk-
sza wada konstrukcji opisanej w pracy [156] byla mata czgstotliwo$¢ rezonansowa
czujnika oraz jego duza stala sprezystosci odnoszona do ptaszczyzny dziatania sit
tarcia.

9.2. Pomiary topografii powierzchni
za pomocg prostych dzwigni piezorezystywnych

Zastosowanie prostych dzwigni piezorezystywnych w modularnym mikroskopie
bliskich oddzialywan skonstruowanym w Politechnice Wroctawskiej wymaga jedynie
niewielkich modyfikacji, ktore sa zwiazane z:

¢ uzyciem odpowiedniego uchwytu sondy pomiarowej (rys. 9.2),

¢ uzyciem wzmacniaczy wejsciowych wspotpracujacych z detektorem piezorezy-

stywnym, =

¢ doborem zakresu wzmocnien i statych

czasowych uktadu sprzezenia zwrot-
nego systemu, tak aby uzyska¢ opty-
malne warunki regulacji sity dzialaja-
cej na koncowce belki.

Pomiary testowe przeprowadzono, wy-
korzystujac probki wzorcowe®, wykonane
metodami trawienia plazmowego i elektro-
nolitografii, ktérych powierzchnig stanowia
struktury chromowe osadzone na podtozu
kwarcowym o r6znym ksztalcie i wysokosci
okoto 100 nm [278].

Rys. 9.2. Glowica pomiarowa mikroskopu
sit atomowych wraz z pomiarowymi uktadami
elektronicznymi

2 Probki, wykonane przez Instytut Informatyki Stowackiej Akademii Nauk w Bratystawie we wspol-

pracy z Instytutem Fizyki Technicznej Uniwersystetu w Kassel (Niemcy), przekazane dzigki uprzejmosci
dr. hab. inz. . W. Rangelowa.
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Widok preparatu wzorcowego obserwowany za pomoca mikroskopu optycznego
przedstawiono na rysunku 9.3, a topografie czeéci gwiazdy Siemensa, obserwowane;j
za pomocyg statycznego mikroskopu sit atomowych z prosta belka piezorezystywna,
pokazano na rysunku 9.4.

Ksztalt powierzchni podtoza kwarcowego od-
stonigtego po trawieniu warstwy chromu pokaza-
no na rysunku 9.5. Na obrazie widoczne sa pozo-
stalosci warstwy chromu, ktore nie zostalty
catkowicie usunigte z podtoza kwarcowego [279].
Drobna faktura powierzchni jest najprawdopo-
dobniej zwiazana z przeprowadzonym polerowa-
niem kwarcowego podtoza.

Rys. 9.3. Struktury wzorcowe do obserwacji sit tarcia
— obraz obserwowany za pomoca mikroskopu optycznego
(wielko$¢ probki 5x5 mm) [279]

Rys. 9.4. Topografia linii gwiazdy Siemensa, (pole  Rys. 9.5. Topografia podtoza kwarcowego (pole
skanowania 10x10 um, wysokos¢ struktury skanowania 5x5 pm, wysoko$¢ struktury 100 nm,
150 nm, predkos¢ skanowania 1 linia/s) [278] predkos¢ skanowania 1 linia/s) [278]

Zastosowanie prostych belek piezorezystywnych w statycznej mikroskopii sit
atomowych wymaga bardzo starannego sterowania sitg nacisku ostrza na powierzch-
nie. Dotyczy to zwlaszcza procedury zgrubnego zblizania ostrza do powierzchni, ktora
powinna wyklucza¢ mozliwos$¢ kolizji koncowki z powierzchnia i zapewnia¢ stabilny
W czasie pomiar napigcia niezrOwnowazenia czujnika piezorezystywnego. Wymagania
co do precyzji sterowania sita nacisku sa zwiazane zasadniczo ze stosunkowo duzymi
statymi sprezystosci typowych prostych belek piezorezystywnych, ktére si¢gaja zwy-
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kle kilkudziesieciu niutonéw na metr. Konsekwencja tego w czasie skanowania sa
duze sity skupione na koncowce sondy, ktére moga prowadzi¢ do uszkodzenia ostrza
lub niepozadanej modyfikacji ksztattu badanej powierzchni.

Zastosowania prostych belek piezorezystywnych w statycznej mikroskopii sit ato-
mowych nalezy zatem wigza¢ np. z badaniami wlasciwos$ci mechanicznych cienkich
warstw metalicznych, weglowych lub polimerowych [274, 280]. W badaniach takich
preparat jest poddawany naciskowi rzedu setek nanoniutonéw, wywieranemu przez dia-
mentowe ostrze wglebnika. Glebokos¢, na jaka zanurza si¢ ostrze pomiarowe pod wpty-
wem przylozonej sily, odpowiada w tym przypadku modutowi sprezystosci Younga ba-
danej warstwy [281, 282]. W przypadku dzwigni piezorezystywnych, z ktorymi
zintegrowany jest czujnik wychylenia koncoéwki, pomiary takie sa w istotny sposob ufa-
twione. Dotyczy to zwlaszcza badania adhezji i tarcia w uktadach MEMS, gdzie sity
nacisku dzialajace na poszczegdlne elementy mikrosystemu sa rzedu pojedynczych mi-
kroniutondéw [283]. Zastosowanie standardowych dzwigni sprezystych, ktére wspolpra-
cuja z optycznymi detektorami ugigcia belki i ktorych stale sprezystosci nie przekraczaja
1 N/m, jest obarczone w tym przypadku duzym bigdem pomiarowym. Przy oddzialywa-
niu na koncowke pomiarowa sitami rzedu pojedynczych mikroniutonéw dochodzi bo-
wiem do przechytu mikrosondy i badana powierzchnia nie jest poddawana punktowemu
naciskowi. Dodatkowo odksztatcenie mikrobelki, ktora naciska na preparat, odpowiada
wycinkowi okregu, co nie odpowiada §cisle zatozeniom obliczen [281].

W badaniach prowadzonych w Politechnice Wroctawskiej proste belki piezorezy-
stywne zastosowano rowniez w rezonansowej mikroskopii sit odpychajacych. Autor
pracy jest zdania, ze charakterystyka pomiarowa prostych dzwigni piezorezystywnych
doskonale odpowiada wymaganiom tej metody pomiarowej. W rezonansowej mikro-
skopii sit odpychajacych stosowane sa bowiem belki, ktorych czestotliwosci rezonan-
sowe 1 stale sprezystosci® leza odpowiednio w zakresie do okoto 100 kHz i 40 N/m.
Zakresy tych parametréw odpowiadaja zasadniczo zakresom czgstotliwo$ci rezonan-
sowych i statych sprgzystosci belek piezorezystywnych wytwarzanych w procesie
opisanym w pracach [133, 134]. Nalezy tez zauwazyc¢, ze z racji mozliwosci przepro-
wadzenia precyzyjnej kalibracji odpowiedzi piezorezystywnego detektora wychylenia
ostrza ulatwiony jest dobor warunkéw skanowania powierzchni. Dotyczy to zwlaszcza
ustalenia warto$ci amplitudy drgan swobodnego ostrza pomiarowego i ostrza obciazo-
nego oddziatywaniem odpychajacym. Na rysunku 9.6 przedstawiono zalezno$¢ ampli-
tudy rezonansowych drgan koncowki belki piezorezystywnej w funkcji wysokosci
zawieszenia oscylujacej belki ponad badana powierzchnia [58]. Podobnie jak w przy-
padku dzwigni wspoélpracujacych z optycznymi detektorami wychylenia sondy, wi-
doczna jest od wysokosci okoto 150 nm zwigkszona dynamika zmian amplitudy drgan
ostrza. W badaniach realizowanych w Politechnice Wroctawskiej testowe pomiary

3 Stale sprezystosci dzwigni stosowanych w statycznej mikroskopii sit atomowych sa z reguly mniej-
sze od 1 N/m. W przypadku dzwigni piezorezystywnych oznacza to wytwarzanie belek o grubosci mniej-
szej niz 1 pum, co jest powaznie utrudnione technologicznie.
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topografii powierzchni przeprowadzano przy zatozeniu zmniejszenia amplitudy drgan
ostrza 0 30% w stosunku do drgan sondy nieobciazonej [58].
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Na rysunku 9.7 zaprezentowano wynik pomiaru ksztaltu linii chromowej osadzo-
nej na podtozu kwarcowym [284], a na rysunku 9.8 — przekroj zarejestrowane;j struk-
tury. Widoczne zaokraglenia odwzorowuja ksztalt ostrza pomiarowego, za pomoca
ktorego zarejestrowano obraz.
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Topografie kolistej struktury chromowej na podtozu kwarcowym o wysokosci
okoto 1 um, wytworzonej w procesie elektronolitografii i trawienia plazmowego po-
kazano na rysunku 9.9. Obserwowane na przekroju niesymetryczne zbocza struktury
odpowiadaja roznym katom natarcia ostrza pomiarowego docierajacego w czasie ska-
nowania do pionowych $cianek struktury [284].
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9.3. Pomiary topografii powierzchni i sil tarcia
za pomocg dzwigni piezorezystywnych

Zastosowanie piezorezystywnych dzwigni do pomiaru sity nacisku i tarcia wyma-
gato wstepnej kalibracji pomiaru oddziatywan skupionych na koncowce mikrosondy
w czasie statycznego skanowania powierzchni. Na rysunku 9.10 przedstawiono odpo-
wiedz czujnika sit tarcia, w przypadku gdy podtoze kwarcowe, pokryte warstwa chro-
mu o grubosci 100 nm, bylo przesuwane w kierunku prostopadtym do osi podtuzne;j
czujnika z czgstotliwoscia 20 Hz o 50 nm. Widoczne jest, ze przy ruchu probki
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w przeciwnych kierunkach zmianie ulega znak sygnatu wyjsciowego z detektora sit
tarcia. W przeprowadzonych eksperymentach, przy sile nacisku ostrza na powierzch-
ni¢ rownej 1 uN nie zaobserwowano przej$¢ migdzy tarciem statycznym i dynamicz-
nym charakterystycznych dla mniejszych obciazen [171]. Swiadczy o tym plaski
przebieg sygnatu wyjsciowego z detektora sil tarcia bez istotnych uskokéw typowych
dla zmiany charakteru oddziatywan na koncéwce pomiarowe;.
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Rys. 9.10. Odpowiedz detektora sit tarcia w przypadku przesuwu podtoza w kierunku prostopadtym
do osi podtuznej belki [171]

Odpowiedz detektora sit tarcia zarejestrowano réwniez w funkcji sily nacisku
ostrza na powierzchnig dla roznych materialow stanowiacych pokrycia podtozy krze-
mowych i kwarcowych (rys. 9.11). Wida¢, ze w przypadku materialdéw o mniejszych
twardosciach odpowiedz detektora sit tarcia jest najwigksza [171]. Wiaze sig to z pe-
netrowaniem przez mikroostrze objetosci cienkiej warstwy pokrycia osadzonego na
twardym podtozu krzemowym lub kwarcowym. Nalezy dodatkowo zaznaczy¢, ze
zagadnienia kalibracji odpowiedzi detektoréw sit tarcia dziatajacych na mikroostrze
w statycznej mikroskopii sit atomowych sa nadzwyczaj trudnymi problemami metrolo-
gicznymi i nie zostaty do tej pory w petni rozwiazane [285]. Najwigksze trudnosci doty-
cza opisu oddzialywan i zachowan wystgpujacych w ukladzie ostrze pomiarowe—
powierzchnia. W przypadku powierzchni, ktére nie sa powierzchniami atomowo pla-
skimi, modele wyjasniajace oddziatywania mi¢dzy ostrzem a powierzchnia, zaktadajace
poslizg atomowej koncowki mikroostrza wzdhuz atomoéw podtoza [286], nie odpowiada-
jarzeczywistym zjawiskom obserwowanym np. w uktadach mikrosystemowych [287].

Autor niniejszej pracy uwaza, ze procedury kalibracji piezorezystywnego czujnika sit
tarcia na wybranych podtozach wzorcowych sa wiarygodnymi i pozwalajacymi na ilo-
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Sciowa i porownawcza oceng oddziatywan skupionych na mikroostrzu pomiarowym. Na
rysunku 9.12 przedstawiono wynik pomiaru topografii powierzchni struktur chromowych
osadzonych na podlozu kwarcowym [144, 288, 289]. R6zna wysoko$¢ struktur zwiazana
jest z niejednorodnym przebiegiem procesu trawienia powierzchni metaliczne;.
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Rys. 9.11. Odpowiedz detektora piezorezystywnego sit tarcia jako funkcji sily nacisku w przypadku
obserwacji oddziatywan wystepujacych na réznych podtozach cienkowarstwowych [171]

Widoczne na rysunku 9.12 zakrzywienia obrazu topografii struktur kolistych wynika-
ja natomiast z nieliniowosci przetwarzania aktuatora piezoceramicznego. Sita nacisku,
przy ktorej obserwowano sity tarcia (rys. 9.13), wynosita w opisywanych eksperymen-
tach 1 uN. Ciemniejsza barwa na obrazie wskazuje miejsca, gdzie obserwowane jest
zwigkszone tarcie wystgpujace migdzy krzemowym ostrzem a badana powierzchnia.

Uzyskane wyniki sa zgodne z przewidywaniami i wynikami kalibracji, ktore opi-
suje charakterystyka z rysunku 9.11. Symulacje przeprowadzone za pomoca elemen-
tow skonczonych i doktadna znajomo$¢ wzmocnienia uktadow pomiarowych po-
zwalaja na obliczenie warto$ci sity tarcia dziatajacej na koncowke pomiarowa.
W przypadku pomiarow, ktorych wyniki przedstawiono na rysunku 9.13, réznica mig-
dzy tarciem na powierzchni chromu a tarciem na powierzchni kwarcu wynosi 100 nN.
Na rysunkach 9.14 i 9.15 pokazano natomiast powickszone obrazy topografii i rozkta-
du sit tarcia zaobserwowane w innym miejscu tej samej probki wzorcowej, zawieraja-
cej struktury chromowe na podtozu kwarcowym [144].

Zarejestrowane na krawedzi wyspy chromu podwyzszenie jest pozostaloscia foto-
rezystu, ktory stanowit maskg¢ w trawieniu plazmowym warstwy metalicznej. W ob-
szarze migkkiego fotorezystu zaobserwowano w tym przypadku sily tarcia wigksze
o0 okoto 140 nN niz na podtozu kwarcowym.
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Rys. 9.12. Topografia punktéw chromowych Rys. 9.13. Sily tarcia obserwowane na strukturze

na podtozu kwarcowym (pole skanowania punktow chromowych na podtozu kwarcowym
7x7 um, wysoko$¢ struktury 120 nm, (pole skanowania 7x7 pm, wysokos¢ struktury
predkos¢ skanowania 2 linie/s) [144] 120 nm, predkos¢ skanowania 2 linie/s, sita

nacisku 1uN, kontrast sit tarcia 100 nN) [144]

Rys. 9.14. Topografia punktow chromowych Rys. 9.15. Sity tarcia obserwowane na strukturach

na podtozu kwarcowym (pole skanowania punktow chromowych osadzonych na podtozu
3,5%3,5 um, wysokos¢ struktury 120 nm, kwarcowym (pole skanowania 3,5%3,5 um,
predkos¢ skanowania 2 linie/s) [144] wysoko$¢ struktury 120 nm, predkos¢ skanowania

2 linie/s, sita nacisku 1 pN, kontrast sit tarcia
120 nN)) [144]
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10. Mikroskopia sil Scinajacych

W mikroskopii sit $cinajacych o charakterystyce pomiarowej catego systemu de-
cyduje wzajemny uktad takich czynnikow, jak:

¢ Amplituda drgan ostrza pomiarowego, ktora zwykle wynosi kilka nanome-
trow. Wiokno pomiarowe, drgajac ponad powierzchnia, usrednia oddziatywanie dy-
namiczne dziatajace na ostrze. Wigksze amplitudy drgan powoduja zatem zmniejsze-
nie lokalnej rozdzielczo$ci pomiaru topografii powierzchni, przy jednoczesnym
zwigkszeniu stosunku sygnat—szum.

¢ Czulo$¢ pomiaru (detekcji) drgan wlokna sprezystego. Czulsze metody ob-
serwacji drgan wtokna prowadza do pomiaru mniejszych oddziatywan skupionych na
mikroostrzu. Nalezy jednak zaznaczy¢, ze poprawa stosunku sygnat—szum przez prze-
prowadzanie nadzwyczaj selektywnych pomiarow zwigksza czas skanowania
i czyni caly proces pomiarowy bardziej wrazliwym na zakldcenia i dryfy.

¢ Wlasciwosci mechaniczne wlékna pomiarowego. Wtokna o mniejszej stalej
sprezystosci umozliwiaja pomiar stabszych oddziatywan dynamicznych. Jednoczesnie
jednak widkna takie charakteryzuja si¢ mniejszymi czgstotliwosciami rezonansowymi,
co zmniejsza predkos¢ skanowania ostrza i wydtuza czas obserwacji.

10.1. Interferometryczna detekcja drgan
wlokna pomiarowego

Do obserwacji drgan wtokna pomiarowego stosuje si¢ nastgpujace techniki pomia-
rowe:

¢ Rezonatory piezoelektryczne [25, 236, 290]. W tym przypadku wtdkno pomia-
rowe jest umocowane na kwarcowym rezonatorze piezoelektrycznym. Obciazenie
ostrza oddziatywaniem dynamicznym powoduje, ze zmieniaja si¢ warunki drgan rezo-
natora. W konsekwencji zmianie ulega réwniez odpowiedz uktadu piezoelektryczne-
go, ktora jest rejestrowana przez obwody wejsciowe modularnego mikroskopu bli-
skich oddzialywan. Opisywane uktady pozwalaja w warunkach wysokoprézniowych
odwzorowywaé z rozdzielczo$cia atomowa powierzchni¢ krystalicznego krzemu
[291]. Znane sa tez zastosowania tego typu uktadow w badaniach wiasciwosci elek-
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trycznych 1 magnetycznych powierzchni [292, 293, 294]. Zaleta detektorow z piezo-
elektryczna detekcja drgan witdkna pomiarowego jest, oprocz duzej czutosci pomiaro-
wej, umozliwiajacej detekcje oddzialywan z gestoscia 0,62 pN/Hz*® [295], takze pro-
stota konstrukcji gtowicy mikroskopu, ktora pozwala na zastosowanie systemu w
kombinacji z mikroskopem optycznym lub elektronowym.

¢ Uklady dyfrakcyjne [177, 296, 297]. W ukladzie tym ostrze jest o$wietlane
wiazka laserowa, ktora jest ogniskowana w niewielkiej odleglosci przed drgajacym
w rezonansie widknem pomiarowym. Powstajacy na przestonie (drgajacym widknie)
obraz dyfrakcyjny jest nastgpnie rzutowany do fotodetektora, ktorego sygnal wyjscio-
wy odwzorowuje amplitude drgan ostrza. Rozdzielczo$¢ skonstruowanych urzadzen
pozwala na odwzorowywanie struktur nici DNA [298]. Wada uktadu jest natomiast
konieczno$¢ zastosowania ztozonych uktadéw optycznych przeznaczonych do oswie-
tlenia wtokna i odwzorowania obrazu dyfrakcyjnego [299].

¢ Uklady interferometryczne [300, 301]. Do obserwacji wychylenia ostrza po-
miarowego mozna réwniez zastosowac interferometr swiattowodowy, opisany wstep-
nie w rozdziale 4. W poroéwnaniu z uktadami piezoelektrycznymi i dyfrakcyjnymi, o
walorach interferometrycznego uktadu do obserwacji wychylenia ostrza pomiarowego
w mikroskopie sit $cinajacych decyduja:

* okreslenie wartosci wychylenia widkna sprezystego drgajacego w rezonansie;
dzigki temu mozliwe sa: optymalizacja ukladu sterowania odleglo$cia migdzy
ostrzem a powierzchnia i oszacowanie wartosci sit scinajacych, ktore sa skupio-
ne w czasie skanowania na mikroostrzu pomiarowym;

* mozliwos$¢ skanowania powierzchni ostrzem, ktoérego potencjat elektryczny jest
swobodnie ustalany. Mikroskop sit $cinajacych moze by¢ w tym przypadku za-
stosowany rowniez w nowatorskich technikach badania rozktadu pojemnosci
migdzy ostrzem pomiarowym a powierzchnia, wystepujacych w tym uktadzie sit
elektrostatycznych i do wytwarzania nanostruktur (nanolitografii) [302].

Schemat uktadu interferometrycznego do obserwacji sit §cinajacych przedstawiono
na rysunku 10.1. Glowna idea obserwacji wychylenia wtokna nie odbiega od uktadu
opisanego w rozdziale 4. Zastosowanie ukladu $wiattowodowego charakteryzuje si¢
w przypadku mikroskopii sit Scinajacych wieloma zaletami, do ktorych naleza: zwartos¢
konstrukcji mechanicznej glowicy, gwarantujaca niewielkie dryfy, oraz odpornos$¢ na
zaktocenia 1 wibracje. Dodatkowo istnieje mozliwos¢ nadzwyczaj precyzyjnego sterowa-
nia, ekranowania uktadow zasilania interferometru i detekcji prazkow interferencyjnych.

Do skonstruowanego i zastosowanego systemu [303] mozna odnie$¢ nastgpujace
uwagi i obserwacje:

1. Warunkiem obserwacji stabilnych prazkow interferencyjnych jest stabilny i jed-
nomodowy charakter promieniowania emitowanego przez laser polprzewodnikowy
zasilajacy interferometr. W opisywanej konstrukcji zastosowano laser potprzewodni-
kowy z siatkq Bragga. W przeciwienstwie do lasero6w z reozonatorem Fabry—Perota,
zintegrowana w strukturze siatka Bragga narzuca jednomodowy charakter promienio-
wania $wietlnego. Stabilny obraz prazkéw interferencyjnych o duzym kontrascie wy-
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maga réwniez precyzyjnego zasilania lasera potprzewodnikowego i stabilizowania
jego temperatury. W opracowanym rozwiazaniu laser ten byt podtaczony do zrodta
pradowego o maksymalnej wydajnosci pradowej rownej 25 mA. Najwazniejszym
jednak parametrem urzadzenia byta stabilno$¢ pradu zasilajacego, ktora — dzigki za-
stosowaniu uktadéw o matym dryfie temperaturowym i ograniczonym pasmie czgsto-
tliwosci — osiagneta warto$¢ 5 uA/h. Temperatura zrodla promieniowania byta stero-
wana w ukladzie zamknigtym za pomoca elementu Peltiera na poziomie 17 °C, ze
stabilnoscia 10 mK/h. Zmniejszenie temperatury struktury lasera pdtprzewodnikowe-
go zwigksza moc emitowanej wigzki i zmniejsza wartos¢ szumu intensywnosci [304].
W praktyce jednak praca zrodla ponizej temperatury punktu rosy jest klopotliwa
i zwigzana z mozliwoscia skraplania si¢ pary wodnej w strukturze lasera.
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Rys. 10.1. Uktad interferometryczny do obserwacji wychylenia wiokna sprezystego
mikroskopu sit Scinajacych

2. W opracowanej konstrukcji zastosowano dwustopniowy izolator optyczny o thu-
mieniu 60 dB, w ten sposob wiazki swietlne, odbite od koncdéwki pomiarowej interfe-
rometru i od innych nieciagltosci optycznych w uktadzie interferometru, nie docieraja
do rezonatora lasera i nie zaklocaja jego pracy.

3. W celu zredukowania mocy optycznej wiazek odbitych od $wiattowodow pod-
faczonych do fotodetektorow Ph; i Ph, koncowki tych wtokien sa szlifowane uko$nie
i dodatkowo zanurzone w cieczy imersyjnej. Widkno doprowadzone do detektora Ph,
jest rowniez nawinig¢te na cylinder o matej $rednicy, dzigki temu obniza si¢ tez poziom
mocy optycznej, ktora dociera do fotodetektora i ktorej czes¢ moze sig¢ odbi¢ od kon-
cowki zanurzonej w cieczy imersyjne;j.

4. O stabilnosci obserwowanego sygnatu interferencyjnego decyduje rowniez od-
pornos$¢ glowicy mechanicznej mikroskopu na zmiany temperatury i zwiazang z nimi
rozszerzalnos¢ liniowa konstrukcji. Poprawe tych wtasciwosci zapewniaja dwie meto-
dy. Jedna z nich polega na zastosowaniu materiatdéw o mozliwie matym wspotczynni-
ku rozszerzalnosci liniowej, druga natomiast na wzajemnym kompensowaniu wydtu-
zen, tak aby odleglo$¢ migdzy §wiattowodem pomiarowym interferometru a wtoknem
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sprezystym pozostawata niezmieniona. W opracowanej konstrukcji wtékno mikrosko-
pu sit $cinajacych jest zamocowane na piezoaktuatorze, za pomoca ktdérego mozna
zmienia¢ odlegto$¢ miedzy ostrzem a koncowka pomiarowa inteferometru. Witdkno
wraz z piezoaktuatorem jest potaczone z obrotowym uchwytem, ktorego potozenie
mozna tak ustawia¢, aby wiokno interferometru oswietlato drgajace w rezonansie
ostrze. Rozszerzalno$¢ konstrukcji mozna oszacowaé na podstawie rownania

Al =(a +a / + 0ol nod — Cperler AT

W KtOrym: Opicso, Cluchwyts Opods Cer 1 Ipiezos Luchwyts Ipods ler t0 — 0dpowiednio — wspotczyn-
niki rozszerzalnosci liniowej i dlugos$ci piezoaktuatora, uchwytu wykonanego ze stali
nierdzewnej, podstawy wykonanej z mosiadzu i feruli cyrkonowej mocujacej wtokno
swiattowodowe; AT jest zmiang temperatury urzadzenia.

W przypadku nastgpujacych wartosci wspolczynnikow rozszerzalnosci liniowej
oraz dtugosci poszcezegolnych elementéw uktadu zamocowania widkna: die,o = 10-10°°,
Liezo = 4 MM, eyt = 50-107° Lyghuyt = 5 MM, tpoa = 5107, Lpoa = 1 mm, ety = 20-10°°,
It = 10-10° wydtuzenie A/ dla feruli cyrkonowej wynosi 100 nm/K, a dla feruli sta-
lowej jest rowne 60 nm/K.
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Rys. 10.2. Mechanizm do justowania pozycji Rys. 10.3. Widkno pomiarowe mikroskopu sit
wlokna sprezystego mikroskopu sit Scinajacych Scinajacych zamocowane na piezoaktuatorze
wzgledem $wiattowodu pomiarowego i uchwycie uchylnym
interferometru

5. Czutos¢ uktadu [305] interferometrycznego detekcji wychylenia mikroostrza za-
lezy od takich czynnikow, jak:

¢ Moc wiazki laserowej propagowanej we witoknie swiattowodowym.
Zwigkszeniu mocy promieniowania towarzyszy wzrost kontrastu prazkow interfero-
metrycznych (innymi stowy — zwigksza si¢ wysoko$¢ prazkow interferometrycznych).
Wigksza moc promieniowania mozna uzyska¢ przez zasilenie zrodta §wiatta wigk-
szym pradem i obnizenie temperatury lasera. Zwigkszenie mocy zrdédta zasilania pota-
czone ze staranng stabilizacja jego temperatury prowadzi dodatkowo do poprawy wila-
sciwosci szumowych uktadu (rozdz. 4.).



Mikroskopia sit Scinajqcych 153

¢ Wspotczynnik odbicia wiazki §wiatla od widkna sprezystego.

W badaniach przeprowadzanych w Politechnice Wroctawskiej stosowano zwykle
wlokna wykonane z drutu wolframowego lub platyno-irydowego (Ptlr). Pokrywanie
$cian bocznych warstwa np. aluminium jest ktopotliwe i moze prowadzi¢ do degrada-
cji wlasciwosci ostrza.

¢ Odlegtos¢ migdzy koncowka swiattowodu a widknem sprezystym.

Mniejsza odlegtos¢ migdzy belka a widknem interferometru (czyli krotsza wneka
Fabry—Perota) sprzyja zwigkszeniu kontrastu prazkéw interferometrycznych. Ju-
stowanie pozycji wtokna, tak aby odlegtos¢ ta wynosita mniej niz 20 pm, jest nad-
zwyczaj ktopotliwe technicznie i czgsto niemozliwe (np. w uktadach niskotempera-
turowych i prézniowych). W przeprowadzonych badaniach dtugos¢ wneki Fabry
—Perota wynosita okoto 50 pm.

¢ Wilasciwos$ci szumowe lasera.

Doktadniejsza analize zrodet szumu wystepujacych w uktadzie zrodta §wiatla przedsta-
wiono w rozdziale 6. W praktyce laboratoryjnej istotne jest stabilizowanie warunkéw
zasilania i temperatury zrodta swiatla oraz eksperymentalne znalezienie takich warunkow
pracy zrodla, aby rozktad modow promieniowania generowany przez laser byt stabilny.

¢ Wiasciwosci szumowe uktadow elektronicznych odpowiedzialnych za przetwa-

rzanie sygnatu optycznego.

CzeScia centralng tych uktadow jest przetwornik pradu na napigcie, ktorego wiasciwosci
szumowe sa optymalizowane w pasmie pomiarowym od 1 do 100 kHz. Obserwacja
sygnatow w takim zakresie czgstotliwo$ci utatwia eliminacj¢ szumu niskoczgstotliwo-
Sciowego wzmacniacza operacyjnego, rezystorOw sprzg¢zenia zwrotnego i1 detektora
promieniowania. Sprzezenie zmiennopradowe poszczegoélnych stopni przetwarzania
czyni dodatkowo cata konstrukcje niewrazliwa na dryfy temperaturowe napigcia nie-
zréwnowazenia.

Przebieg prazkéw interferencyjnych, jakie zarejestrowano podczas przesuwania
ostrza pomiarowego wokoét nieruchomego witokna swiattowodowego interferometru,
przedstawiono na rysunku 10.4, na ktorym dolny wykres pokazuje napigcie sterujace
piezoaktuatorem, z zamocowanym na nim wloknem pomiarowym mikroskopu.
W punkcie 4 ostrze mikroskopu jest maksymalnie zblizone do widkna pomiarowego
interferometru. Na odcinku 4B wtokno to jest odsuwane od nieruchomej koncowki
$wiatlowodu 1 przebywa drogg okolo 5/4 4, gdzie A jest dlugo$cia promieniowania
lasera polprzewodnikowego. Na odcinku BC dzwignia mikroskopu jest natomiast
ponownie zblizana do koncowki uktadu interferometrycznego. W czasie pomiardw,
przeprowadzanych za pomoca mikroskopu sit $cinajacych, pozycja sprezystego
wtokna jest tak justowana, aby obserwacja drgan ostrza o amplitudzie kilku nanome-
trow byla prowadzona na srodku zbocza sygnalu interferencyjnego (punkt P’ na
rys. 10.4). Przy liniowym przebiegu tej charakterystyki, wokol punktu pracy mozna
wzorcowaé odpowiedz elektryczng interferometru w funkcji amplitudy drgan ostrza.
W przypadku charakterystyk przedstawionych na rysunku 10.4 czuto$¢ uktadu wy-
nosi 500 uV/nm.
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AVTYAVINY:
A 1 /2

Rys. 10.4. Prazki interferencyjne
obserwowane podczas przesuwania
ostrza pomiarowego
D) | wokot nieruchomego widkna

Chl 1.00V [@® 100mV< M10.0ms A Chl / 3.10V $wiattowodowego

6. Zdolnos$¢ rozdzielcza. Obliczenia analityczne poszczegdlnych sktadnikow sa
nadzwyczaj utrudnione, a wyniki takiej analizy staja si¢ niewiarygodne. Ze wzgledu
na zastosowanie uktadu interferometrycznego w mikroskopii sit $cinajacych uzyteczna
jest natomiast rejestracja przebiegu sygnatu wyjsciowego interferometru detekujacego
drgania ostrza swobodnego (a wigc oddalonego od powierzchni). Przeliczenie, na
podstawie wyznaczonej czutosci, amplitudy lub wartosci skutecznej sktadowej zmien-
nopradowej tego sygnalu na amplitude lub warto$¢ skuteczna wychylenia daje obraz
mozliwosci obserwacji najmniejszych wychylen. Na rysunku 10.5 przedstawiono wy-
nik takiego eksperymentu.

Ch2 Pk-Pk
10.7my

Ch2 RMS
2.20mvy

Rys. 10.5. Zdolno$¢ rozdzielcza
mikroskopu sit Scinajacych [304]

Wyjscie uktadu przetwornika I/U zostalo podtaczone do wzmacniacza fazoczutego
Lock-In, sterowanego sygnalem o czgstotliwosci rezonansowej wiokna. Uwzglednia-
jac wzmocnienie wzmacniacza fazoczutego rowne 400 V/V, wartos¢ skuteczna zareje-
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strowanego szumu odpowiada 0,006 nm, a warto§¢ miedzyszczytowa szumu jest row-
na 0,04 nm (wyniki zarejestrowano w pasmie 20 Hz).

10.2. Przyklady zastosowan mikroskopii sil Scinajacych
z interferometrycznym detektorem
wychylenia ostrza pomiarowego

10.2.1. Wysokorozdzielcze pomiary topografii powierzchni

Detekcja sit Scinajacych Shear force jest powszechnie stosowana technika, ktora
umozliwia sterowanie i stabilizacj¢ wysokosci zawieszenia ostrza nad badang po-
wierzchnia w skaningowej mikroskopii bliskiego pola optycznego. W opisywanym
przypadku wtoknem sprezystym jest zaostrzone widkno §wiattowodowe. Koncowka
swiattowodu pelni zatem w mikroskopii bliskiego pola optycznego rolg:

¢ sondy optycznej (w zaleznosci od trybu pomiarowego sonda jest odbiornikiem

lub zrodiem $wiatla o aperturze rzedu dziesiatek nanometrow),

¢ ostrza pomiarowego mikroskopu sit atomowych, na ktérym skupiaja si¢ oddzia-

lywania dynamiczne.

Technika ta umozliwia odwzorowanie ksztaltu molekut fluorescencyjnych [306]
i struktur o wielkos$ci okoto 5 nm [49, 50]. Znane sa rOwniez zastosowania detekcji sit
$cinajacych w pomiarach uktadu plazmonow propagowanych w nanostrukturach wy-
twarzanych zogniskowana wiazka jonowa [307, 308].

Mikroskopig sit $cinajacych stosowano tez w pomiarach struktur biologicznych,
odwzorowujacych topografie nici DNA, osadzonych na atomowo ptaskim' podtozu
z miki. Pomiary takie przeprowadzono odpowiednio za pomoca uktadu detektora dyfrak-
cyjnego 1 piezoelektrycznego [298, 309]. Obserwowane struktury charakteryzowaly si¢
wysokoscia okoto 3 nm, a wyniki eksperymentéw pokazuja mozliwosci pomiarowe mi-
kroskopii sit $cinajacych w badaniach powierzchni wrazliwych na naciski mechaniczne.

Osobna grupeg badan stanowia badania topografii powierzchni atomowych prze-
prowadzane w warunkach ultrawysokiej prézni za pomoca rezonatoré6w piezoelek-
trycznych [310, 311]. W eksperymentach tych obserwowano ksztalt tzw. czystych
powierzchni atomowych za pomocg ostrzy tupanych z krystalicznego krzemu. Kon-
cowki takich ostrzy, ktore powstaja na zbiegu Scian krysztatu, tworza sondy zakon-
czone pojedynczymi atomami. Struktura elektronowa tak utworzonego ostrza jest
scisle zdefiniowana i dzigki temu mozliwe jest odwzorowanie ksztattu pojedynczych
orbitali elektronowych atomoéw tworzacych badang powierzchnig [312].

! Podtoza z miki powstaja przez rozhupanie krysztatu wzdtuz okreslonych $cian krystalograficznych.
Gorne 1 dolne $ciany takich podlozy charakteryzuja si¢ nielicznymi atomowymi uskokami i stanowig
doskonaty nosénik, na ktore nanosi si¢ badane nanostruktury.
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Przedmiotem eksperymentéw opisywanych przez autora rozprawy bylo zastoso-
wanie mikroskopii sit $cinajacych z interferometrycznym detektorem wychylenia
ostrza zarowno w badaniach topografii powierzchni materiatlow oraz struktur stoso-
wanych w mikro- i optoelektronice, jak i w inzynierii materialowej [300, 301, 302,
303, 304, 305]. Technika ta umozliwia przeprowadzenie wysokorozdzielczych i nie-
niszczacych badan preparatow o duzej chropowatosci oraz tzw. struktur glebokich?”.

Mikroskopia sit écinajacych Shear force znajduje zastosowanie réwniez w wyso-
korozdzielczych badaniach powierzchni materiatow izolacyjnych. Powierzchnie te nie
musza by¢ w tym przypadku pokrywane cienka warstwa przewodzaca, jak jest to ko-
nieczne w przypadku skaningowej mikroskopii elektronowej. Na rysunku 10.6 przed-
stawiono topografi¢ powierzchni AIN osadzonej na podlozu szafirowym. Mimo
znacznej chropowato$ci, maksymalna réznica wysokosci struktury wynosi bowiem
w tym przypadku 238 nm; mozliwe jest odwzorowanie ksztattu Scian pojedynczych
krysztatow. Mikroskopia sit $Scinajacych, w ktorej zastosowanie znajduja trawione
elektrochemicznie wtdkna metalowe, wydaje si¢ predestynowana do takich badan.
Stosowane ostrza (rys. 10.7) charakteryzuja si¢ bowiem duza smukloscia (wysokos¢
ostrza przedstawionego na rys. 10.7 wynosi ok. 100 um, przy promieniu koncowki
ok. 50 nm) i symetrycznym ksztatltem, co w istotny sposob utatwia penetrowanie kon-
cowka sondy glebokich struktur powierzchni.

238

Rys. 10.6. Topografia powierzchni warstwy AIN
— pomiar przeprowadzony za pomocg mikroskopu Rys. 10.7. Ostrze wolframowe mikroskopu sit
sit $cinajacych Shear force. Scinajacych Shear force
Pole skanowania 4,8x4,8 pum; 256x256 linii

Mikroskopia sit §cinajacych jest technika rezonansowa, w ktorej drgajace ostrze
jest prowadzone na wysokosci kilkudziesigciu nanometréw ponad badana powierzch-

2 Przez strukture gleboka rozumie sig strukturg, ktdrej stosunek glgbokosci do szerokosci jest wigk-
szy niz 5 [313].
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nia. Mozliwy jest zatem pomiar 249

struktur, dla ktérych nacisk ostrza
wywierany w statycznej mikroskopii
sit atomowych moze prowadzi¢ do
niekontrolowanej modyfikacji ksztattu
powierzchni preparatu.

Na rysunku 10.8 przedstawiono
topografi¢ powierzchni podioza typu
zol-zel, ktore tworza kulki cera-
miczne o S$rednicy okolo 600 nm.
Kulki te sa ze sobg luzno zwiazane,
co powoduje, ze w czasie pomiaru
statycznym mikroskopem sil atomo-
wych, przy sile nacisku pojedyn-
czych nanoniutonow, kulki te moga Rys. 10.8. Topografia powierzchni matrycy zol-Zel
ulega¢ przesunieciom. W badaniach — obraz zarejestrwany za pomoca mikroskopu
prowadzonych za pomoca mikrosko- sit scinajacych. .

g e .. . Pole skanowania 1,8x1,8 um; 256x256 linii
pu sit Scinajacych, gdzie sita oddzia-
lywanie miedzy sonda a powierzch-
nia wynosi okoto 0,01 nN, efektu takiego nie obserwowano, co umozliwito odwzoro-
wanie powierzchni struktury z zadowalajaca rozdzielczoscia.

10.2.2. Wytwarzanie nanostruktur
za pomocg modularnego mikroskopu sil scinajacych
i mikroskopu tunelowego

Interferometryczna detekcja sit $cinajacych umozliwia prowadzanie badan w try-
bie modularnej mikroskopii tunelowej i sit atomowych. W tym przypadku, podczas
skanowania powierzchni w trybie sit $cinajacych, rejestrowany jest prad tunelowy
przeplywajacy migdzy ostrzem a badana powierzchnia. Wynikiem tak prowadzanych
eksperymentow sa odwzorowania topografii powierzchni i obraz takich wlasciwos$ci
elektronowych materialow tworzacych powierzchnig, jak: rodzaj przewodnictwa elek-
trycznego, konduktancja i szeroko$¢ przerwy energetycznej. Modularna mikroskopia
tunelowa 1 sit atomowych odgrywa szczego6lnie wazna rol¢ w badaniach powierzchni
niejednorodnych, ktore tworza kompozycje materialow przewodzacych i izolacyjnych
[76]. W badaniach takich, po wskazaniu obszarow przewodzacych, mozliwe si¢ staje
wykonanie spektroskopii tunelowej prad tunelowy—napigcie tunelowe Iub spektrosko-
pii prad tunelowy—odleglo$¢ migdzy ostrzem a powierzchnia. Przyjmujac oznaczenia:
napiecie tunelowe Uy, praca wyjscia z ostrza @, i z powierzchni @,, przeptyw pradu
tunelowego migdzy sonda a preparatem mozna rozpatrywaé¢ w dwoch podstawowych
trybach, gdy:
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Rys. 10.9. Tunelowanie elektronéw migdzy ostrzem
a powierzchnig: a) U; =0, b) eU, < @ — @,,
¢) tunelowanie Fowlera—Nordheima
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¢ eUr < (@, — @) —rysunek 10.9b.
W tym przypadku elektrony o energiach zawartych w przedziale Wr—eUr moga ela-
stycznie (tzn. bez zmiany energii) tunelowac (przechodzi¢) w nieobsadzone stany
energetyczne z przedziatu W, + eUr. Prawdopodobienstwo f obsadzenia stanu energe-
tycznego o energii W w funkcji temperatury 7 i potencjatu chemicznego y okresla tzw.
rozktad Fermiego—Diraca

Sw)= [1 + e(W*/l)/kBT)]»l.

W temperaturze powyzej zera bezwzglednego powyzsza funkcja ma w okolicy
poziomu Fermiego tagodniejszy przebieg, co uzasadnia istnienie obsadzonych stanow
energetycznych w obszarze ostrza i nieobsadzonych standow energetycznych na po-
wierzchni. W praktyce przyktadane do ostrza napigcia tunelowe Uy przyjmuja warto-
$sci od kilkudziesigciu miliwoltéw (w badaniach powierzchni metalicznych) do utam-
kéw wolta (w badaniach powierzchni materiatow potprzewodnikowych).

¢ eUr>> (@) — @) —rysunek 10.9c.
Opuszczajace ostrze mikroskopu elektrony musza pokonaé barier¢ potencjatu rowna
@,. Jesli do ostrza zostanie przylozone napigcie Uy, to pole elektryczne powoduje
trojkatne obnizenie tej bariery, zgodnie z rysunkiem 10.9c. W tym przypadku elektro-
ny przechodza bez zmiany energii przez odcinek Os’ odstgpu migdzy ostrzem
a powierzchnia, na odcinku s's tego odstgpu ulegaja za§ przyspieszeniu w polu elek-
trycznym, wytwarzanym przez napigcie elektryczne Uy przytozone do ostrza pomia-
rowego. Z podobienstwa trojkatow 4BC i AB'C' mozna obliczy¢, ze: 0s'/0s = @,/eUr.
Tunelowanie w tym przypadku jest nazywane tunelowaniem Fowlera—Nordheima;
jest ono typowe dla zjawisk emisji polowe;j.

Z przedstawionego opisu wynikaja nastepujace uwagi dodatkowe:

¢ Mikroskop tunelowy pracujacy w trybie Fowlera—Nordheima moze by¢ zasto-
sowany do odwzorowywania ksztattu powierzchni mikrostruktur [314]. Odlegtos¢
mig¢dzy ostrzem a badanym preparatem wynosi w tym przypadku okoto 100 nm
i uktad mechaniczny glowicy jest mniej skomplikowany anizeli w przypadku mi-
kroskopu tunelowego, w ktorym elektrony tuneluja przez bariere prostokatna (rys.
10.9a).

¢ Silna zalezno$¢ natezenia pradu tunelowego Fowlera—Nordheima od odlegto-
$ci migdzy ostrzem a powierzchnig moze by¢ podstawa dzialania nowej grupy ul-
traczutych czujnikow sily i przyspieszenia [315, 316]. Dodatkowo, poniewaz tune-
lujace elektrony ulegaja na odcinku s's przyspieszeniu w polu elektrycznym
o natgzeniu E = Uy/s, istnieje zatem mozliwos$¢ zastosowania tak dziatajacego sys-
temu do wytwarzania nanostruktur (tzw. nanolitografia) [317, 318, 319]. Uzyskana
w ten sposob wiazke elektronowa charakteryzuje mata energia — rzedu dziesiatek
elektronowoltéw. Jednoczesnie jednak duza gesto$¢ pradu, potaczona z lokalnym
charakterem ekspozycji, umozliwia wytwarzanie struktur o minimalnym wymiarze
20 nm [318].
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10.2.3. Pomiar charakterystyk zblizeniowych

W mikroskopii sit §cinajacych ostrze drga z amplituda rzedu nanometréw réwno-
legle do powierzchni badanej probki. W zaleznosci od wysoko$ci zawieszenia, ostrze
to znajduje si¢ w obszarze oddziatywan van der Waalsa, oddziatywan kapilarnych lub
hydrodynamicznych [320, 321]. Wywotuja one zmiang amplitudy drgan sondy i r6z-
nicy fazy migdzy pobudzeniem aktuatora oscylacji a odpowiedzig interferometru. Na
rysunku 10.10 przedstawiono wynik pomiaréw amplitudy drgan i réznicy faz migdzy
drganiami sondy a sygnalem sterowania piezoaktuatora w funkcji wysokos$ci zawie-
szenia ostrza ponad preparatem [301].
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Rys. 10.10. Zalezno$¢ amplitudy i fazy drgan ostrza mikroskopu sit $cinajacych
od wysokoSci zawieszenia ostrza nad powierzchnig [301]

Wyniki pomiaréw wskazuja, ze zmiany amplitudy drgan i réznicy fazy o duzym
gradiencie sa rejestrowane na wysokosciach mniejszych niz 10 nm nad badana po-
wierzchnia. Zarejestrowana charakterystyka pozwala na ocen¢ odlegtosci migdzy pre-
paratem a drgajacym widknem i jest jedna z podstawowych krzywych kalibracyjnych
rejestrowanych w mikroskopii sit $cinajacych. Rejestrowanie amplitudy i fazy drgan
oraz jednoczesna obserwacja czgstotliwo$ci rezonansowe;j oscylacji moze by¢ w takim
uktadzie podstawa do odseparowania poszczegodlnych sktadowych oddziatywan, ktore
sa skupione na drgajacym mikroostrzu [322].



11. Skaningowa mikroskopia
bliskiego pola termicznego

Postep w dziedzinie szeroko rozumianej techniki mikrosystemow i nanotechnolo-
gii obejmuje takze rozwdj nowych metod badania termicznych zachowan uktadéw
0 obnizonej wymiarowosci. Dotyczy to obserwacji rozktadu temperatury w pracuja-
cych uktadach mikro-, nano- i optoelektronicznych, w ktorych ggstos$¢ energii cieplnej
rozpraszanej w strukturze osiaga wartosci zblizone do ggstosci energii rozpraszanej
w reaktorach jadrowych. Konsekwencja postepujacej miniaturyzacji i wzrastajacego
stopnia integracji jest rowniez konieczno$¢ okreslenia zasad transportu ciepta w ukta-
dach cienkich warstw. Przyktadami takich uktadéw sa np. supersieci, systemy SOI,
struktury MOS z ultracienkimi tlenkami bramkowymi o wysokim wspotczynniku prze-
nikalnosci dielektrycznej lub struktury potaczen tworzone przez materialy o zmniej-
szonym wspotczynniku dielektrycznym.

Nalezy zwrdci¢ uwage, ze obserwowane w przedstawionych powyzej systemach
zjawiska termiczne rzadza si¢ innymi prawami anizeli zjawiska termiczne wystepujace
w uktadach makroskopowych, w ktorych stacjonarny przeptyw ciepta jest opisywany
prawem Fouriera [323]. W mikro- i nanouktadach przeplyw ciepla jest determinowany
przez propagowanie i rozpraszanie fonondéw na granicy ziaren i krysztalow i czg¢sto ma
charakter silnie anizotropowy [324]. Opis tego typu zjawisk wymaga uwzglednienia
oddziatywania fononow z poszczegdlnymi molekutami struktury i $ci§le kwantowej
interpretacji obserwowanych zjawisk [325].

Obecnie do najbardziej intensywnie rozwijanych metod badawczych transportu
ciepla w nanostrukturach naleza [326]:

¢ Pikosekundowa termoreflektancja [327, 328]. W metodzie tej impuls lasero-
Wy, o czasie trwania kilkudziesigciu pikosekund, oswietla powierzchnig badanej struk-
tury. Promieniowanie to w miejscu padania wiazki podnosi temperaturg uktadu i wy-
woluje propagacje fali cieplnej (fononéw) w preparacie. Fonony, docierajac nastgpnie
do kolejnych granic osrodkow, ulegaja czgSciowemu odbiciu, ktdre jest rejestrowane
i analizowane za pomoca dodatkowego uktadu optycznego. W przypadku wigkszosci
materiatow stosowanych w technologii mikro- i nanolektronicznej ich dyfuzyjnos¢ D
lezy w zakresie od 0,005 do 1 cm?/s. W konsekwencji, dla czasu trwania impulsu row-
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nego 200 ps glgbokos¢ wnikania fali cieplnej, wyrazana réwnaniem /= VDt , miesci
si¢ w zakresie od 10 do 140 nm. O$wietlanie powierzchni impulsami o dluzszym cza-
sie trwania powoduje zatem, ze nie jest mozliwe selektywne odwzorowanie przewod-
nosci cieplnej poszczegdlnych warstw tworzacych strukturg i obszaréw migdzy nimi
[327, 328]. Ograniczeniem zastosowania tej metody badawczej jako powszechnej
techniki diagnostyki cienkich warstw sa nadzwyczaj duze koszty aparaturowe i ztozo-
na struktura systemu. Dodatkowo metoda pikosekundowej termoflektancji nie umoz-
liwia dwuwymiarowego odwzorowywania zjawisk transportu ciepta.

¢ Spektroskopia ramanowska [329-331]. W spektroskopii Ramana wykorzystuje
si¢ zjawisko nieelastycznego rozpraszania Swiatta. Probka jest w tym przypadku o$wie-
tlana monochromatycznym $wiatlem lasera. Czg$¢ kwantéw promieniowania, oddziatu-
jac z czasteczkami probki, zmienia energi¢ ich oscylacji i przez to zwigksza lub zmniej-
sza swoja energic. Widma Ramana, czyli zalezno$ci intensywno$ci rozproszonego
promieniowania od r6éznicy energii kwantow promieniowania padajacego i rozproszo-
nego, zawieraja informacje o drganiach charakterystycznych dla badanych czasteczek.
Moga by¢ wykorzystywane do identyfikacji i oznaczania zawarto$ci substancji.

Nowoczesne spektrometry Ramana umozliwiaja wyznaczenie widma prébki po-
przez analize jej interferogramu, otrzymanego dzigki interferencji promieniowania
rozproszonego przez probke. Sygnat detektora jest przetwarzany w widmo ramanow-
skie probki na drodze komputerowych obliczen numerycznych (z zastosowaniem tzw.
transformaty Fouriera). Zrédtem promieniowania jest zwykle laser Nd:YAG, emituja-
cy monochromatyczng wiazke¢ fotonow o niskiej energii. Do detekcji promieniowania
stosuje si¢ na ogot detektor fotoprzewodzacy. Intensywnos¢ promieniowania rozpro-
szonego jest od czterech do o§miu rzedow wielko$ci mniejsza niz intensywnos¢ pro-
mieniowania wzbudzajacego; aby wigc uzyskaé¢ mierzalny strumien fotondéw rozpro-
szenia ramanowskiego, musimy stosowac¢ bardzo silne zrédla promieniowania do
wzbudzania i1 bardzo czule uklady detekcyjne. Jest to przyczyna wprowadzania do
badan laserow, ktore odznaczaja si¢ monochromatycznoscia i bardzo duza intensyw-
no$cig wiazki promieniowania. Istotna wada spektroskopii Ramana, utrudniajaca jej
przemyslowe zastosowanie, jest duzy koszt stosowanych urzadzen i nadzwyczaj zto-
zona struktura aparatury.

¢ Mikroskopia promieniowania podczerwonego [332-335]. W mikroskopii pro-
mieniowania podczerwonego dokonuje si¢ obserwacji promieniowania podczerwone-
go, jakie jest emitowane z badanej powierzchni. Zgodnie z prawem promieniowania
Stefana—Boltzmanna, intensywnos¢ tego promieniowania jest funkcja wspotczynnika
emisyjnosci powierzchni i temperatury panujacej na powierzchni. Utrudnia to w istot-
ny sposob ilosciowa analizg¢ rozktadu temperatury panujacej na powierzchni preparatu,
ktora jest mozliwa po przeprowadzeniu zlozonej procedury kalibracji systemu dale-
kiego pola [333, 336]. Mikroskopia promieniowania podczerwonego, nazywana row-
niez mikroskopia termiczna dalekiego pola, jest jednak sprawnym i powszechnie sto-
sowanym narzedziem do diagnostyki typowych uktadow MEMS. Jej ograniczona
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zdolnos¢ rozdzielcza (rzedu pojedynczych mikrometréw) wyklucza zastosowania
mikroskopii termicznej dalekiego pola do badan nanostruktur.

¢ Mikroskopia bliskiego pola termicznego [37-42]. Zgodnie z uwagami przed-
stawionymi w rozdziale 2., mikroskopia bliskiego pola termicznego jest jedna z metod
pomiarowych mikroskopii bliskich oddzialywan. Mikroostrze pomiarowe petni w tym
przypadku rolg czujnika temperatury panujacej na powierzchni (tryb statyczny mikro-
skopii termicznej) lub rolg zrodia ciepta, ktore lokalnie ogrzewa strukture (tryb ak-
tywny mikroskopii termicznej). W odrdznieniu od metod termoreflektancji pikose-
kundowej 1 spektroskopii ramanowskiej, mikroskopia bliskiego pola termicznego
pozwala na lokalne obserwacje zjawisk termicznych w mikro- i nanostrukturach. Oce-
n¢ poprzecznych (tzn. w glebi uktadu) wiasciwosci termicznych struktury umozliwia
natomiast aktywna mikroskopia termiczna. Jak pokazano w podrozdziale 11.4.2, moc
konieczna do utrzymania temperatury ostrza na zadanym poziomie odwzorowuje war-
to$¢ rezystancji cieplnej bezposrednio pod ostrzem pomiarowym. Zastosowanie
w mikroskopii termicznej zmiennoczgstotliwo$ciowej modulacji mocy cieplnej do-
starczanej do mikroostrza pozwoli na ocen¢ przewodnosci cieplnej poszczegdlnych
warstw tworzacych badana strukture. Modulacja czgstosci mocy dostarczanej do mi-
kroostrza umozliwia bowiem ustalenie gl¢bokosci penetrowania uktadu przez falg
cieplna, ktorej zrodlem jest mikroostrze.

W metodzie tej, ktora jest tez nazywana metoda 3w, cienkowarstwowy grzejnik
jest zasilany pradem o pulsacji @ [337]. Moc cieplna wydzielana w mikrorezystorze
moduluje zatem jego temperature z pulsacja 2w. Temperaturg i wlasciwosci termiczne
warstw w otoczeniu bezposrednio pod grzejnikiem mozna ocenia¢, obserwujac napig-
cie elektryczne o czgstosci kotowej 3w, ktore odktada sig¢ na oporniku zasilanym pra-
dem grzewczym. Pomiary zmiennoczgstotliwosciowe stosowano w diagnostyce die-
lektrycznych warstw cienkich (o grubosci do 300 nm) [338, 339]. Modyfikacja
ksztattu mikrogrzejnika osadzonego na badanej strukturze umozliwita réwniez pomia-
ry przewodnosci cieplnej warstw polimerowych [340], struktur supersieci Si/SiGe
i SiGe/SiGe [341] oraz cienkich warstw krzemu w strukturze SOI [342]. Zastosowanie
metody 3w w skaningowej mikroskopii termicznej bliskiego pola wiaze si¢ z koniecz-
noscia przeprowadzenia pelnego opisu transportu ciepta od ogrzewanej mikrosondy
do badanej struktury. W przypadku badan prowadzonych w powietrzu dotyczy to
zwlaszcza znajomosci zasad wnikania ciepta przez warstwg cieczy (wody) adsorbo-
wanej na obserwowanej powierzchni. W rozwazaniach tych nalezy takze uwzglednic
ciepto przenoszene przez dzwignig spr¢zysta w kierunku nasady czujnika.

Metoda zmiennoczgstotliwosciowej modulacji mocy rozpraszanej w mikroostrzu
umozliwita odwzorowanie wilasciwosci termicznych cienkich warstw polipropylenu
osadzonego na podtozu szafirowym [343]. Technike t¢ zastosowano rowniez do lo-
kalnego pomiaru przewodnosci cieplnej warstwy diamentu CVD, osadzonej na podto-
zu krzemowym [45, 344]. Lokalna rozdzielczo$¢ pomiaréw prowadzonych metodami
mikroskopii termicznej bliskiego pola zalezy silnie od stanu powierzchni, wilgotnosci
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oraz temperatury, w jakiej sa prowadzone eksperymenty. Na rozdzielczo$¢ obserwacji
wplywaja tez wlasciwosci ostrza pomiarowego, ktore powinno si¢ charakteryzowac
jak najmniejszymi rozmiarami i malg pojemnoscia cieplna [345]. Czutos¢ czujnika
temperatury, ktory jest zintegrowany z ostrzem, powinna umozliwia¢ rejestracjg
zmian temperatury o wartosci okoto 10 mK. Na mozliwo$ci pomiarowe rzutuja row-
niez wlasciwosci belki sprezystej, ktorej konstrukcja musi ograniczaé przewodzenie
ciepta od ostrza pomiarowego przez dzwigni¢ do nasady czujnika.

11.1. Czujniki pomiarowe stosowane w skaningowej
mikroskopii bliskiego pola termicznego

W skaningowej mikroskopii termicznej stosowane sg czujniki termiczne zintegrowa-
ne z ostrzem pomiarowym, wykonywane w postaci termoztaczy Iub termorezystorow.

Czujniki wykonywane w postaci termoztaczy, petniace rol¢ czujnikdéw temperatu-
ry panujacej na powierzchni, mogly by¢ na ogot stosowane jedynie w pasywnej mi-
kroskopii termicznej. Wymuszenie przeplywu ciepta od ostrza, wykonanego w postaci
termoztacza, do badanej struktury wymaga zastosowania ztozonego uktadu, ktory
o$wietla koncowke widkna sprezystego wiazka promieniowania laserowego [78, 346].
W rozwiazaniu tym temperatura ostrza odwzorowuje rezystancj¢ cieplna, jaka wyste-
puje pod skanujacym witdéknem. Gléwna wada opisywanego systemu jest mato precy-
zyjna stabilizacja temperatury ostrza, co uniemozliwia dodatkowo stabilizacj¢ mocy
dostarczanej do sondy. Pierwsze czujniki przeptywu ciepla migdzy mikroostrzem
a powierzchnig byly wykonane w postaci termoelementu osadzonego na koncowce
standardowego ostrza wolframowego, stosowanego w mikroskopii tunelowej [37,
346]. Wada takiego rozwiazania byta jednak bardzo mata czuto$¢ sondy, wynoszaca
okoto 3 uV/K, i ktopotliwe wytwarzanie czujnikdéw o powtarzalnych parametrach.
Zastosowanie technologii mikroelektronicznych do budowy ostrzowych sensorow
przeplywu ciepta skaningowego mikroskopu termicznego bliskiego pola pozwolito
skonstruowa¢ systemy o zdecydowanie lepszych wlasciwosciach metrologicznych
[345, 347]. W opisywanych rozwiazaniach na ostrzu dzwigni sprezystej, stosowanej
w statycznych pomiarach mikroskopii sit atomowych, wykonanej z Si;Ny, wytworzo-
no struktur¢ mikrotermoztacza dwoch metali: ztota i niklu. Czulo$¢ detekeji zmian
temperatury byta w tym przypadku wigksza anizeli w przypadku konstrukcji wiokno-
wych i wynosita 14 pV/K [347]. Pewna wada tych czujnikow byla niepowtarzalnosé¢
wlasciwosci termoztacza wytworzonego w obszarze ostrza pomiarowego. Opisywany
problem rozwiazano dzigki zastosowaniu elektronolitografii do zdefiniowania potoze-
nia 1 ksztattu termoelementu zintegrowanego z ostrzem dzwigni [348]. Cienkowar-
stwowe metaliczne czujniki umozliwilty pomiar temperatury w strukturze tranzystora
FET z rozdzielczoscia 5 mK [39, 40], a takze obserwacj¢ zmian temperatury w pracu-
jacym laserze VCSEL [41]. Do eksperymentéw najbardziej spektakularnie pokazuja-
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cych mozliwosci badawcze skaningowej mikroskopii termicznej bliskiego pola
z cienkowarstwowymi czujnikami temperatury naleza pomiary transportu ciepla przez
wieloscienne nanorurki weglowe [42, 349, 350]. Wzdluz pojedynczej nanorurki,
o dlugosci 4 pm i grubosci 50 nm oraz przy zasilaniu struktury pradem 77 pA, zaob-
serwowano wzrost temperatury o 20 K [349].

W przypadku czujnikow wykonywanych w postaci termorezystorow sonda ter-
miczna jest mikropetla oporowa. Sonda taka, stykajac si¢ z badang powierzchnia, moze
shuzy¢ jako czujnik temperatury panujacej na powierzchni lub jako mikrozrédlo ciepta.
Znane sa dwa rozwiazania termooporowych czujnikéw stosowanych w skaningowej
mikroskopii bliskiego pola termicznego: czujniki wykonane z drutu Wolastona [44]
i nanopgtle platynowe [141, 142].
W sondach Wolastona czujnikiem ter-
micznym jest p¢tla oporowa, wyko-
nana z platynowego wtdkna o $redni-
cy okoto 5 pum (rys. 11.1). Widkno to,
pokryte dodatkowo otuling ze srebra,
stanowi cze$¢ sprezysta belki mikro-
skopu bliskiego pola termicznego.
Dlugos¢ dzwigni sprezystej typowej
sondy Wolastona wynosi =4 mm,
stata sprezystosci jest rowna ~ 5 N/m,
a rezystancja koncowki oporowe] |[REISLLEECEII Y
wynosi ~ 3 Q [351]. W trybie aktyw-
nym sondy Wolastona moga by¢
rozgrzane do temperatury ~ 700 K
[351].

Najwigkszymi wadami opisywanego rozwigzania sa mala warto$¢ czegstotliwosci
rezonansowej dzwigni i duze wymiary koncowki mikrosondy termicznej (promien
zakonczenia pgtli wynosi zwykle =~ 10 um). Ogranicza to w istotny sposéb mozliwosci
wysokorozdzielczych pomiardéw topografii powierzchni i wiasciwosci termicznych
nanostruktur o wielko$ci mniejszej niz 300 nm.

W przypadku nanopetli platyno-
wych mikrosonda termiczna jest wy-
konana z kompozytu osadzanego za
pomoca wiazki elektronowej (ang.
Electron Beam Induced Deposition
—EBID) (rys. 11.2).

Rys. 11.1. Skaningowa mikroskopia
bliskiego pola termicznego
— termoooporowa sonda Wolastona [279]

Rys. 11.2. Skaningowa mikroskopia
bliskiego pola termicznego
— termoooporowa nanopgtla platynowa
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W metodzie tej molekuly prekursora, ktore poruszaja si¢ w komorze mikroskopu,
rozpadaja si¢ na skutek zderzen z wiazka elektrondw. Sterujac miejscem ekspozycji
i koncentracja prekursora, mozna wytwarzaé w ten sposob struktury trojwymiarowe
0 nanometrowych rozmiarach, stosowane np. w mikroelektronice préozniowej [352]. Ga-
zem no$nym sa zwykle mieszaniny zwiazkow metaloorganicznych. Osadzane ta metoda
warstwy zawieraja wtracenia krystaliczne wbudowane w weglowa macierz amorficzna.
Srednica wytworzonego na drodze osadzania wigzka elektronowa wtokna nanopetli pla-
tynowej wynosi = 70 nm, wysoko$¢ czujnika rowna jest za$ =3 pum (rys. 11.2).

Technologi¢ nanopgtli platynowych przedstawiono na rysunku 11.3 [141]. Czujni-
ki te osadzano na dzwigniach piezorezystywnych z cienkowarstwowym aluminiowym
mikrogrzejnikiem (rys. 11.3a). Za pomoca zogniskowanej wiazki jonowej (ang. Focus
lon Beam — FIB) przecig¢to aluminiowa $ciezke mikrogrzejnika na koncéwcee belki
(rys. 11.3b). Nastepnie w drodze osadzania za pomoca wiazki elektrondw wytworzono
czujnik oporowy potaczony z obydwoma doprowadzeniami aluminiowymi. Doprowa-
dzenia te umozliwiaja spolaryzowanie czujnika i jego podtaczenie do elektronicznych
uktadow pomiarowych. Widoczne na rysunku 11.3c przedtuzenie petli ulatwia kontakt
czujnika z powierzchnia badanej struktury.

Rys. 11.3. Wytwarzanie nanopgtli platynowych
c) metoda osadzania wiazka elektronowa
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11.2. Podstawy skaningowej mikroskopii
bliskiego pola termicznego

Przewodnos¢ cieplna K ciata stalego najtatwiej jest zdefiniowaé w warunkach
ustalonego przeptywu ciepta przez diugi pret, wzdhuz ktorego jest obserwowany gra-
dient temperatury d7/dx [323]

g=-K d—T, (11.1)
dx
gdzie ¢ jest strumieniem ciepta przeptywajacym przez jednostke¢ powierzchni w jed-
nostce czasu.

Na podstawie roéwnania (11.1) mozna wskaza¢, ze przewodzenie ciepta jest proce-
sem stochastycznym, ktéry zalezy od gradientu temperatury (a nie tylko od réznicy
temperatury miedzy koncami probki). Ponadto energia cieplna nie jest przenoszona
wzdhuz jednej tylko osi z jednego kranca probki na drugi. Nosniki ciepta, dyfundujac
bowiem przez preparat, ulegaja licznym zderzeniem. Na warto§¢ przewodnosci ciepl-
nej musi mie¢ zatem rowniez wplyw $rednia droga swobodna nosnikow energii ciepl-
nej. Na podstawie elementarnej teorii kinetycznej gazéw mozna wykazac, ze prze-
wodno$¢ cieplna K wyraza si¢ zaleznoscia [256]

KzéCvl, (11.2)
gdzie:
C — pojemnos¢ cieplna probki,
v — érednia predkosc czastki,
[ — $rednia droga swobodna miedzy zderzeniami.

W tabeli 11.1 zestawiono warto$ci $rednich drég swobodnych, czaséw relaksacji
i predkosci propagacji dla fononow i elektronow rozchodzacych si¢ w przewodniku
i dielektryku [326]. Przedstawione wyniki wskazuja, ze mikroskopia bliskich oddzia-
tywan nalezy do tych technik eksperymentalnych, ktore umozliwiaja diagnostyke wta-
sciwosci termicznych powierzchni z wymagana rozdzielczoscia i czutoScia.

Tabela 11.1. Poréwnanie wybranych wiasciwosci fotonow i elektronow [326]

Parametry Elektrony w metalu Foqon,}l W dlelektwkach
1 potprzewodniku
Dtugosé fali 4, nm 0,1+1 1+5
Srednia droga swobodna /, nm 10 10+100
Czas relaksacji 7, s (10+100)-107 (110)-107"
Predkos¢ propagacji v, m/s 10° (3+10)-103

Nalezy jednak zauwazy¢, ze lokalna rozdzielczo$¢ skaningowej mikroskopii bli-

skich oddzialywan zalezy od trzech zasadniczych czynnikdw:
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¢ promienia zakonczenia koncoéwki mikrosondy termiczne;,

¢ wlasciwosci kontaktu termicznego ostrza z badana powierzchnia,

¢ wlasciwosci termicznych catej sondy pomiarowe;.

Dla spotykanej w skaningowej mikroskopii termicznej typowej konfiguracji po-
miarowej, w ktdrej obserwowane sa wlasciwosci dwuwarstwowego uktadu, obowiazu-
ja nastgpujace rownania:

(o}
T ~T.,=q— 11.3
wl Fw2 qu ( )
oraz
(ox
T T, =422, 11.4
w2 Tw3 qK2 ( )
w ktorych:

Tw1, T, T3 — temperatura panujaca na poszczegdlnych przegrodach,
o1, 0 — grubos$ci warstw,
K, K, — przewodnosci cieplne warstw uktadu.

W aktywnej mikroskopii bliskiego pola termicznego wygodnie jest opisywac
ostrze pomiarowe jako punktowe Zzrodlo ciepla o $rednicy 25, ktérego temperatura
wynosi 7, (rys. 11.4). Cieplo z tego Zrodla jest transportowane do wngtrza probki
przez uktad polaczonych szeregowo rezystancji cieplnej warstwy kontaktowej miedzy
ostrzem a powierzchnia Ry, i rezystancji cieplnej, jaka przedstawia soba badana probka
R Rezystancje R, mozna obliczy¢, rozwazajac transport ciepla przez wnetrze prepa-
ratu. Dla potsfery o promieniu 7 transport ten jest okreslony rownaniem

@.-1) —2mr’K, d—TzP, (11.5)

R dr N

ss
w ktérym:
K, — przewodnos¢ cieplna preparatu,
P, —moc dostarczana do ostrza,
T, — temperatura odniesienia probki,
T, —temperatura na powierzchni granicznej probki pod sonda pomiarowa.

1T

R

55

Rys. 11.4. Aktywna mikroskopia bliskiego pola
{ T K, T; ) . A
0 termicznego — pomiar przewodnosci cieplnej preparatu
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Po rozdzieleniu zmiennych i scalkowaniu

Pl1]
K [T]R == [—} , (11.6)
2nlr ],
a po przeksztalceniach
P =-2nK b(T,-T,). (11.7)

Po uwzglednieniu réwnania (11.5) i zatozeniu, ze T, >> T, otrzymuje si¢ zaleznos¢

» (=T

N

=2nK,bT,, (11.8)

w ktorej
R, = ! .
T 2nKb

(11.9)

Transport ciepta przez warstwe kontaktowa migdzy sonda a powierzchnia do wne-
trza probki, przy zalozeniu, ze T, >> T; i po uwzglednieniu rownania (11.9), jest za-
tem okreslony zalezno$cia

(r,-1,)  (1,-T1) G, 2nK\bT,

N - ~ - s
R_+R
WO R I+ Ry 1+ G, 1+ 2n Kb
RSS GtS GtS

w ktorej Gy, jest konduktancja cieplna warstwy kontaktowej migdzy ostrzem a probka.

Roéwnanie (11.10) jest podstawowym rownaniem aktywnej mikroskopii bliskiego
pola termicznego. Analiza réwnania (11.10) pokazuje, ze:

¢ moc P, dostarczana do ostrza jest odwrotnie proporcjonalna do wartosci ciepl-

nej, jaka jest widziana pod sonda pomiarowa;

¢ moc Py dostarczana do ostrza jest proporcjonalna do wielkosci pola kontaktu mi-

krosondy termicznej z powierzchnia preparatu i przewodnosci cieplnej probki K.

Nalezy jednak zauwazy¢, ze powyzsza uwaga jest prawdziwa jedynie wtedy, gdy
2nK,b/G,s << 1. Oznacza to, ze wyznaczanie przewodnosci cieplnej materiatu na pod-
stawie obserwacji statlopradowego rozptywu mocy rozpraszanej w ostrzu mikrosondy
termicznej jest mozliwe jedynie w przypadku probek o stosunkowo matej przewodno-
sci cieplnej. Dla typowych wartos$ci rezystancji cieplnej warstwy przypowierzchnio-
wej ostrze—preparat na poziomie 10°® W/mK i dla promienia kontaktu na poziomie
500 nm oszacowana warto$¢ graniczna przewodnosci cieplnej preparatu wynosi okoto
0,3 W/mK.

W przypadku statycznej mikroskopii bliskiego pola termicznego pomiar tempera-
tury za pomoca mikrosondy oporowej moze by¢ modelowany ukladem przedstawio-
nym na rysunku 11.5. Strumien ciepla przenoszony przez uklad szeregowo potaczo-
nych rezystancji cieplnych kontaktu powierzchni z sonda, ostrza i dzwigni wynosi

(11.10)
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Ju

gdzie:

T, — temperatura powierzchni,

T, — temperatura sondy,

T, — temperatura uchwytu sondy,

R, —rezystancja cieplna ostrza pomiarowego,
R. —rezystancja cieplna belki wspornikowej czujnika.
Temperaturg ostrza 7,, mozna zatem obliczy¢ na podstawie rownania

R

s

T =T,

?»~ " "R +R +R,

a Dzwignia

Prébka T,

R,+R +R '
(I, ~T) =T~ ([,~T,).  (IL12)
e

s s

Probka T,

Rys. 11.5. Statyczna mikroskopia bliskiego pola termicznego

Z zaleznosci (11.12) wynika, ze aby temperatura na ostrzu dzwigni 7, odpowiada-
ta temperaturze probki 7, powinny by¢ spelnione nastgpujace warunki:

¢ Warto$¢ rezystancji cieplnej kontaktu ostrza z podtozem R, powinna by¢ moz-
liwie niewielka. Analiza rownania (11.12) pokazuje, ze istotne jest rowniez, aby sto-
sunek rezystancji R;, do rezystancji calej dzwigni R, byl mozliwie duzy. Sktadowymi

T, Dzwignia

Rys. 11.6. Statyczna mikroskopia
bliskiego pola termicznego
— transport ciepta migedzy sonda termiczna
a badana powierzchnia

rezystancji cieplnej kontaktu R, sa: rezystancja
kontaktu mechanicznego ostrza z powierzchnia
Ry, rezystancja warstwy zaadsorbowanej wody
w obszarze sondy R,, rezystancja zwigzana
z radiacja ciepta migdzy powierzchnia a sonda
R4 1 rezystancja cieplna warstwy gazu znajdu-
jacego si¢ migdzy ostrzem a powierzchnia Ry,
(rys. 11.6). Z analiz przedstawionych w pracy
[345] wynika, ze decydujacy wpltyw na trans-
port ciepta w uktadzie ostrze—-powierzchnia ma
warstwa wody zaadsorbowanej na powierzchni
preparatu (tab. 11.2). Modyfikujac sktad che-
miczny atmosfery, w ktorej sa prowadzone po-
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miary, mozna wplywaé na warto$¢ tej rezystancji cieplnej i jednoczesnie zwigkszyc
doktadnos$¢ pomiaru temperatury panujacej na powierzchni probki.

Tabela 11.2. Rezystancje cieplne kontaktu ostrza
i powierzchni w mikroskopii termiczne;j bliskiego pola [345]

Sktadowa rezystancji cieplnej migdzy | Rezystancja cieplna
ostrzem a powierzchnig K/W
Ry 10°
R, 10°
R 10°
Ruw, 107

¢ Temperatura zamocowania belki 7, powinna by¢ zblizona lub — w idealnym
przypadku — rdwna temperaturze T, panujacej na powierzchni. Realizacja tego zaloze-
nia jest utrudniona, wymaga bowiem integracji z dzwignia mikrogrzejnika, ktéry
w uktadzie regulacji powinien nadaznie zmienia¢ swoja temperature tak, aby minima-
lizowa¢ przeplyw ciepta j,..

¢ Rezystancja cieplna dzwigni R, powinna by¢ mozliwie duza. Realizacja tego za-
lozenia wymaga wytrawienia w belce wycieC, ktore przez zmniejszenie przekroju
dzwigni dzialaja jak ekrany cieplne. Innym rozwiazaniem jest wykonanie belki z ma-
teriatu o mozliwie matym przewodnictwie cieplnym. Do materialow, ktore sa najbar-
dziej predestynowane do tego celu nalezy azotek krzemu SizN4, gdyz jego przewod-
no$¢ cieplna jest okoto dziesigciokrotnie mniejsza od przewodnosci cieplnej krzemu.

11.3. Uklady sterujaco-pomiarowe
skaningowego mikroskopu bliskiego pola termicznego

Zastosowanie oporowych sond Wollastona w pasywnej i aktywnej mikroskopii
bliskiego pola termicznego wymaga opracowania precyzyjnych elektronicznych ukta-
déw pomiarowo-sterujacych, ktorych zadaniem jest:

¢ akwizycja sygnatow, odpowiadajacych temperaturze koncowki sondy,

¢ sterowanie temperatura ostrza i pomiar mocy elektrycznej dostarczanej do son-

dy, ktora jest niezbedna do utrzymania temperatury koncéwki na zadanym po-
ziomie.

W opracowanych rozwiazaniach (rys. 11.7) sondy Wollastona S;, S, sa wlaczone
w uktad zmiennopradowego mostka czteroramiennego. Zastosowanie uktadow zmien-
nopradowych eliminuje w tym przypadku wptyw pasozytniczych sit termoelektrycz-
nych w obwodzie i utatwia eliminacj¢ zaktocen.

W celu uzyskania mozliwie duzej czutosci pomiarowej mostka niezrownowazone-
go stosunek sumy rezystancji R, i R, do sumy rezystancji R, i rezystancji Rg; son-
dy S| (odpowiednio sum rezystancji R,, R,» do Rj», Rs» sondy S,) powinien by¢ mozli-
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wie bliski jednosci [353]. Spehienie tego warunku dla typowych sond Wollastona,
ktorych rezystancja jest na poziomie 3,5 €, czyni jednak wstepne rownowazenie ukta-
du nadzwyczaj ktopotliwym. W przyjetym rozwiazaniu rezystancja rezystoréw R, R,
wynosita 50 €, rezystancj¢ za$ rezystorow nastawczych R,,;, R,, dobierano na pozio-
mie 10 Q. Poniewaz wartosci rezystancji galgzi tworzacych mostek sa niewielkie,
uktad zasilano z szerokopasmowego zrodla pradowego. Rezystory R;;, R uktadu
pomiarowego sa posobnikami do pomiaru pradu przeptywajacego przez sondy oporo-
we. Rezystory R.;, R, stuza natomiast jako zastepcze obciazenia stosowane przy
wstepnym rownowazeniu i kalibracji uktadu.

3 c

A —]
Generator| Pomiar Regulator ><

pom. B U, Pl
o— l—
Pomiar Wartos¢ |
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hd hd
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Rys. 11.7. Uklad sterujaco-pomiarowy mikroskopu bliskiego pola termicznego
wspotpracujacego z oporowymi sondami Wollastona

Poniewaz w trybie pasywnym mikroskopii termicznej bliskiego pola pomiar na-
pigcia niezrownowazenia byl dokonywany w ukladzie wzmacniacza fazoczutego
Lock-In, zrédto pradowe zasilajace mostek bylo sterowane z precyzyjnego generatora
sygnatowego, ktory charakteryzuje si¢ duza stabilno$cia amplitudy i czestotliwo$ci
generowanego sygnalu. Mozliwa jest dzigki temu eliminacja tzw. szumu fazowego,
ktory powstaje, gdy zmienia si¢ réznica faz migdzy sygnatem z przekatnej mostka
i ustalonym sygnalem taktujacym prostownik wzmacniacza Lock-In. W torze pomia-
rowym wzmacniacza fazoczulego zastosowano rowniez filtry pasmoprzepustowe,
ktérych zadaniem jest wstgpne odfiltrowanie zaktocen pomiarowych i ograniczenie
szumu. Niestabilnos¢ czgstotliwosci sygnatu zasilajacego mostek moze zatem wpty-
wac na wahania sygnatu wyj$ciowego tych filtrow, szczegélnie w przypadku zastoso-
wania uktadéw o dobroci powyzej 5.

W przyjetych rozwiazaniach zastosowano cyfrowe generatory sygnatowe (ang.
Digital Direct Synthesis — DDS), ktére zapewniaja stabilno$¢ generowanych oscylacji
na poziomie 20 ppm/K. W przeprowadzanych eksperymentach mostek pomiarowy
zasilano pradem o natgzeniu 200 pA. W przypadku takiej wartosci pradu zasilajacego
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nie zaobserwowano samonagrzewania si¢ sondy oporowej. W celu kompensacji
wplywu zmian temperatury otoczenia na wynik pomiaru temperatury panujacej na
powierzchni probki w obydwie galezie mostka pomiarowego wtaczano sondy Wolla-
stona. Sond¢ odniesienia mocowano w glowicy pomiarowej mozliwie blisko sondy
pomiarowej, znajdujacej si¢ w kontakcie z preparatem. Na podstawie przedstawionych
zatozen, po przyjeciu warto$ci temperaturowego wspoélczynnika zmian rezystancji
platyny 0,00392 1/K [354], czulo$¢ uktadu mostkowego (rozumiang jako przyrost
wartosci skutecznej napigecia na przekatnej mostka przy zmianie temperatury ostrza
pomiarowego o 1 K) mozna oszacowac¢ na poziomie 10 pV/K. Zdolno$¢ rozdzielcza
systemu (rozumiang jako zdolno$¢ do zaobserwowania najmniejszej zmiany tempera-
tury koncowki oporowej) oblicza si¢ natomiast, odnoszac sumg napige¢ szumu ter-
micznego rezystorow mostka do oszacowanej powyzej czutosci pomiarowej. Szum
termiczny rezystorow tworzacych mostek oblicza si¢ wedlug zaleznosci

uRir :»\'4kaer3 (11.13)
ug, =4k, TRy B, (11.14)

gdzie R; jest faczng rezystancja opornikow wilaczanych szeregowo z sondami Wolla-
stona o rezystancji Rs; w galeziach pomiarowych i gateziach odniesienia mostka po-
miarowego.

Wystepujace w przekatnej pomiarowej mostka napigcie elektryczne, zwiazane
Z tymi zrodlami napigciowymi, wynosi zatem

s =\l +102) (11.15)

Po uwzglednieniu zastosowanych w opracowanym uktadzie wartosci rezystancji
jest ono réwne w pasmie 10 Hz 5 nV, co odpowiada zmianom temperatury rownym
0,5 mK. Nalezy jednak podkresli¢, ze powyzsze obliczenia maja charakter jedynie
przyblizony 1 stuza do wstepnego zdefiniowania wymagan dla elektronicznych ukta-
dow wejsciowych wspotpracujacych z mostkiem. W przypadku praktycznych pomia-
réow, prowadzonych za pomoca statycznego mikroskopu bliskiego pola termicznego,
ogrzewana jest jedynie cze¢s¢ sondy oporowej, a nie jej catos$¢, tak jak zatozono
w obliczeniach. Konsekwencja tego zjawiska jest zdecydowanie mniejsza czutosé
pomiarowa mostka. Wyznacza si¢ ja eksperymentalnie za pomoca mikrostolika, kto-
rego temperatura jest jednocze$nie precyzyjnie sterowana przez grzejnik grubowar-
stwowy i mierzona czujnikiem Pt100. Wyniki kalibracji przedstawiono na rysun-
ku 11.8 [355]. Na wykresie zaznaczono napigcia mierzone w uktadzie prostokatnym
na wyjsciu uktadu fazoczulego Lock-In po wstgpnym wzmocnieniu sygnatu z mostka
rownym 1000 V/V. Napigcie sktadowe w kierunku osi Y zmienia si¢ w zakresie od
0 do 8 mV, przy zmianach napigcia w kierunku osi X w zakresie od 0 do 60 mV.
Zmiana napi¢¢ wyjsciowych w kierunku osi Y wiaze si¢ gtownie ze zmianami impe-
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dancji sondy Wollastona (innymi slowy — ze zmiang stosunku reaktancji petli oporo-
wej do jej rezystancji), ktore sa obserwowane przy ogrzewaniu ostrza za pomoca
grzejnika grubowarstwowego. Zmiany te moga by¢ w istotny sposdéb zmniejszone
wowczas, gdy mostek pomiarowy bedzie zasilany sygnatem o mniejszej czgstotliwo-
$ci. Rozwiazanie takie powoduje jednak, ze uktad bedzie rejestrowat zmiany tempera-
tury o mniejszej szybkosci (innymi stowy — niezbgdne bedzie w takim przypadku ska-
nowanie powierzchni z mniejsza szybkos$cia).
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Rys. 11.8. Kalibracja czutosci pomiarowej uktadu statycznego
mikroskopu bliskiego pola termicznego [355]

W opracowanych rozwiazaniach uktadowych bloku pomiaru temperatury mikro-
sondy zastosowano matoszumowe zmiennopradowe wzmacniacze réznicowe o gesto-
§ci napieciowego szumu termicznego wejécia na poziomie 5 nV/Hz™. Dodatkowo,
w celu poprawy stosunku sygnal—szum w torze pomiarowym, zastosowano selektyw-
ne filtry aktywne o dobroci 10, dostrojone do czgstotliwosci nosnej pradu zasilajacego
mostek. Wyjscie filtrow po przeprowadzeniu przez bufory wyjSciowe jest taczone
z zewnetrznym woltomierzem fazoczutym Lock-In.

W przypadku aktywnej mikroskopii bliskiego pola termicznego sonda oporowa,
jak juz wspomniano, petni role¢ mikrogrzejnika (aktuatora) i czujnika temperatury. Do
sondy sa zatem doprowadzone dwa sygnaly, z ktorych jeden odpowiada za ogrzewa-
nie koncowki, drugi za§ za okreslenie jej temperatury. Mozna wskaza¢ dwa sposoby
pomiaru i sterowania temperatura sondy:

¢ Uklady z podzialem czasu. W tym rozwiazaniu, w jednej fazie cyklu taktowa-
nia, dokonywany jest pomiar temperatury sondy, w drugiej za$ fazie taktowania przez
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sond¢ oporowa przepuszczany jest prad grzewczy. W wielu przypadkach moc dostar-
czana do sondy moze by¢ sterowana metoda modulacji szerokosci impulsu (ang. Pulse
Width Modulation — PWM). Istotnym mankamentem tej metody pomiarowej jest jed-
nak konieczno$¢ kluczowania pradow o znacznym natgzeniu, co moze by¢ zréodiem
wielu zaklocen, wystepujacych szczegdlnie w torze (fazie) pomiaru temperatury sondy
OpOrowej.

¢ Uklady z podzialem czestotliwosci. W tej metodzie sonda jest zasilana suma
dwoéch sygnaldw o roéznych czestotliwosciach. Jeden z tych sygnaldw, o matym po-
ziomie, jest zwigzany z pomiarem temperatury, drugi za$ — o innej czgstotliwo$ci —
odpowiada za ogrzanie koncowki. Za pomoca uktadow filtrow selektywnych obydwa
sygnaty sa rozdzielane i poddawane osobnemu przetwarzaniu.

W opracowanym rozwiazaniu uzyto uktadu z podziatem czgstotliwosci (rys. 11.7).
Wyijscie bloku do pomiaru temperatury x(¢) jest potaczone z regulatorem PI. Do dru-
giego wejscia regulatora podawany jest sygnal warto$ci zadanej x *(¢), ktory odpowia-
da temperaturze, jaka powinna by¢ osiagnigta na koncowce pomiarowej. Roznica tych
dwodch sygnatow, nazywana uchybem regulacji e(f), jest poddawana przetwarzaniu
proporcjonalno-catkujacemu. W zapisie operatorowym obowiazuja zatem nast¢pujace
réwnania:

E(s)=X(s)— X (s) (11.16)
oraz
1
U(s) = KPT(I +ij(s), (11.17)
gdzie:

K,; — wzmocnienie proporcjonalne regulatora,
Tir — stata catkowania regulatora.

Wyjscie regulatora jest potaczone z blokiem mnoznika, ktérego wejscie sygna-
towe jest zasilane sygnatem z generatora grzewczego. Sygnat wyjSciowy mnoznika
doprowadzony jest do zrodla pradowego, gdzie obydwa sygnaly sa sumowane
w obwodach wejsciowych i nastgpnie poddane przetwarzaniu na prad zasilania
uktadu mostkowego. Sposodb dzialania uktadu regulacji temperatury sondy pomia-
rowej mikroskopu bliskiego pola termicznego przedstawiono na rysunku 11.9.
W przeprowadzonym eksperymencie ostrze pomiarowe bylo w kontakcie z po-
wierzchnig litego zlota. Temperatura ostrza byta mierzona przy zasilaniu mostka
pradem o czg¢stotliwosci 10 kHz, czgstotliwosé sygnatu grzewczego wynosita nato-
miast 1 kHz. Warto$¢ zadana temperatury sondy modulowano w zakresie od 30 do
40 K powyzej temperatury otoczenia. Sygnal wyjsciowy regulatora PI, ktory zmie-
nial warunki zasilania mostka z sonda Wollastona w taki sposob, aby odpowiedz
bloku pomiaru temperatury koncoéwki byta rowna wartosci zadanej, przedstawiono
w gornej czgsci rysunku 11.9. Na podstawie zarejestrowanego przebiegu mozna
wyznaczy¢ stala catkowania regulatora, ktora jest rowna 120 ms. Sygnat wyjsciowy
regulatora steruje mnoznikiem, ktéry jest z kolei zasilany z generatora sygnalu
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grzewczego (rys. 11.7). Przebieg sygnaldw, odpowiadajacych zmianom pradu zasi-
lania sondy Wollastona i napigcia, ktore si¢ odktada na sondzie, przedstawiono na
rysunkach 11.10 i 11.11. Sygnaly te sa mierzone na wyjsciu blokow Pomiar [,
(ewentualnie Pomiar /,) i Pomiar U, (ewentualnie Pomiar U,).
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Rys. 11.9. Sterowanie temperatura sondy mikroskopu
bliskiego pola termicznego
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Rys. 11.10. Zmiany pradu zasilajacego sond¢ Wollastona
odpowiadajace zmianom temperatury o 5 K
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Rys. 11.11. Zmiany napigcia odktadanego na sondzie Wollastona
odpowiadajace zmianom temperatury o 5 K

Rejestracja w czasie skanowania sygnatow odpowiadajacych pradowi przeptywa-
jacemu przez sondg i napigciu odktadanemu na petli Wollastona umozliwia wyzna-
czenie mocy potrzebnej do utrzymania temperatury czujnika na zadanym poziomie.
W przypadku pomiaréw probek o matej przewodnosci cieplnej i przy zatozeniu, ze
warunki skanowania nie zmieniaja si¢ W czasie skanowania powierzchni, ze zmian
mocy, jaka jest dostarczana do sondy, mozna wnioskowa¢ o zmianach przewodnos$ci
cieplnej materiatow t¢ powierzchni¢ tworzacych.

Strukture uktadow elektronicznych, ktére tworza bloki Pomiar 11, Pomiar 12, Po-
miar Ul i Pomiar U2, przedstawiono na rysunku 11.12. Uktady te tworzy tancuch

nastgpujacych blokow:
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Rys. 11.12. Struktura toru pomiaru pradu i napigcia aktywnego
mikroskopu bliskiego pola termicznego
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¢ uktady wejsciowe pracujace w konfiguracji wzmacniaczy réznicowych sprzega-
nych zmiennopradowo z sonda Wollastona S; lub posobnikiem R; do pomiaru
pradu; uktady te konfigurowano w celu zapewnienia mozliwie duzej warto$ci
wspotczynnika ttumienia sktadowej sumacyjnej (= 100 dB) i matego pradu pola-
ryzacji (= 10 pA);

¢ filtr $rodkowoprzepustowy dostrojony do czgstotliwosci sygnatu grzewczego
o dobroci ustalanej w zakresie od 5 do 10;

¢ prostownik sygnatu pracujacy w pasmie do 2 MHz;

¢ uktady wyjsciowe zawierajace filtry dolnoprzepustowe, uklady odejmowania
sktadowej statej i wzmacniacze koncowe o regulowanym wzmocnieniu.

Przyjeta struktura bloku umozliwia prosta adaptacje systemu do pomiaru sygnatéw
o réznych czestotliwosciach i zastepuje zlozone uktady fazoczule wzmacniaczy Lock-In.
Zdolnos$¢ rozdzielcza pomiaru mocy w opisywanym uktadzie wynosi = 250 pW.

11.4. Wyniki eksperymentalne

11.4.1. Statyczny mikroskop bliskiego pola termicznego

Statyczny mikroskop bliskiego pola termicznego zastosowano do pomiaréw roz-
ktadu temperatury na powierzchni piezorezystywnego detektora ugiecia belki sprezy-
stej [336, 356-358]. Uktad mostka byt zasilany ze zrédta pradowego. Rezystancja
piezorezystorow wynosita 2,7 k2.

Wynik pomiaru topografii powierzchni mostka piezorezystywnego zintegrowane-
go z krzemowa belka sprgzysta (pole skanowania wynosilo w tym przypadku
75%75 um) przedstawiono na rysunku 11.13a. Widoczne sa piezorezystory i obszary
glebokiej dyfuzji, za pomoca ktorych sygnaly elektryczne sa doprowadzane do struk-
tury mostka piezorezystywnego.

Na rysunku 11.13b przedstawiono wynik pomiaru temperatury w przypadku, gdy
mostek byt zasilany symetrycznie, tzn. przez kazdy z rezystorow mostka przeplywat
prad 5 mA (co korespondowato z moca rozpraszana w pojedynczym rezystorze na
poziomie 67 mW). Zauwazalny jest rownomierny i wystgpujacy w obszarach wszyst-
kich piezorezystoréw wzrost temperatury o okoto 1,8 K.

Na rysunku 11.13¢ przedstawiono wyniki pomiaru temperatury, w przypadku gdy
tylko przez jeden piezorezystor przeptywat prad 5 mA, trzy pozostale natomiast
— potaczone szeregowo — byly zasilane pradem o natgzeniu rownym 1,6 mA. Zaob-
serwowano wzrost temperatury o 1,8 K jedynie w obszarze rezystora zasilanego naj-
wigkszym pradem.

Przeprowadzone eksperymenty wykazaly mozliwo$¢ zastosowania modularnego
mikroskopu bliskiego pola termicznego do diagnostyki zachowan termicznych dys-
kretnych i scalonych elementow mikroelektronicznych.
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Rys. 11.13. Pomiar rozktadu temperatury

25040

na powierzchni piezorezystywnego detektora
ugigcia belki sprezyste;j:
a) topografia struktury,
b) rozktad temperatury, gdy kazdy rezystor jest
zasilany pradem 5 mA,
¢) rozklad temperatury, gdy tylko jeden
piezorezystor jest zasilany pradem 5 mA,

przez trzy pozostate przeptywa
natomiast prad 1,6 mA [358] c)

11.4.2. Aktywny mikroskop bliskiego pola termicznego

Na rysunku 11.14 przedstawiono topografi¢ powierzchni struktur platynowych',
ktoére sa osadzone na podlozu krzemowym. Szeroko$¢ linii platynowej, zmierzona za
pomoca kalibrowanego mikroskopu sit atomowych, wynosi 1 um, a jej wysokosé
80 nm (rys. 11.15). Podwyzszenia struktury, widoczne w okolicy jej §cianek bocz-
nych, sa zwiazane z technologia /ift off osadzania warstw metalicznych i sa pozostato-
$cia platyny po przeprowadzonym procesie elektronolitografii i trawienia. Opisane

! Struktury takie sa wykonywane w celu sprawdzania jakosci i rozdzielczosci przeprowadzanych
procesoéw elektronolitografii. Probki udostgpnione dzigki uprzejmoscei I. Kosticia z Instytutu Informatyki
Stowackiej Akademii Nauk w Bratystawie.
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struktury zastosowano do testowania zdolno$ci rozdzielczej skaningowego mikrosko-

pu bliskiego pola termicznego.
Wysokosc : 180.200 nm -
Pole skanowania : 4.000 x 4.000 um

Liczba linii : 128
Odleglosc XY punkt od punktu : 31.496 nm
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Rys. 11.14. Topografia struktur platynowych
osadzonych na powierzchni krzemu
(pole skanowania 4 x 4 um)

000 028 046 0B2 084 144 42T {80 {82 205 228

# [um]
Rys. 11.15. Wysoko$¢ struktur platynowych % z
. . . Cursor Red 1.186 um 11.800 nm
zmierzona za pomoca skaningowego mikroskopu CursorBlue  1778um 58500 nm
sit atomowych Difference 0593 um  46.700 nm

Wynik pomiaru topografii struktur testowych, przeprowadzonego za pomoca mi-
kroskopu termicznego, przedstawiono na rysunku 11.16. Na jako$¢ obrazu topografii
powierzchni, uzyskana za pomoca mikroskopu termicznego wptywa w tym przypadku
wigkszy promien koncowki ostrza pomiarowego sondy Wollastona. Ostrze to jest
bowiem na tyle duze, Ze nie jest w sta-
nie wnikna¢ w obszary migdzy liniami

20029 X ' ’
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Rys. 11.16. Topografia powierzchni struktur
platynowych, osadzonych na podtozu krzemowym,
zarejestrowana za pomoca skaningowego
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Na rysunku 11.17 zaprezentowano natomiast wyniki pomiaru obrazu rezystancji
termicznych struktury. Temperatura ostrza byta stabilizowana na poziomie 335 K (tzn.
byta podniesiona o 35 °C ponad tempera-

ture otoczenia). W obszarach linii platy- 232
nowych zaobserwowano mniejsza rezy-
stancj¢ cieplna anizeli w polach podtoza iy
krzemowego (r6znica mocy koniecznej do
utrzymania tej samej temperatury ostrza g5

wynosita 67 uW).

Rys. 11.17. Obraz rezystancji cieplnych struktur
platynowych, osadzonych na podtozu krzemowym,
zarejestrowany za pomoca skaningowego

mikroskopu termicznego bliskiego pola SecanSize A0.71x10.71 um 128x128 lines

Przeprowadzone pomiary wykazaly, ze termiczna i lokalna zdolnos$¢ rozdziel-
cza skonstruowanego mikroskopu pozwala na odwzorowanie wlasciwosci termicz-
nych uktadu platynowa linia paskowa—podtoze krzemowe w skali submikrometro-
wej [359].

Przedstawione wyniki pomiaréw prowadzonych za pomoca aktywnego mikro-
skopu bliskiego pola termicznego zwiazane byly z pomiarami struktur, w ktorych
przewodno$¢ cieplna metalizacji byla mniejsza od przewodnosci cieplnej podltoza
(przenikalno$¢ cieplna platyny wynosi 71 W/mK, a przewodno$¢ cieplna krzemu jest
rowna 140 W/mK [281]).

Na rysunkach 11.18 i 11.19 przedstawiono wyniki pomiaru wlasciwosci termicz-
nych struktury MOS, ktora tworzy warstwa metalizacji aluminiowej (grubosci okoto
1,5 um), warstwa dwutlenku krzemu (grubosci 60 nm) i podtoze krzemowe. Tempera-
tura ostrza w czasie skanowania wynosila, podobnie jak w poprzednich eksperymen-
tach, 335 K (tzn. 35 °C powyzej temperatury otoczenia). Analiza obrazu termicznego
wskazuje, ze na powierzchni aluminium zaobserwowano wigksza rezystancje cieplna
struktury anizeli na powierzchni cienkiego tlenku podbramkowego.

Zaobserwowany efekt jest zwiazany ze sposobem rozptywu ciepta w warstwie me-
talizacji aluminiowej i w podtozu krzemowym. Mozna bowiem rozpatrzy¢ nastepujace
przypadki transportu ciepta w badanej strukturze:

¢ Warstwa aluminium jest osadzona na doskonalym przewodniku ciepta
(rys. 11.20a). W tym przypadku mozna rozwazaé transport energii na wskro§$ struktury
(ang. Out-of Plane Heat Transport)*. Zatdzmy, ze warstwa metalizacji jest stosunko-

% Nie uwzgledniono w tym rozumowaniu transportu zwiazanego z radiacja i unoszeniem ciepta.
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wo cienka, w poréwnaniu z zatozonym promieniem kontaktu cieplnego (500 nm), ale
na tyle gruba, aby do obliczen moc zastosowaé prawo Fouriera rozptywu ciepta. Kon-

nh’K ,,
d
dla K =234 W/mK 0,12:10° K/W, a jego rezystancja R., jest rowna 8160 W/K.

duktancja cieplna takiego kontaktu G , okreslona rownaniem G = , Wynosi

26.250um

Rys. 11.18. Topografia struktury MOS; Rys. 11.19. Obraz rezystancji cieplnych struktury
pole skanowania 26x26 pm, 256x256 linii MOS obserwowany za pomoca aktywnego
mikroskopu bliskiego pola termicznego

¢ Warstwa aluminium jest osadzona na podlozu cieplnie izolujacym (rys. 11.20b).
W tym przypadku mozna rozwazac transport ciepta w plaszczyznie metalizacji struk-
tury (ang. In plane heat transfer). Warto$¢ konduktancji cieplnej G!. mozna oszaco-

wac przy zatozeniu, ze ciepto jest transportowane cylindrycznie przez strukturg. Kon-

duktacja ta wyraza si¢ zaleznoscia G, =2ndK ,, ;bi przy zatozeniu, ze promien b
In—2
b
jest rowny promieniowi struktury b = 200 pm, wynosi ona 0,37-10° K/W, a rezystan-
cja cieplna kontaktu R, jest réwna 2720-10° W/K.
¢ Ostrze pomiarowe znajduje si¢ w kontakcie z powierzchnig litego podtoza alu-
miniowego (rys. 11.20c). Konduktancjg cieplna oblicza sig¢, modelujac kontakt cieplny

ostrza z powierzchnig kontaktem sferycznym Gi, =2nK,b. W tym przypadku kon-
duktancja ta wynosi 0,74-10° K/W, rownowazna za$ jej rezystancja cieplna R jest
réwna 1360 K/W.
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¢ Ostrze pomiarowe znajduje si¢ w kontakcie z litym podlozem krzemowym
(rys. 11.20d). Konduktancja takiego kontaktu, obliczona na podstawie wzoru®

G" =2nK b, wynosi 0,53-10° W/K, jego rezystancja R’ jest réwna 1872 K/W.

i od

TD
2b=1um — l — 1d «— — 1d
Al Ka Al — — K,
N l\ 2b=1pm [~
Podtoze TO, K1’ Podloze To’ K1”
a) b)
Tp<{/ Tpa&oz
2b=1 },lm """""""" 2b=1 Hm = A

AI Toa KAl POd’fOZG TO! K1’
¢) d)

Rys. 11.20. Rozptyw ciepta w uktadzie cienkowarstwowym

Z przedstawionej analizy wynika, ze:

Warstwa metalizacji aluminiowej nie jest podtozem litym dla ciepta transportowa-
nego od mikroostrza do podtoza. Zaobserwowano bowiem, ze rezystancja cieplna
widziana na podtozu metalicznym jest mniejsza niz zarejestrowana na podtozu z tlen-
ku, podczas gdy wynik obliczen wskazuje na odwrotna relacjg.

Transport ciepta w metalizacji aluminiowej badanej struktury MOS moze zachodzi¢
nie tylko na wskro$ struktury, ale i w jej ptaszczyznie. O wartosci rezystancji cieplne;j,
ktéra jest widziana przez skanujace ostrze, decyduja takze rezystancje cieplne obszaréw
przykontaktowych miedzy poszczegdlnymi warstwami. W opisywanym przypadku zjawi-
ska zachodzace migdzy warstwa aluminium a cienkim tlenkiem moga by¢ rowniez zwia-
zane z przyleganiem metalizacji do gladkiego podtoza. Widoczna na rysunku 11.18 duza
chropowato$¢ powierzchni aluminium, ktora zapewne charakteryzuje tez warstwe metali-
zacji od strony tlenku, moze w istotny sposob utrudnia¢ odprowadzanie ciepta na wskros
do podtoza krzemowego i stymulowac przewodzenie po powierzchni metaliczne;.

3 Poniewaz grubo$é tlenku podbramkowego jest rowna 80 nm i poniewaz osadzony on jest na podto-
zu krzemowym o dobrej przewodnos$ci pominigto w obliczeniach jego rezystancje.



12. Mikroskopia sil elektrostatycznych

12.1. Wprowadzenie

Idea mikroskopii sit elektrostatycznych jest obserwacja oddziatywan elektrostatycz-
nych wystepujacych miedzy przewodzacym ostrzem osadzonym na sprezystej dzwigni
a badanym preparatem. Pierwsze eksperymenty, przeprowadzone w 1988 roku, miaty na
celu lokalna detekcje obecnosci fotorezystu na powierzchni krzemu i pomiar spadku
napigcia wzdhuz zlacza pn [33]. Byl to poczatek rozwoju mikroskopii sit elektrostatycz-
nych, ktora stata si¢ jedna z najwazniejszych metod badania zachowan elektrycznych
mikro- i nanostruktur. Metoda ta znalazta zastosowanie w obserwacjach:

¢ Rozkladu ladunkéw na powierzchni izolatoréw. Prace dotyczyly migdzy in-
nymi osadzania na powierzchni polimeru PMMA za pomoca niklowego mikroostrza
tadunku elektrycznego okoto 2:107'° C i obserwacji jego przemieszczania [34]. Mikro-
skop sit elektrostatycznych zastosowano takze do obserwacji fadunkow na powierzch-
ni warstwy izolatora pokrywajacego kanatl tranzystora MOS [360]. Badania te prowa-
dzono w celu okreslenia koncentracji i ruchliwosci jonow, ktore osadzaja sig
w strukturach tranzystoréw z tzw. podniesiong bramka (ang. Suspended Gate MOS).
Obecnos¢ tych jonéw na powierzchni bramki rzutuje na przewodzenie pradu w kanale
tranzystora i wptywa na jego szumy. Zastosowanie mikroskopu sit elektrostatycznych
pozwolito w tym przypadku na okreslenie powierzchniowej gestosci fadunku na po-
wierzchni bramki o wymiarach 50x50 um rzedu 10 C/cm?® [360]. Zmodyfikowany
mikroskop sit elektrostatycznych pozwolit rowniez ustala¢ obecno$¢ tadunkéw w ob-
szarze kontaktowym migdzy domenami ferrolektrycznymi triglycine sulfate TGS
w polu skanowania 40x40 um [361].

¢ Rozkladu napigcia na powierzchni ukladéw mikro- i optoelektronicznych.
Przeprowadzenie odpowiedniej detekcji sygnatow zwiazanych z ugigciem belki umoz-
liwia odwzorowanie napigc elektrycznych panujacych na badanej powierzchni. Napig-
cia te moga odpowiadac:

* Kontaktowej roznicy potencjalow (tzw. napigciu Kelvina), zwiazanej sig z roz-
nica prac wyjscia materialow tworzacych ostrze pomiarowe i preparat, ktora
wynosi Vepp = (@, — @y)/e, gdzie @, 1 @, sa odpowiednio pracami wyjscia
z ostrza i powierzchni, e jest fadunkiem elementarnym.
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Eksperymenty przeprowadzone w powietrzu umozliwity obserwacj¢ zmian kontakto-
wej roznicy potencjalow w ukladzie warstw ztota i polladu w zakresie 0,1 mV z lokal-
na rozdzielczoscia 50 nm [362]. Poniewaz warto$¢ kontaktowej roéznicy potencjalow
zalezy od technologii nakladania cienkich warstw, mikroskop sit elektrostatycznych
moze by¢ w takich przypadkach zastosowany do diagnostyki prowadzonych procesow
osadzania. Pomiary kontaktowej roéznicy potencjatow moga takze stuzy¢ do oceny
zjawisk tarcia w uktadach MEMS [363]. Zmiana pracy wyjscia molekularnej warstwy
perfluoroeteru Z-DOL (ktora petni role molekularnego smaru dla ruchomych czgsci
krzemowego mikrosystemu) jest miara lokalnej jakosci pokrycia zmniejszajacego
tarcie [363]. Badanie takie, w polaczeniu z eksperymentami prowadzonymi za pomoca
mikroskopu sit tarcia, umozliwiaja wszechstronng diagnostyke zachowan trybologicz-
nych w uktadach mikrosystemowych. Doktadna i iloSciowa analiza zarejestrowanych
obrazéow sit elektrostatycznych wymaga przeprowadzenia pomiaru napi¢¢ Kelvina
w warunkach ultrawysokiej prozni. W uktadach takich pomiary sa prowadzone na
powierzchni czystych krysztatow (tzn. niepokrytych warstwa zaadsorbowanej wody
i samoistnych tlenkow). W uktadach proézniowych zwigksza si¢ rowniez czutos¢ de-
tekcji oddziatywan skupionych na ostrzu pomiarowym, co umozliwia detekcje napigé
Kelvina na poziomie 0,1 mV w skali atomowych defektéw na powierzchni GaAs
1 WSe, [364].

* Potencjatlom wystgpujacym w pracujacym ukladzie mikro- lub optoelektronicz-

nym.

W 1991 roku po raz pierwszy dokonano za pomoca mikroskopu sit elektrostatycznych
pomiaru napie¢ elektrycznych na powierzchni pracujacego wzmacniacza operacyjnego
[365]. Lokalna rozdzielczos¢ pomiaru wyniosta w przypadku opisywanych ekspery-
mentow okoto 50 nm, a rozdzielczo$¢ detekcji napig¢ elektrycznych okoto 1 mV
[365]. Mikroskop sit elektrostatycznych zostal rowniez uzyty do pomiaru rozktadu
napig¢ w cienkowarstwowych strukturach InGaAs osadzanych w technologii MOCVD
na podtozu InP [366]. Przy zoptymalizowanych warunkach pomiarowych zaobserwo-
wano w tym przypadku zmiany napie¢ w zakresie do 33 mV w obszarze 1x1 um
[366]. Zastosowanie sond mikromechanicznych o zoptymalizowanych wtasciwosciach
metrologicznych i1 uktadéw detekcji wychylenia ostrza o zwigkszonej rozdzielczosci
pozwolito na odwzorowanie napi¢¢ elektrycznych w strukturze krawegdziowego lasera
poétprzewodnikowego [367]. Laser ten byt zbudowany w uktadzie heterostruktury
GaAISbAs/GaSb, ktora zawierata pie¢ studni kwantowych GalnSbAs o szerokosci
7 nm, odseparowanych migdzy soba warstwa GaSb grubosci 30 nm. W opisywanym
uktadzie obserwowano spadki napi¢¢ miedzy poszczegdlnymi obszarami heterostruk-
tury z rozdzielczo$cig okoto 10 mV [367]. Mikroskopia sit elektrostatycznych umoz-
liwita tez pomiary napig¢ w fotoogniwach CdTe/CdS/SnO,/szkto i GalnP/GaAs/Ge
[368]. Badania te, wykonane przy réznych napigciach polaryzacji struktury, pozwolity
na wskazanie migdzy warstwami CdTe/CdS obszaréw zubozenia o szerokosci 50 nm
[368]. Mikroskopy sit elektrostatycznych o zmodyfikowanej konstrukcji byly uzyte
rowniez do diagnostyki napig¢ elektrycznych w obwodach mikrofalowych. Badania
takie wymagaja uzycia dzwigni sprezystych, z ktorymi zintegrowana jest linia kopla-
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narna doprowadzajaca napigcie elektryczne bardzo wysokiej czgstotliwosci do mikro-
ostrza pomiarowego [369]. Uktady tego typu pozwalaja na detekcje¢ napie¢ w pasmie
czestotliwosci do 300 GHz z rozdzielczoscia 1 mV [370]. Systemoéw pomiaru sit elek-
trostatycznych w pasmie mikrofalowym uzyto tez jako wysokorozdzielczych analiza-
toréw transmisji danych cyfrowych przesytanych z szybkoscia 500 Mb/s [371]. Czu-
los¢ systemow mikrofalowych zademonstrowano natomiast podczas badan
mozliwosci detekcji stanow logicznych przesytanych w uktadach scalonych pod war-
stwa pasywacji o grubosci 0,5 pm [372].

¢ Rozkladu pojemnoSci wystepujacej miedzy przewodzacym ostrzem a bada-
nym preparatem. Z analizy zaprezentowanej w podrozdziale 12.2 wida¢, ze odpo-
wiednia detekcja sygnatdéw zwiazanych z wychyleniem ostrza umozliwia obserwacje
zmian pojemnosci w uktadzie elektrod, jaki tworzy przewodzaca sonda i obserwowa-
na probka. Na wartos¢ tej pojemnosci moze wpltywac:

* Obecno$¢ dielektryka pokrywajacego przewodzaca powierzchnig.

Do pomiaru rozktadu i grubosci fotorezystu na powierzchni krzemowej ptytki podto-
zowe] [33] zastosowano mikroskop sit elektrostatycznych. Analogicznego uktadu
uzyto tez do pomiaru grubosci dielektryka osadzonego na powierzchni ptytki krze-
mowej [373].

* Domieszkowanie struktury potprzewodnikowe;.

Druga elektrode kondensatora ostrze—preparat tworzy chmura tadunku przypo-
wierzchniowego, wystgpujacego w objetosci polprzewodnika. Pomiar pojemnosci
odwzorowuje zatem lokalny poziom domieszkowania badanej struktury. Przedmiotem
pierwszych pomiarow byto odwzorowanie obszaréw domieszkowania w krzemie » i p
o koncentracji domieszki rownej — odpowiednio — 10*°i 10" cm™ [374]. Zastosowanie
dzwigni mikromechanicznych pozwolito natomiast na obserwacje w skali 100 nm
obszaréw domieszkowania o poziomie w zakresie od 10" do 10* cm™ [375]. Badania
prowadzono réwniez w uktadach tranzystoréw MOS ze stabo domieszkowanym dre-
nem (ang. Lightly Doped Drain — LDD) [376]. Dlugo$¢ kanatu badanego tranzystora
wynosita w tym przypadku 2 um, rozdzielczos¢ systemu umozliwita odwzorowanie
obszardéw glebokiego domieszkowania w skali okoto 10 nm.

Nalezy dodatkowo zaznaczy¢, ze konsekwencja coraz wigkszego stopnia integracji
uktadow mikro- i nanoelektronicznych jest wytwarzanie elementéw potprzewodniko-
wych z obszarami domieszkowania o glebokosci mniejszej niz 1 um. Dotychczasowe
metody badania rozkladu domieszki w uktadach potprzewodnikowych, takie jak np.
spektroskopia masowa jondéw wtornych (ang. Secondary lon Mass Spectroscopy
— SIMS), nie pozwalaja na diagnostyke struktur o tak matej glgbokosci. Autor pracy
jest zdania, ze mikroskopia sit elektrostatycznych i skaningowa mikroskopia pojemno-
Sciowa moga si¢ sta¢ powszechnymi metodami diagnostyki rozktadu domieszkowania
w uktadach ultrawysokiej skali integracji (ang. Ultra High Scale Integration — UHSI)
i niskowymiarowych strukturach elektronicznych [377, 378]. Metody te pozwalaja
bowiem na badanie wlasciwosci elektrycznych z lokalng rozdzielczoscia pojedyn-
czych nanometrow. W przypadku mikroskopii sit elektrostatycznych mozliwe staja si¢
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pomiary napi¢¢ elektrycznych panujacych na badanej powierzchni w mikrofalowym
pasmie czestotliwosci. Powszechne zastosowanie mikroskopii sit elektrostatycznych
w praktyce przemystowej wymaga jednak:
¢ opracowania przewodzacych ostrzy pomiarowych o duzej odpornosci na $ciera-
nie, dobrej przewodnosci i duzej smuktosci,
¢ opracowania dzwigni sprezystych o statej sprezystoSci mniejszej niz 1 N/m
1 czestotliwosci rezonansowej w zakresie od 70 do 100 kHz,
¢ opracowania metod detekcji wychylenia ostrza pomiarowego i warunkéw ska-
nowania powierzchni, tak aby mozliwe bylo odwzorowanie szczegotow po-
wierzchni w skali okoto 5 nm [379].
W niniejszym rozdziale omowiono podstawy mikroskopii sit elektrostatycznych
i przedstawiono konstrukcje czujnikéw zastosowanych do badan prowadzonych przez
autora pracy. Zaprezentowano takze wyniki pomiaréw sit elektrostatycznych i rozkta-
du napi¢¢ na powierzchni krzemowego piezorezystywnego detektora sity.

12.2. Podstawy teoretyczne

W mikroskopii sit elektrostatycznych pomiar sit elektrostatycznych dziatajacych
miedzy przewodzacym ostrzem pomiarowym a badana probka jest podstawa oceny
wlasciwosci elektrycznych preparatu. Ideg¢ mikroskopii sit elektrostatycznych przed-
stawiono na rysunku 12.1. Osadzone na belce mikroskopu sit elektrostatycznych
przewodzace ostrze tworzy wraz z badana powierzchnia kondensator. Energi¢ takiego
kondensatora oblicza si¢ zgodnie z zaleznos$cia

W= lCU? )
2
w ktorej:
C —pojemno$¢ uktadu tworzonego przez mikroostrze pomiarowe i badang po-
wierzchnig,

U. — napigcie elektryczne migdzy oktadkami kondensatora [380].
Sita elektrostatyczna wystgpujaca w tym ukladzie wyraza sig zaleznoscia
== AWy = _lUg d_C
dz 2 dz

(12.1)

Warto$¢ sity elektrostatycznej F.y zatem mozna obliczy¢, modelujac pojemnosé
miedzy mikroostrzem pomiarowym a badana powierzchnia uktadem kondensatora
ptaskiego lub sferycznego. W przypadku kondensatora ptaskiego (rys. 12.1) pojem-
no$¢ migedzy oktadkami wynosi

c=%4 (12.2)
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gdzie:

& — przenikalnos¢ dielektryczna prozni,

z —odlegto$¢ miedzy ostrzem a powierzchnia,

A — powierzchnia oktadki kondensatora o promieniu » rowna w przyjetych oblicze-
niach 4 = .

Dzwignia
' IAZ 2 Sprezyna
WUC r

T s |

Kondensator €

Prébka

Rys. 12.1. Rozktad sit elektrostatycznych migdzy ostrzem pomiarowym a powierzchnia

Site elektrostatyczna mozna zatem obliczy¢ wedtug rownania
1 &4

Fel:2 z2

U (12.3)

Na rysunku 12.2 przedstawiono wartos$¢ sily elektrostatycznej F obliczonej dla
kondensatora tworzonego przez przewodzace ostrze krzemowe o promieniu koncowki
r réwnym 10 nm i napigciu U, o wartosci 1 V.
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0,0 - - T . ~ 0,00 migdzy ostrzem a powierzchnig
30 40 50 w ukladzie kondensatora ptaskiego
Odlegto$¢ [nm] i sferycznego

Analogiczne obliczenia mozna przeprowadzi¢, zaktadajac sferyczny model kon-
densatora ostrze pomiarowe—badana powierzchnia. W tym przypadku pojemnos$¢ C
oblicza si¢ na podstawie rownania [380]

C =4ngyrsinh (a) Y [sinh (na)]”, (12.4)
3 fsinh (nv)]

n=1
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w ktorym wspdlczynnik o wyraza si¢ zaleznoscia

azcosh_l(1+£J In|1+Z+ (12.5)

7

Prowadzenie obliczen wedtug réwnan (12.4) i (12.5) jest utrudnione i dlatego mo-
delowanie uktadu pojemnos$ci migdzy sferycznym ostrzem a powierzchnia jest doko-
nywane wtedy, gdy odlegto$¢ miedzy ostrzem a powierzchnia z jest duzo wigksza od
promienia koncéwki mikroostrza pomiarowego r, tzn. z >> r. W tym przypadku po-
jemnos$¢ migdzy mikrosonda a powierzchnia oblicza si¢ zgodnie z zaleznoscia

2
r

C=2ng,—, (12.6)
z
silg elektrostatyczna F natomiast z zaleznosci
2
F, ~mgy-5U?. (12.7)
z
Nalezy zaznaczy¢, ze gdy wysoko$¢ zawieszenia ostrza nad powierzchnia jest
mniejsza niz 5 nm, oddziatywania kapilarne zwiazane z obecnoscia wody zaadsorbo-
wanej na badanej powierzchni sa zdecydowanie wigksze od wystgpujacych w tym
uktadzie sit elektrostatycznych. Jednoczesnie pole elektryczne wystepujace migdzy
ostrzem a preparatem juz przy napigciach okoto 1 V moze przekracza¢ napigcie prze-
bicia powietrza. W praktyce laboratoryjnej zatem wszystkie obliczenia obserwowa-
nych pojemnosci i sit elektrostatycznych nalezy rozwaza¢ wtedy, gdy odlegtosci mig-
dzy koncowka pomiarows i probka sa wigksze niz 5 nm.
Obliczone dla ptaskiego i sferycznego modelu kondensatora warto$ci pojemnosci
wystgpujacej migdzy ostrzem a powierzchnig przedstawiono na rysunku 12.3.
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Rys. 12.3. Rozklad pojemnosci 10 20 30 40 50

migdzy ostrzem a powierzchnig Odlegto$¢ [nm]
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Obliczenia wykonano przy zatozeniu, ze napi¢cie migdzy ostrzem a powierzchnia

U jest rowne 1 V, a promien koncowki ostrza pomiarowego » ma 10 nm. Wartosci te

sa mniejsze niz 10 '° F, a wiec sa niemierzalne metodami elektrycznymi. W praktyce

laboratoryjnej i w obliczeniach technicznych modelowanie pojemnosci migdzy

ostrzem a powierzchnia za pomoca kondensatora ptaskiego jest stosowane czgscie;j.

Umozliwia ono bowiem prosta i intuicyjnie naturalnag oceng¢ pojemnosci i sit obser-

wowanych w mikroskopii sit elektrostatycznych.

Analiza wzoru (12.1) pokazuje, ze sita elektrostatyczna F, zalezy od:

¢ Wartosci pojemnos$ci wystepujacej miedzy mi-

| krosonda a badang powierzchnia, ktora zalezy nie tylko

z & od odleglosci migdzy ostrzem a probka, ale rowniez od
—X wartoséci przenikalnosci dielektrycznej warstwy pokry-
_v& wajacej powierzchni¢. Na rysunku 12.4 pokazano uktad

powietrznego kondensatora ptaskiego wypelnionego

czesciowo dielektrykiem o przenikalnosci dielektrycznej

Rys. 12.4. Rozkiad pojemnosci & i grubosci z,. Pojemnos¢ takiego uktadu wynosi
w uktadzie z pokryciem

powierzchni preparatu warstwa & A
dielektryczna pasywujaca C= P (12.8)
z4+ "
8}"
Site elektrostatyczna mozna zatem obliczy¢ na podstawie wzoru
1 £
F,=——2 U2 (12.9)

el 2 c
2 z,
zZ+—
gr

Obecnos¢ dielektryka migdzy oktadkami kondensatora zmniejsza silg elektrosta-
tyczna dziatajaca na mikroostrze pomiarowe [372]. Zakladajac stala wysokos¢ zawie-
szenia z mikroostrza nad badana powierzchnia, stosunek wartosci sity elektrostatycz-
nej wystepujacej miedzy oktadkami kondensatora w ukladzie z przektadka i bez
przektadki dielektrycznej oblicza si¢ wedlug wzoru

2

ﬂ _ el di _ z ’
elo z4+ L
g"
w ktorym:
F. 4 — sita elektrostatyczna wystepujaca migdzy oktadkami kondensatora z przektadka
dielektryczna,

F., —oddziatywanie elektrostatyczne w kondensatorze bez warstwy dielektryczne;j.
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W przypadku badan mikroelektronicznych uktadéw scalonych grubos¢ izolujacej
warstwy dielektrycznej jest zdecydowanie wigksza od wysokos$ci, na jakiej jest zawie-
szone ostrze, co prowadzi do istotnego zmniejszenia sity elektrostatycznej dziatajacej
na ostrze. Jesli wysokos$¢ zawieszenia z sondy ponad powierzchnia jest rowna 10 nm,
grubo$¢ tlenku izolujacego z, wynosi 1 pm, a przenikalno$¢ elektrycznej warstwy &,
przyjmuje wartos¢ 4,2, to wspotczynnik fwynosi 0,04.

¢ Wartosci napigcia migdzy oktadkami kondensatora, ktore jest suma potencjatow
przyktadanych do ostrza pomiarowego i potencjatow panujacych na badanej powierzch-
ni. Zastosowana metoda pomiarowa powinna zatem umozliwiac¢ selektywng obserwacje
napigcia panujacego migdzy ostrzem pomiarowym a badana powierzchnia i jednocze$nie
pojemnosci w tym uktadzie wystgpujacej. Pomiary te powinny by¢ prowadzone w stalej
odlegtosci migdzy sonda a preparatem. W mikroskopii sit elektrostatycznych stabilizacja
wysokosci zawieszenia ostrza odbywa sig tak, jak w rezonansowej mikroskopii sit odpy-
chajacych. W tym przypadku belka z przewodzacym ostrzem jest wprowadzana w me-
chaniczne drgania rezonansowe. Warto$¢ amplitudy tych drgan odpowiada wartosci od-
dziatywan przyciagajacych (np. oddziatywan van der Waalsa) wystgpujacych migdzy
ostrzem a powierzchnia. Sterowanie wysokoscia zawieszenia czujnika ponad skanowana
powierzchnia, tak aby wartos¢ tych oddzialywan pozostawata na zadanym poziomie,
odpowiada stabilizacji odleglosci migdzy oktadkami kondensatora tworzonymi przez
mikroostrze pomiarowe i powierzchni¢ badanego preparatu (rys. 12.5).
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Rys. 12.5. Idea mikroskopii sit elektrostatycznych;
przewodzace ostrze pomiarowe drga z czgstoscia rezonansowa nad badana powierzchnig
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W mikroskopii sit elektrostatycznych przewodzace ostrze pomiarowe jest polary-
zowane dodatkowo napigciem elektrycznym U, = U, sin @, t. Po uwzglednieniu, ze
napigcie mig¢dzy mikroostrzem a powierzchnia jest suma napigcia przytozonego do
sondy i potencjatu powierzchniowego U. = U, + U, sile elektrostatyczna dziatajaca
miedzy ostrzem a powierzchnia oblicza si¢ zgodnie ze wzorem

F'el = ld_c U(;c + lch + 2Uchac sin (a)e]t) - lUsc cos (2a)e][)
2 dz 2 2

= [ch + F(wy) + F(zwel)]'

(12.10)
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Po uwzglednieniu liniowej zalezno$ci migedzy sita dziatajaca na mikroostrze a ugig-
ciem dzwigni wychylenie ostrza oblicza si¢ wedtug wzoru

Zel - 5
2k dz

= [ch + Z(a)el) + Z(2a)el)]’

—de U§C+1ch +2Uchacsin(a)elt)—lchcosQa)elt)
2 2 (12.11)

w ktorym £ jest stala sprezystosci stosowanej dzwigni.

W widmie sygnatu pomiarowego odpowiadajacego oddziatywaniu elektrostatycz-
nemu migdzy dzwignia a powierzchnia wystgpuja zatem nastgpujace sktadowe:

¢ Sktadowa o pulsacji @, ktorej amplituda wynosi

. =LdCy y (12.12)

We] _k dz dc™~ ac*

Pomiar tego sygnatu umozliwia okreslenie wartosci potencjatu elektrycznego Uy, pa-
nujacego na powierzchni badanego preparatu. W pomiarach tych do probki przyktada
si¢ dodatkowe napigcie pomocnicze, ktorego wartos¢ jest ustalana w petli sprzezenia
zwrotnego. Napigcie to jest tak sterowane, aby sygnal wychylenia mikrosondy o pul-
sacji @, byt w pelni kompensowany. Opisana petla sprzezenia zwrotnego nazywana
jest rowniez petlq Kelvina.

¢ Sktadowa o pulsacji 2., ktorej amplituda wynosi

1 dc Uz

_2 . 12.13
Po0 T 4 (12.13)

Pomiar tego sygnatu umozliwia okreslenie rozktadu pojemnosci miedzy mikroostrzem
pomiarowym a badana powierzchnia.

O
‘0
2 g - 2 Schemat uktadu pomiarowego mi-
é kroskopu sit elektrostatycznych przed-
Sygnat wychylenia | el @_‘l stawiono na rysunku 12.6. Zaznaczono
trzy gldéwne obwody:
Prébkal U, Sin(wyest) % ¢ Obwod detekeji sit odpychaja-
2 cych, ktorego zadaniem jest utrzymanie
_ E state] wysoko$ci zawieszenia ostrza
Uy Sin(we) t) © pomiarowego nad badana powierzch-
Regulator E‘y nia. Uklad jest potaczony z aktuatorem
PI zmieniajacym odlegtos¢ miedzy sonda
Regulator a powierzchnia. ) .
Pl ¢ Obwod detekeji sktadowej o pul-

sacji w,. Wejsciowy wzmacniacz fazo-
Rys. 12.6. Uklad pomiarowy czuly jest potaczony z regulatorem PI,
mikroskopu sit elektrostatycznych ktorego napigcie wyjsciowe Ul jest
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sumowane z napi¢ciem zasilania ostrza pomiarowego U = U, sin (@ef). Napiecie Uy
jest natomiast tak ustalane przez regulator PI, aby kompensowa¢ sktadowa sygnatu
o pulsacji @,. W ten sposob napigcie wyjsciowe regulatora ,,sledzi” potencjal panujacy
na powierzchni preparatu. Opisywany obwodd nazywany jest rowniez obwodem Kelvina.
¢ Obwod detekcji sygnatu o pulsacji 2@, Detekcja tego sygnatu odwzorowuje war-
to$¢ pojemnosci wystepujacej migdzy mikrosonda pomiarowa a badanym preparatem.

12.3. Czujniki pomiarowe stosowane w mikroskopii
sil elektrostatycznych

12.3.1. Czujnik piezorezystywny
z przewodzacym ostrzem pomiarowym (struktura SOI)

Proste dzwignie piezorezystywne sa z powodzeniem stosowane w statycznej i re-
zonansowej mikroskopii sit atomowych oraz w mikroskopii sit tarcia. Cecha charakte-
rystyczng procesu wytwarzania prostej dzwigni piezorezystywnej jest trawienie ostrza
pomiarowego z tego samego materiatu, z jakiego jest wykonana dzwignia. W przy-
padku tych czujnikdéw nie jest zatem mozliwa polaryzacja mikrosondy pomiarowej
napigciem elektrycznym. Wyklucza to zastosowanie opisywanych sensorow w mikro-
skopii sit elektrostatycznych, skaningowej mikroskopii pojemnosciowej i mikroskopii
rezystancji rozptywu. Glowne procesy wytwarzania prostej dzwigni piezorezystywnej
obejmuja nastepujace kroki technologiczne [381, 382, 383, 384]:

¢ Formowanie ostrza pomiarowego w procesie anizotropowego trawienia krze-
mu. Ostrze to, ktore tworza $ciany krystalograficzne [338], ma wysokos¢ okoto
10 um, okreslong przez wymiar obszaru maskowanego w procesie trawienia i charak-
teryzuje si¢ promieniem koncowki okoto 30 nm [383, 139].

¢ Wytwarzanie ukladu piezorezystywnego detektora wychylenia koncowki
pomiarowej. Procesy te obejmuja implantacj¢ piezorezystorow, giebokie dyfuzje do-
prowadzen, metalizacje pol i Sciezek kontaktowych. Opisywanym procesom towarzy-
sza procesy litografii potaczone z utlenianiem i otwieraniem okien kontaktowych.

¢ Wytworzenie membrany mikromechanicznej w procesie anizotropowego tra-
wienia krzemu. W procesie tym definiuje si¢ grubos¢ piezorezystywnej belki sprezyste;.
Jest on wykonywany w roztworach KOH lub TMAH od tylnej strony ptytki podtozowe;j
(na przedniej stronie ptytki wytworzono strukture mostka piezorezystywnego). Trawienie
membrany mikromechanicznej jest jednym z najbardziej krytycznych procesow wytwa-
rzania dzwigni piezorezystywnej. Proces ten jest przeprowadzany w uchwycie, ktory
musi zapewni¢ ochrone przedniej strony ptytki, wysoka szczelno$¢ w kapieli 1 jednocze-
$nie nie powinien wprowadza¢ naprezen mechanicznych w trawionej plytce.

¢ Formowanie ksztaltu dzwigni piezorezystywnej w procesie trawienia pla-
zmowego. Z utworzonej w poprzednim kroku technologicznym membrany na jej




194

Rozdziat 12

a)

b)

c)

g)

SiO, Fotorezyst
. r's
A

SOI (> 15 um)

Plytka Si DSP typu n <100=

Ostrze izolowane

elektrycznie

Zﬁﬁi//&oz

Domieszkowanie p’

\AAA

T

i Piytka Si DSP typu n <100>

Piezorezystory typu p

Si02 Implantacja
_ B
( =l
AlM/W
N\
% Piezorezystory —

el

Trawienie TMAH

SF/Ar Plazma

\AAA/

? Dzwignia

przedniej stronie (tzn. po stronie detektora
piezorezystywnego) wycinana jest belka pie-
zorezystywna. Procesowi temu towarzyszy
fotolitografia definiujaca zarys belki. Ostat-
nim krokiem technologicznym jest usunigcie
W procesie trawienia plazmowego warstwy
fotorezystu chroniacego mikroostrze pomia-
rowe.

W celu utworzenia mikroostrza izolowa-
nego od dzwigni opisywany powyzej proces
zostal zmodyfikowany [138, 139]. Punktem
wyjécia bylo zastosowanie ptytek podtozo-
wych typu SOI. Plytki takie skladaja si¢
z monokrystalicznej krzemowej plytki podto-
zowe] pokryte] warstwa dwutlenku krzemu, na
ktérym wytworzona jest warstwa monokrysta-
licznego krzemu o grubosci od utamka do
kilkudziesieciu mikrometrow (zaleznie od za-
stosowania). Idea procesu wytwarzania piezo-
rezystywnych dzwigni do mikroskopii sit elek-
trostatycznych jest:

¢ formowanie przewodzacego ostrza z gor-
nej, cienszej warstwy ptytki,

¢ wytwarzanie dzwigni sprezyste] wraz
z detektorem ugigcia ostrza z warstwy dolne;.

Oto szczegotowy opis procesu wytwarza-
nia belki piezorezystywnej dla mikroskopii
sit elektrostatycznych [139]:

W procesach la i 1b (rys. 12.7) trawione
jest ostrze pomiarowe piezorezystywnej
dzwigni sprezystej. Utworzone ostrze jest
osadzone na warstwie izolatora ptytki SOIL.
Ostrze to nie jest zatem polaczone elektrycz-
nie z dzwignia spr¢zysta. Na rysunku 12.8
przedstawiono ksztalt krzemowego ostrza
pomiarowego piezorezystywnej dzwigni do
mikroskopii sit elektrostatycznej osadzonej
na podtozu dielektrycznym.

Rys. 12.7. Proces wytwarzania piezorezystywnej
dzwigni do mikroskopii sit elektrostatycznych [139]
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W procesach 1c i 1d (rys. 12.7) wytwa-
rzane sa doprowadzenia (glgboka dyfuzja)
do detektora piezorezystywnego. Przepro-
wadzany proces wykonywany jest rowniez
w obrgbie ostrza, co czyni je przewodza-
cym. Po wykonaniu dodatkowych proceséw
litograficznych i trawieniu tlenku prowa-
dzony jest proces implantacji boru w celu
wytworzenia piezorezystoroéw mostka Wheat-
stone’a. Nastgpnie proces metalizacji (krok
le) ma za zadanie polaczenie detektora
piezorezystywnego z polami kontaktowymi
czujnika. W procesie tym wykonywane jest
rowniez doprowadzenie w postaci metali-
zacji do ostrza pomiarowego.
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Rys. 12.8. Krzemowe ostrze pomiarowe
osadzone na warstwie izolatora plytki SOI [139] |

W procesach 1fi 1g (rys. 12.7) przeprowadzane sa procesy technologiczne ksztat- |
tujace piezorezystywna belke pomiarowa mikroskopu sit elektrostatycznych. Na drodze
trawienia anizotropowego wykonywana jest membrana mikromechaniczna, z ktorej
nastegpnie utworzona zostanie belka sprezysta. Po zabezpieczeniu ostrza pomiarowego
i uktadu detektora piezorezystywnego warstwa fotorezystu dzwignia pomiarowa jest
nastgpnie formowana metoda trawienia plazmowego.

‘T Ostrze —
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MICRO-LAE 5-4000 UNI-KaSSEL

Rys. 12.9. Dzwignia piezorezystywna z przewodzacym ostrzem pomiarowym [139]

Piezorezystywna dzwigni¢ mikroskopu sit elektrostatycznych przedstawiono na
rysunku 12.9. Widoczne sa cztery wyprowadzenia metalizacji detektora piezorezy-
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stywnego i dwa do przewodzacego ostrza osadzonego na koncowce belki. Wymiary
dzwigni wynosza odpowiednio: dlugos¢ 600 um, szeroko$¢ 200 um, grubosé
— w zaleznos$ci od potozenia na ptytce — waha si¢ od 6 do 20 um. Stale sprezystosci
skonstruowanych dzwigni mieszcza sig¢ zatem w zakresie od 8,5 do 314,8 N/m, a ich
czestotliwosci rezonansowe leza w przedziale od 23 do 76 kHz.

12.3.2. Czujniki z metalowym ostrzem pomiarowym

W mikroskopii bliskich oddzialywan do badania wlasciwosci elektrycznych po-
wierzchni stosowane sa w praktyce laboratoryjnej dzwignie spr¢zyste z ostrzami po-
miarowymi pokrywanymi cienka warstwa Ptlr, NiCr. Belki te wspotpracuja zwykle
z natgzeniowymi lub interferometrycznymi detektorami ruchu ostrza pomiarowego.
Dzwignie tych czujnikéw charakteryzuja si¢ z reguly bardzo dobrymi parametrami
mechanicznymi, umozliwiajacymi pomiary w rezonansowym trybie mikroskopii sit
atomowych. Mozliwos$ci zastosowan opisywanych czujnikow w badaniach wlasciwo-
sci elektrycznych sa jednak ograniczone przez nierOwnomierne pokrycie warstwa
metaliczng koncowki ostrza. Pokrycia te charakteryzuja si¢ rowniez mata odpornoscia
mechaniczna na $cieranie, co powoduje degradacje ich wlasciwosci metrologicznych
w czasie skanowania powierzchni. Zuzycie tych warstw jest szczeg6lnie widoczne
w skaningowe]j mikroskopii pojemno$ciowej, gdzie ostrze znajduje si¢ w kontakcie
z podtozem, a sita nacisku miesci si¢ w zakresie do 1 uN. Dodatkowo warstwy prze-
wodzace sa naktadane od strony mikroostrza i $ciezka metaliczna doprowadzajaca
sygnat elektryczny do koncéwki sondy silnie zaburza rozktad pojemnos$ci wystepuja-
cej migdzy ostrzem a powierzchnia [387]. W badaniach rezystancji rozptywu i skanin-
gowej mikroskopii pojemnosciowej zastosowanie znalazty réwniez czujniki z ostrza-
mi pokrytymi warstwg diamentowa [73]. Duze wartosci statych sprezystosci belki
i niskie czgstotliwosci rezonansowe dzwigni uniemozliwiaja ich zastosowanie w rezo-
nansowych technikach mikroskopii bliskich oddziatywan. Pokrycia diamentowe
ostrzy czynia ich zbocza nieregularnymi, co utrudnia wysokorozdzielcze pomiary
topografii.

Majac na uwadze przedstawiona powyzej charakterystyke, w ramach badan pro-
wadzonych wspdlnie z Instytutem Technologii Elektronowej w Warszawie 1 Uniwer-
sytetem w Kassel (Niemcy), skonstruowano i zastosowano eksperymentalnie krze-
mowe dzwignie sprezyste o metalowym ostrzu pomiarowym [140]. Dodatkowo cecha,
ktora wyrdznia omawiany czujnik na tle innych opracowan, jest doprowadzenie sy-
gnatu elektrycznego po gornej stronie mikrodzwigni. Przyjgte rozwiazanie powoduje,
iz metalizacja doprowadzenia nie zaburza pola elektrycznego wokoét ostrza pomiaro-
wego. Procesy wytwarzania sondy pomiarowej obejmuja nastgpujace glowne kroki
technologiczne [140]:

1. Trawienie w roztworze KOH membrany krzemowej, w ktorej wykonywana be-
dzie nastgpnie mikrodzwignia wraz z ostrzem pomiarowym (rys. 12.10a). Grubosc
membrany musi by¢ przy tym wieksza niz suma grubo$ci przysziej belki 1 wysokosci
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ostrza. Po przeprowadzonym procesie trawienia membrana ta jest utleniana i pokry-
wana warstwa azotku krzemu (rys. 12.10b).

2. Litografia i trawienie anizotropowe repliki ostrza pomiarowego (rys. 12.10c).
Proces ten jest wykonywany na tylnej $cianie membrany po przeprowadzeniu litografii
1 otwarciu okna definiujacego ksztalt ostrza w warstwach tlenku i azotku. Po zakonczo-
nym procesie trawienia sondy usuwana jest warstwa azotku i cato$¢ struktury jest po-
wtornie utleniana. Zadaniem tej warstwy jest odizolowanie przysziego metalowego
ostrza pomiarowego od krzemowej dzwigni sprezystej. Na wytworzonej warstwie tlen-
ku osadzany jest nastgpnie chrom, ktory tworzy réwniez strukturg przyszlego ostrza.

3. Trawienie plazmowe przeprowadzane od przedniej strony membrany (rys.
12.10d). Zadaniem tego procesu jest zdefiniowanie grubosci belki i odstonigcie pokry-
tego tlenkiem ostrza pomiarowego (rys. 12.10e).

4. Trawienie przeprowadzane od przedniej strony membrany, ktéorego zadaniem
jest wyciecie z membrany belki mikromechanicznej (rys. 12.10f). Proces ten poprze-
dza litografia — warstwa rezystu definiuje ksztalt dzwigni sprezystej i zabezpiecza
ostrze warstwa fotorezystu, tak aby nie uleglo ono uszkodzeniu w czasie trawienia
plazmowego. Nastgpnie w procesie trawienia plazmowego usunigty jest rowniez tle-
nek pokrywajacy metalowe ostrze pomiarowe.
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Rys. 12.10. Proces wytwarzania belki pomiarowej z przewodzacym ostrzem pomiarowym [140]

Ten krotki opis prezentuje jedna z kilku mozliwych sekwencji. W praktyce opra-
cowywano rozne warianty, tak aby rozwiaza¢ dwa podstawowe problemy technolo-
giczne, w tym przede wszystkim ochrone bardzo delikatnego ostrza podczas obrébki.
Dzwigni¢ pokazano na rysunku 12.11, a jej koncowke z ostrzem pomiarowym na ry-




198 Rozdziat 12

sunkach 12.12 i 12.13. Wymiary dzwigni wynosza: dlugo$¢ 600 um, szeroko$é
140 pm, grubos¢ 10 um, co odpowiada statej sprezystosci belki na poziomie 45 N/m
i czgstotliwosci rezonansowej wynoszacej 50 kHz.

Ostrze Cr

Rys. 12.11. Belka mikroskopu

" sit elektrostatycznych
AccV SpotMagn Det WD Exp ———— 200um z przewodzacym ostrzem pomiarowym
200 kV 3.0 101x SE 214 B303 ITE Warsaw [140]

Ostrze Cr

Rys. 12.12. Ostrze belki mikroskopu sit
elektrostatycznych z przewodzacym

Acc.Y SpotMagn Det WD Exp H———— &0um ostrzem pomiarowym
20.0kV 3.0 542x SE 21.2 6303 [TE Warsaw .
. - ki — widok z boku [140]

Rys. 12.13. Belka mikroskopu
sit elektrostatycznych z przewodzacym

ostrzem pomiarowym — widok z gory
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12.4. Zdolnos¢ rozdzielcza pomiaru napigcia i pojemnosci
miedzy ostrzem a powierzchnig
za pomocg mikroskopu sil elektrostatycznych

Zdolnos¢ rozdzielcza pomiaru potencjatu elektrycznego za pomoca mikroskopu sit
elektrostatycznych oblicza sig, przyréwnujac warto$¢ najmniejszej sity obserwowane;j
w pasmie pomiarowym B, za pomoca dzwigni, z oddziatywaniem elektrostatycznym,
wystepujacym w uktadzie pojemnosci tworzonej przez ostrze pomiarowe i przewo-
dzaca powierzchni¢. Gdy w badaniach zastosuje si¢ dzwigni¢ piezorezystywna i do-
datkowo czestotliwo$§¢ modulacji oddziatywania elektrostatycznego bedzie duzo
mniejsza od czgstotliwo$ci rezonansowej, wtedy o zdolno$ci rozdzielczej bgdzie de-
cydowa¢ szum termiczny detektora

Fos = Fy. (12.14)

Modelujac uktad ostrze—badana powierzchnia kondensatorem ptaskim, najmniej-
sze napigcie obserwowane za pomoca mikroskopu sit elektrostatycznych mozna obli-
czy¢ zgodnie z formuta

Uemins =2 2as (12.15)
&4
gdzie z jest wysoko$cia zawieszenia ostrza pomiarowego nad badang powierzchnia.
Wyniki obliczen najmniejszego napiecia U, g, Obserwowanego za pomoca
dzwigni piezorezystywnej, ktorej czgstotliwos¢ rezonansowa miesci si¢ w zakresie od
20 do 70 kHz (a wigc o statej sprezystosci k z przedziatu od 30 do 350 N/m), zaktada-
jac promien ostrza pomiarowego » = 30 nm, symetryczne napigcie zasilania mostka
U = +1V, wysokos¢ zawieszenia koncowki nad powierzchnig z rowna 10 nm, przedsta-
wiono na rysunku 12.14. Z obliczen wynika, ze dzwignie o czgstotliwo$ci rezonansowej
20 kHz umozliwiaja pomiary potencjatow elektrycznych na poziomie okoto 250 mV.
Pomiar mniejszych napigc¢ stanie si¢ mozliwy, gdy czestotliwos¢ napigcia modulu-
jacego oddzialywanie elektrostatyczne bgdzie odpowiada¢ czgstotliwosci rezonanso-
wej belki piezorezystywnej. W tym przypadku, zgodnie z analiza przeprowadzona
w rozdziale 6., zrodtem o najwigkszym poziomie szumoéw sa drgania termiczne belki.
Obowiazuje w tym przypadku zalezno$¢

F,

Tmin i

=F

el >

(12.16)

i po uwzglednieniu wzorow (6.14) 1 (12.3)

l%Uﬁ i | HsTB (12.17)
2 2 20kf.0



200

Rozdziat 12

20000 30000 40000 50000 60000 70000

’ ] T T T T T T i 0125
104 ‘ Zdolnos$¢ rozdz.-napigcie [V] I
0,94 ‘ ~~~~~~~ Zdolnos$¢ rozdz.-sita [nN] I 40,20

0,8:
07
0,6:
0,5:
04

Zdolnos¢ rozdzielcza-napiecie [V]

03

0,15

0,10

0,05

Zdolnos$¢ rozdzielcza-sita [NN]

0,24

20000

T T T
30000 40000 50000

T
60000

T
70000

Czestotliwos¢ rezonansowa [Hz]

Rys. 12.14. Zdolnos$¢ rozdzielcza
pomiaru napigcia elektrycznego
za pomocg dzwigni
piezorezystywnej o wymiarach:
dhugos¢ 650 pm,
szerokos$¢ 200 pm
w funkcji czgstotliwosci
rezonansowej dzwigni
(czestotliwos¢ modulacji napigcia
przyktadanego do ostrza mniejsza
od czgstotliwosci rezonansowej
belki)

W celu odwzorowania topografii powierzchni belka powinna by¢ rowniez wzbudza-
na do drgan rezonansowych w drugim modzie. Zmiana czgstotliwosci ub amplitudy tych
drgan koresponduje z ksztattem badanej powierzchni. Teoretyczna zdolno$¢ rozdzielcza
pomiaru napigcia wynosi 19 mV w przypadku dzwigni o czgstotliwosci rezonansowej
rownej 20 kHz. Nalezy jednoczesnie zauwazy¢, ze — zgodnie z analiza przeprowadzona
w rozdziale 6. — konsekwencja wprowadzenia dzwigni w drgania rezonansowe wyzszych
modow jest obserwacja powierzchni z mniejsza rozdzielczoscia.
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Rys. 12.15. Zdolnos¢ rozdzielcza pomiaru napigcia elektrycznego
za pomoca dzwigni piezorezystywnej o wymiarach:
dtugos¢ 650 pum, szeroko§¢ 200 um w funkcji czgstotliwo$ci rezonansowej dzwigni
(czestotliwos$¢ modulacji napigcia przykladanego
do ostrza rowna czgstotliwos$ci rezonansowej belki)



Mikroskopia sit elektrostatycznych 201

W mikroskopii sil elektrostatycznych stosuje si¢ rowniez — wspolpracujace
z optycznymi detektorami wychylenia — przewodzace belki sprezyste o wymiarach:
dhugo$é 225 um, szeroko$é 28 pum, $rednia grubo$é 3 pm'. Stale sprezystosci tego
typu dzwigni i ich czestotliwosci rezonansowe mieszcza si¢ odpowiednio w zakresach
od 1,2 do 5,5N/m i od 60 do 100 kHz. Zastosowanie tych dzwigni w pomiarach na-
piec elektrycznych wymaga starannej izolacji od zaklocen i wibracji otoczenia. Dzwi-
gnie takie umozliwiaja jednak pomiary napig¢ elektrycznych w zakresie od 8 do
11 mV (rys. 12.16). Poniewaz utrudniona jest detekcja optyczna drgan wyzszych rzg-
déw, analiza zdolnosci rozdzielczej pomiaru napigcia ogranicza si¢ do przypadku, gdy
czestotliwos¢ modulacji oddzialywania elektrostatycznego jest mniejsza od czestotli-
wosci rezonansowej belki.
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Rys. 12.16. Zdolnos¢ rozdzielcza pomiaru napigcia elektrycznego za pomoca dzwigni o wymiarach:
dhugos¢ 225 pm, szerokos$¢ 28 um w funkcji czgstotliwosci rezonansowej dzwigni

Zgodnie z rozwazaniami prowadzonymi w podrozdziale 12.2 sil¢ elektrostatyczna
miedzy ostrzem a powierzchnia wyraza zalezno$¢
1 ,dC
L
2 dz
Najmniejszej sile obserwowanej w pasmie pomiarowym B odpowiada zatem gra-

. : .. (dC . . .,
dient pojemnosci - ktéry mozna obliczy¢ z wzoru
Z / min

! Dane podane przez producenta — firmg Nanosenors GmbH & Co. KG, Im Amtmann 6, D-35578
Wetzlar, Niemcy.
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2\F,| 2F,
(d_CJ _2 ;|: s (12.18)
dz min Uc Uc
Modelujac pojemno$¢ migdzy ostrzem a powierzchnig za pomoca kondensatora
ptaskiego, mozna zatozy¢, ze
dC _ C?

= ) 12.19
dz &yA ( )

Po podstawieniu wzoru (12.19) do (12.18) i przeksztatceniu réwnania otrzymuje si¢

2F, s€,4
Coin = % (12.20)

Wartosci pojemnosci obserwowanej za pomoca mikroskopu sit elektrostatycznych
z zastosowaniem dzwigni piezorezystywnych o wymiarach: dtugo$¢ 650 um i szero-
ko$¢ 200 um, przedstawiono na rysunku 12.17.
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E 25 9 czestotliwos$ci rezonansowe;j

o loos 2 dzwigni
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g 154 N modulacji napigcia

N T y T y T T T T T T T przyktadanego do ostrza
20000 30000 40000 50000 60000 70000 mniejsza od czestotliwosci

Czestotliwos$¢ rezonansowa [Hz] rezonansowej belki)

W obliczeniach uwzgledniono szum termiczny piezorezystorow mostka Wheat-
stone’a. W zaleznosci od czgstotliwosci rezonansowej dzwigni piezorezystywnej moz-
liwy jest pomiar pojemnosci wystepujacej mi¢dzy ostrzem a powierzchnia w zakresie
od 15 do 55aF. Gdy podwojna czestotliwo$¢ modulacji oddziatywania elektrostatycz-
nego odpowiada pierwszej czgstotliwosci rezonansowej belki, szum termiczny drgan
belki decyduje o zdolnosci rozdzielczej pomiaru pojemnosci (rys. 12.18).

Analogiczne analizy wykonano dla dzwigni krzemowych o wymiarach: dtugos¢
225 um, szerokos$¢ 28 um, ktéore wspolpracowaly z natezeniowymi detektorami
optycznymi (rys. 12.19). W obliczeniach uwzgledniono szum drgan termicznych bel-
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ki. Wspomniane dzwignie umozliwiaja pomiar pojemnosci w zakresie od 0,8 do
1,8 aF. Nalezy jednocze$nie jednak zwroci¢ uwage, ze dzwignie wspolpracujace
z optycznymi detektorami wychylenia ostrza nie moga by¢ stosowane w badaniach
rezonansowych, w ktorych dzwignia jest wzbudzana do drgan w wyzszych modach.
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Rys. 12.18. Zdolnos¢ rozdzielcza pomiaru pojemnosci za pomoca dzwigni piezorezystywnych
o wymiarach: dlugos¢ 650 um, szerokos$¢ 200 pm w funkcji czgstotliwosci rezonansowej dzwigni
(podwdjna czgstotliwo$¢ modulacji napigcia przyktadanego do ostrza
réwna czgstotliwosci rezonansowej belki)
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Rys. 12.19. Zdolnos¢ rozdzielcza pomiaru pojemnosci

za pomoca dzwigni o wymiarach: dlugo$¢ 225 um, szeroko$¢ 28 pm
w funkcji czestotliwosci rezonansowej belki



204 Rozdziat 12

12.5. Pomiary sil elektrostatycznych
za pomocg dzwigni z metalowymi ostrzami

W pomiarach sit elektrostatycznych zastosowano réowniez krzemowe dzwignie
sprezyste z metalowymi ostrzami, ktére wspotpracowaty z natgzeniowymi detektora-
mi wychylenia koncowki pomiarowej. W badaniach zastosowano dzwigni¢ o dtugosci
450 um, szerokosci 135 um i o czestotliwosci rezonansowej rownej 50 kHz, ktorej
stata sprezystosci obliczona wedtug procedury opisanej w rozdziale 3. wynosita
45 N/m. Najmniejsza sita elektrostatyczna, ktora byla mozliwa do zarejestrowania
w prezentowanym uktadzie, obliczona zgodnie z procedura przedstawiona w poprzed-
nim rozdziale, wynosi 0,05 nN. Sita ta odpowiada rozdzielczosci pomiaru napigcia
rownej 5 mV i rozdzielczosci pomiaru pojemnosci 5 aF. W opisywanych eksperymen-
tach przeprowadzono:

1. Rezonansowy pomiar oddziatywania elektrostatycznego. W badaniach tych

U, sin(wt)+U,, Usin(w.t) drgajace w rezonansie ostrze byto zawieszo-
—_— - ne okoto 20nm ponad przewodzaca po-
Feia Fres wierzchnia. Do koncowki mikrosondy przy-

g: g \Vi fozono napigcie zmienne o czgstotliwosci fy

FAN > = 5 kHz i amplitudzie U,.= 5 V. Pomiar od-

Bréoka f:lziaiywania. elektrostat.}./cznego polegal na

jednoczesnej polaryzacji ostrza rowniez na-

pigciem statym U, zmienianym w zakresie

Rys. 12.20. Rezonansowy pomiar od 0 do 10V, i jednoczesnej rejestracji am-
oddziatywan elektrostatycznych plitudy sygnatu fotodetektora o czgstotliwo-

$ci napigcia modulujacego (rys. 12.20).

Na podstawie przeprowadzonej uprzednio kalibracji detektora czterosekcyjnego
odpowiedz elektryczna czujnika mogta by¢ przeliczona na ugigcie belki i nastepnie na
warto$¢ oddziatywania skupionego na mikroostrzu. W przeprowadzonych pomiarach
zaobserwowano sity w zakresie od 0 do 35 nN dla napig¢ z przedziatu od 0 do 10 V.
Na charakterystyce z rysunku 12.21 przedstawiono przebieg sity elektrostatycznej,
wystepujacej w kondensatorze ptaskim, jaki tworzy ostrze pomiarowe i przewodzaca
powierzchnia. W obliczeniach przyjgto promien koncowki ostrza réwny 60 nm, ktory
odpowiada powierzchni oktadki rownej 0,03 pm?®. Przy wyzszych warto$ciach napie-
cia przyktadanego do ostrza zaobserwowano rozbieznos¢ migdzy sitami, ktore zareje-
strowano, a warto$ciami zamodelowanymi. Odchyltka ta wskazuje, ze model konden-
satora plaskiego, za pomoca ktorego symulowano oddziatywania elektrostatyczne
migdzy ostrzem a powierzchnig, nie w pelni opisuje zjawiska wystgpujace migdzy
ostrzem metalowym dzwigni a powierzchnia znajdujaca si¢ w odlegtosci 20 nm. Pod
wplywem napigcia statego przyktadanego do powierzchni drgajaca w rezonansie belka
sprezysta ulega dodatkowemu statopradowemu ugigciu. Metalowe ostrze mikrosondy,
ktore jest replika struktury o kacie rozwarcia 108°, wytrawionej w krzemie, zbliza sig
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zatem do badanej powierzchni. Fragmenty Scian bocznych mikrosondy znajdujace si¢
wokot samej koncéwki pomiarowej powigkszaja w ten sposdéb powierzchnig gornej
oktadki kondensatora ostrze—powierzchnia, co w konsekwencji prowadzi do zwigk-

szenia oddziatywania elektrostatycznego obserwowanego za pomoca woltomierza
fazoczutego.

35 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 35

30 Pomiar - 30

254 25

204 20
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Sita elektrostatyczna [nN]

10

Rys. 12.21. Sity elektrostatyczne

obserwowane za pomocg belki 01 . ; , ; . ; . , 0
krzemowej z metalowym ostrzem 0 2 4 6 8 10
[140] Napiecie ostrza [V]

2. Pomiary potencjatéw elektrycznych wystepujacych w ukladzie piezorezystyw-
nego czujnika sily. Dzwignie z metalowym ostrzem zastosowano do obserwacji
napie¢ elektrycznych wystepujacych w uktadzie mikroelektronicznym, jaki tworzyt
piezorezystywny czujnik sily. Na rysunku 12.22 przedstawiono obraz struktury i za-
znaczono obszary, w ktorych przeprowadzano obserwacje. Topografi¢ powierzchni
rejestrowano w uktadzie rezonansowym, wprowadzajac ostrze w drgania rezonansowe
o czestotliwosci 50 kHz.

Amplituda napigcia przykladanego A
do ostrza byta rowna 1V, a jego cze- Doprowadzenia Al ——
stotliwo$¢ wynosita 30 kHz. Topogra- :
fig powierzchni S$ciezek metalizacji
osadzonych na powierzchni struktury
MEMS przedstawiono na rysun-
ku 12.23, wysoko$¢ linii metalizacji
wynosita okoto 1 pm.

Mostek
piezorezystywny

Rys. 12.22. Piezorezystywny czujnik sity
— obszary obserwacji napi¢¢ elektrycznych
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Rys. 12.23. Topografia powierzchni
metalizacji aluminiowej osadzonej
na powierzchni piezorezystywnego
czujnika sily (pole skanowania 75x75 um,
256x256 linii) [140]

Na rysunku 12.24 przedstawiono natomiast kontrast sit elektrostatycznych, jakie
zarejestrowano na powierzchni badanej struktury, gdy migdzy Sciezki przytozono

Rys. 12.24. Obraz sit elektrostatycznych obserwowanych
na powierzchni metalizacji osadzonej
na powierzchni piezorezystywnego czujnika sit
(pole skanowania 75x75 um, 256256 linii)[140]

napigcie réwne 10 V. Jasniejszy
rejon na obrazie odpowiada napig-
ciu rownemu 10V, ciemniejszy
obszar odpowiada natomiast poten-
cjatowi masy. Opisywany ekspe-
ryment pokazuje mozliwos$¢ zasto-
sowania dzwigni z metalowym
ostrzem pomiarowym w obrazowa-
niu stanow logicznych wystepuja-
cych w mikroelektronicznych ukta-
dach scalonych. Nalezy dodatkowo
zwréci¢ uwagg, ze obserwacja sit
elektrostatycznych na powierzchni
linii metalizacji osadzonych na
podtozu izolacyjnym umozliwia
kalibracje zarejestrowanych oddzia-
tywan. Linie te nie sa bowiem po-
kryte warstwa dielektryka, ktorego

obecnos¢ w istotny sposob zmniejsza wartos¢ sit dziatajacych na ostrze. Topografie
powierzchni innego rejonu metalizacji piezorezystywnego czujnika sity przedstawiono

na rysunku 12.25.

Na rysunkach 12.26, 12.27 i 12.28 zaprezentowano wyniki obserwacji sit elektro-
statycznych, rejestrowanych odpowiednio przy polaryzacji $ciezek aluminiowych
napigciami 2,5, 51 10 V. Dzwigni¢ z metalowym ostrzem zastosowano takze w po-
miarach oddziatywan elektrostatycznych wystepujacych ponad piezorezystywnym
detektorem sily zintegrowanym z belka sprezysta. Uktad piezorezystordw jest w tym
przypadku pokryty warstwa dwutlenku krzemu o grubosci okoto 1 pm [383].
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Rys. 12.25. Topografia powierzchni metalizacji

osadzonej na powierzchni piezorezystwnego czujni-
ka sity (pole skanowania 35%35 pm, 256256 linii)

Rys. 12.27. Obraz sit elektrostatycznych
obserwowanych na powierzchni metalizacji
osadzonej na powierzchni piezorezystywnego
czujnika sit (pole skanowania 35x35 pum,
256x256 linii) — potencjal przytozony
do metalizacji 5 V

Rys. 12.26. Obraz sit elektrostatycznych
obserwowanych na powierzchni metalizacji
osadzonej na powierzchni piezorezystywnego
czujnika sit (pole skanowania 35x35 pum,
256%256 linii) — potencjat przytozony
do metalizacji 2,5 V

Rys. 12.28. Obraz sit elektrostatycznych
obserwowanych na powierzchni metalizacji
osadzonej na powierzchni piezorezystywnego
czujnika sit (pole skanowania 35x35 pum,
256x%256 linii) — potencjal przytozony
do metalizacji 10 V
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W nastepstwie tego pokrycia, zgodnie z uwagami zawartymi w podrozdziale 12.3,
stosunek sit elektrostatycznych obserwowanych ponad izolatorem do sit obserwowa-
nych, gdy ostrze drga bezposrednio ponad piezorezystorem, wynosi 0,04. Na rysun-
ku 12.29 przedstawiono topografi¢ powierzchni wokot detektora, zarejestrowana na
podstawie amplitudy drgan rezonansowych dzwigni. Jasne podwyzszenie na obrazie
topografii odpowiada ksztattowi kropli zywicy epoksydowej osadzonej na powierzch-
ni struktury [140]. Obraz sit elektrostatycznych, ktéry odpowiada zarejestrowanej
topografii, przedstawiono na rysunku 12.30. W omawianym przypadku tylko jeden
z piezorezystorow mostka Wheatstone’a byl zasilany napigciem rownym 10 V. Wi-
doczny na obrazie cien odpowiada spadkowi napigcia na zasilanym rezystorze.

S
=5
™

0 pm

Rys. 12.29. Topografia powierzchni piezorezystywnego detektora sity
(pole skanowania 25x25 um, 256x256 linii) [140]

>
=
Rys. 12.30. Obraz sit elektrostatycznych
obserwowanych na powierzchni
piezorezystywnego detektora sity
> (pole skanowania 25%25 pum,
o 256x256 linii) [140]
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12.6. Pomiary sil elektrostatycznych
za pomocg dzwigni piezorezystywnych

W ramach badan przeprowadzono wstgpne eksperymenty zwiazane z zastosowa-
niem dzwigni piezorezystywnych do obserwacji oddziatywan elektrostatycznych.
Badania te dotyczyly dzwigni o dtugosci 650 um, szerokosci 200 um i obejmowaty:

¢ OkreSlenie stalej sprezystosci dzwigni piezorezystywnej. Na rysunku 12.31
przedstawiono krzywa rezonansowa dzwigni piezorezystywnej stosowanej w relacjo-
nowanych pomiarach. Na podstawie wyznaczonej czgstotliwosci rezonansowej dzwi-
gni i zaleznosci opisanych w rozdziale 7. ustalono, Ze stata sprezystosci belki wynosi
150 N/m [386].
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Amplituda oscylacji [wzgl.]

Krzywa rezonansowa
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Czestotliwos$¢ drgan [Hz]

Rys. 12.31. Krzywa rezonansowa belki piezorezystywnej
z przewodzacym mikroostrzem [386)]

¢ Wyznaczenie czulo$ci odksztalceniowej piezorezystywnego czujnika wychy-
lenia mikroostrza pomiarowego [138]. Na podstawie wyznaczonej stalej sprgzysto-
sci belki piezorezystywnej, wedtug zaleznosci podanych w podrozdziale 3.4, obli-
czono czuto$¢ wychyleniowa detektora, dla napigcia zasilania mostka rownego +1 V
na poziomie 0,25 uV/nm. W pomiarze czutosci detektora piezorezystywnego kon-
cowke belki wychylano za pomoca piezoaktuatora o 40 nm. Synchronicznie z prze-
biegiem pobudzajacym piezoceramike (rys. 12.32) rejestrowano wzmocniony sygnat
z mostkowego detektora ugigcia dzwigni. Analiza obydwu przebiegdéw pozwala
obliczy¢ czuto$¢ wychyleniowa belki, ktora wynosi (przy napigciu zasilania mostka
+1V) 0,12 uV/nm.
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+ Stalopradowy pomiar sil elektrostatycznych dziatajacych na przewodzace ostrze
pomiarowe [139]. Dzwigni¢ piezorezystywna, ktorej wlasciwosci mechaniczne (czgsto-
tliwos¢ rezonansowa i stata sprezystosci) oraz czuto$¢ odksztalceniowa zostaty ustalone
w wyzej opisanych eksperymentach, zastosowano nastgpnie do pomiaru sit dziatajacych
na mikroostrze pomiarowe. W tym celu do ostrza pomiarowego przylozono napigcie
o wartosci 15 V 1 — zmieniajac wysoko$¢ zawieszenia ostrza ponad powierzchnia — reje-
strowano sygnal wyjsciowy z piezorezystywnego czujnika wychylenia koncowki dzwi-
gni. Wysoko$¢ zawieszenia ostrza nad powierzchnig byta ustalana w stosunku do punktu,
w ktéorym za pomoca mikrosondy dotknigto powierzchni ztota pokrywajacego krzemowa
ptytke podtozowa. Wyniki pomiaru przedstawiono na rysunku 12.33.
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60

40

Sita elektrostatyczna [nN]
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Odlegtos¢ ostrze-powierzchnia [nm]

Rys. 12.33. Statopradowy pomiar sit elektrostatycznych
za pomoca dzwigni piezorezystywnej [139]
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Na rysunku tym zaznaczono réwniez wartosci sit elektrostatycznych, ktore zostaly
obliczone dzigki modelowaniu pojemnosci ostrze—powierzchnia za pomoca kondensato-
ra ptaskiego. Na wysokos$ci okoto 10 nm ponad powierzchnia obserwowano niestabilne
oddziatywania dynamiczne, co moglo si¢ wiaza¢ z mikrowytadowaniem elektrycznym
migdzy ostrzem a preparatem. Nalezy tez zwroci¢ uwagg, ze na wynik statopradowego
pomiaru oddziatywan elektrostatycznych skupionych na mikroostrzu czujnika pasozyt-
niczy wpltyw ma szum niskoczestotliwosciowy detektora piezorezystywnego. Dodatko-
Wo opisywane pomiary wykonywano w stosunkowo szerokim pasmie czg¢stotliwosci, co
znacznie ograniczalo zdolno$¢ rozdzielcza pomiaru sit elektrostatycznych.

¢ Zmiennopradowe pomiary sil elektrostatycznych dziatajacych na mikroostrze
pomiarowe [139]. W pomiarach zmiennopradowych ostrze drga w rezonansie ponad
powierzchnia. Odleglo$¢ migdzy ostrzem a powierzchnia jest utrzymywana na pod-
stawie obserwacji sit van der Waalsa. Blok sterowania wysokoscia zawieszenia ostrza
nad powierzchnia tak steruje dlugoscia piezoaktuatora, aby amplituda drgan mikro-
ostrza byla stala na zadanym poziomie. W przypadku pomiaréw zmiennopradowych
do mikroostrza jest przykladane napigcie o czgstotliwosci rownej 5 kHz (jest to czg-
stotliwo$¢ zdecydowanie mniejsza od czgstotliwosci rezonansowej belki sprezystej,
ktoéra wynosi ok. 50 kHz). Sygnat pomiarowy z mostka piezorezystywnego jest re-
jestrowany za pomoca wzmacniacza fazoczutego Lock-In w pasmie 3 Hz. Przyjety
sposOb pomiaru sit elektrostatycznych jest niewrazliwy na zakldcenia szumem nisko-
czestotliwosciowym 1 umozliwia precyzyjna stabilizacje zawieszenia dzwigni pomia-
rowej nad badana powierzchnia. Zarejestrowane w proponowanym ukladzie sity elek-
trostatyczne leza w zakresie od 2 do 10nN i sa duzo mniejsze od oddziatywan
mierzonych w trybie statlopradowym (rys. 12.34).
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Rys. 12.34. Zmiennopradowy

pomiar sit elektrostatycznych 0 y T y T y T T 0

za pomoca dzwigni 10 20 30 40 50
piezorezystywnej [139] Odlegtos¢ ostrze-powierzchnia [nm]

Rozbiezno$¢ miedzy wynikami pomiaru oddzialywan elektrostatycznych a wynika-
mi obliczen sit dziatajacych migdzy ostrzem a powierzchnia wskazuje, ze model kon-
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densatora ptaskiego nie odwzorowuje doktadnie zjawisk wystepujacych miedzy ostrzem
a powierzchnia. Podobnie jak w przypadku dzwigni z metalowym ostrzem, przewodza-
ce zbocza sondy pomiarowej zwiekszaja powierzchnig oktadek kondensatora i w konse-
kwencji dochodzi do wzrostu obserwowanych oddzialywan elektrostatycznych.
¢ Pomiary oddzialywan elektrostatycznych w trybie rezonansowym [138, 139].
W ramach badan prowadzono rowniez obserwacje wptywu oddziatywan elektrostatycz-
nych na ksztalt krzywej rezonansowej dzwigni
50000 50200 50400 50600 50800 51000 7 .
7————————+———+——— 7 piezorezystywnej z przewodzacym ostrzem
pomiarowym. Badania wykonano w dwodch
e krokach. W pierwszym etapie zarejestrowano
krzywa rezonansowa dzwigni nieobcigzongj
oddziatywaniem elektrostatycznym. Ostrze
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Rys. 12.35. Rezonansowe pomiary oddziatywan
_ elektrostatycznych za pomoca dzwigni
Czestotliwosc drgan [Hz] piezorezystywnej [138, 139]
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Wynik ten jest zgodny z oczekiwaniami — przyciagajace oddziatywania elektrosta-
tyczne wiaza drgania mikroostrza i zmniejszaja jego czg¢stotliwos¢ rezonansowa. Mo-
delujac pojemnos¢ miedzy ostrzem a powierzchnia uktadem kondensatora plaskiego,
mozna wykaza€, ze przesunigcie czestotliwosci rezonansowej dzwigni mikromecha-
nicznej pod wplywem napigcia elektrycznego U wynosi

g,AU?

AJ‘"ﬂ‘lW

, (12.21)

gdzie:

A — powierzchnia kondensatora ptaskiego,

k — stala sprezystosci dzwigni,

z — wysoko$¢ zawieszenia ostrza nad probka.

Po uwzglednieniu w powyzszym réwnaniu nastepujacych danych: 4 = 0,1 um?,
z=20nm, U= 10V, k=50 N/m przesunigcie czestotliwosci rezonansowej f, wynosi
15 Hz. Analiza zarejestrowanych charakterystyk pokazuje natomiast, ze zarejestrowa-
ne przesunigeie srodkowych czgstotliwosci rezonansowych dzwigni wolnej i obciazo-
nej oddziatywaniem elektrostatycznym wynosi 20 Hz.



PODSUMOWANIE

Wedtug oceny autora pracy mikroskopia bliskich oddziatywan jest jedna z naj-
szybciej rozwijajacych si¢ metod badawczych umozliwiajacych badanie i modyfikacje
wlasciwosci powierzchni mikro- i nanostruktur. Jest to rowniez jedna z podstawowych
metod nanotechnologii z klasy tzw. metod bottom-up. Charakterystyczna ceche tej
grupy stanowi mozliwo$¢ wytwarzania struktur na drodze manipulowania poszczegol-
nymi molekutami uktadu'. W przypadku mikroskopii bliskich oddzialywan ostrze
pomiarowe moze pehic¢ role nanomanipulatora, ktérego odpowiednie bloki funkcjo-
nalne mozna przenosi¢, zmienia¢ ich orientacje lub nadawaé zadane funkcje.

Mikroskopia bliskich oddzialywan bedzie takze pemi¢ coraz wazniejsza rolg
w tzw. nanomiernictwie, czyli grupie metod badawczych umozliwiajacych poznanie
wlasciwosci struktur w skali pojedynczych molekut, tworzacych te struktury. Ostrze
pomiarowe, ktore jest zblizone do badanej powierzchni na odleglo$¢ pojedynczych
nanometréw umozliwia bowiem nadzwyczaj precyzyjne zlokalizowanie eksperymen-
tu. Nalezy tez zwroci¢ uwagg, ze mikroskopia bliskich oddziatywan nalezy do metod
badawczych, ktore — z racji stosunkowo niewielkich kosztow aparaturowych — moga
znalez¢ powszechne zastosowanie, szczegolnie w laboratoriach uniwersyteckich.

Obecne zastosowania mikroskopii bliskich oddzialywan, ktore rozwingly si¢ od
momentu skonstruowania pierwszego mikroskopu tunelowego w 1986 roku, obejmuja
nastgpujace badania:

¢ powierzchni krysztalow w warunkach ultrawysokiej prozni i niskiej temperatury,

¢ powierzchni materiatow technologicznych stosowanych w przemysle metalo-

wym, mikroelektrotechnicznym i chemicznym,

¢ zaawansowanych materialéw samoorganizujacych si¢ i molekularnych,

¢ struktur biologicznych w warunkach fizjologicznych,

¢ pracujacych uktadéw mikroelektronicznych i mikrosystemowych.

Odpowiednia metoda pomiarowa mikroskopii bliskich oddziatywan mozna od-
wzorowaé struktur¢ atomowa powierzchni i obserwowaé wiasciwosci fizyczne po-
wierzchni z rozdzielczo$cia kilkudziesieciu nanometréw. Ponadto czuto$¢ i zdolnos$c

! Grupy metod bottom-up sa przeciwstawiane metodom top-down, ktére polegaja na wytwarzaniu
nanostruktur na drodze miniaturyzacji uktadu makroskopowego.
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rozdzielcza wigkszo$ci stosowanych metod pomiarowych umozliwia badanie zacho-
wan mikro- i nano$wiata na poziomie wystepujacych w nim efektéw kwantowych.

W przedstawianej analizie nalezy takze wskaza¢ na ograniczenia zastosowan
i mozliwosci badawczych mikroskopii bliskich oddziatywan. Sa one zwiazane przede
wszystkim z:

¢ Utrudniona ilosciowa analiza oddzialywan obserwowanych migdzy mikro-

ostrzem a badanym preparatem.
Uniemozliwia to w niektorych przypadkach pomiar parametrow mikro- i nanostruktur
i pozwala jedynie na jakoSciowa oceng wlasciwosci badanego preparatu. Dodatkowo,
ze wzgledu na atomowe lub molekularne rozmiary obserwowanych struktur, analiza
uzyskanych wynikbw wymaga nowej interpretacji zarejestrowanych zjawisk, z
uwzglednieniem regut mechaniki kwantowe;.

¢ Niedoskonatosciami ukladow przesuwnikéw piezoelektrycznych ostrza lub

probki.

Dotyczy to przede wszystkim nieliniowosci i histerezy przetwarzania aktuatoréw, co
jest zrodtem licznych bledow towarzyszacych pomiarom wymiarow geometrycznych
mikro- i nanostruktur. Przesuwniki piezoelektryczne umozliwiaja przesuwy probki lub
ostrza (innymi stowy — skanowanie powierzchni) jedynie ze stosunkowo niewielka
predkoscia. Konsekwencja tego jest istotne wydtuzenie czasu wysokorozdzielczych
pomiaréw i uczynienie catego procesu pomiarowego bardziej podatnym na zakldce-
nia. Utrudnia to zastosowanie mikroskopii bliskich oddziatywan w diagnostyce prze-
mystowej (np. w przemysle mikroelektronicznym), gdzie wysokorozdzielczy pomiar
wlasciwosci mikro- i nanostruktur moze si¢ okaza¢ zbyt czasochtonny.

¢ Mozliwoscia skanowania powierzchni o stosunkowo niewielkich wymiarach

1 cigzarze.
Niezbedne jest w tym przypadku opracowanie i zastosowanie specjalnych systemow
pomiarowych, ktore charakteryzowac sig beda konstrukcja zapewniajaca kompensacje
dryfow termicznych i beda odporne na réznego rodzaju zaktocenia pomiarowe.

Celem prac prowadzonych przez autora bylo zastosowanie systemoéw mikroskopii
bliskich oddziatywan do ilo$ciowej analizy wlasciwosci mikro- i nanostruktur. Reali-
zacja tak zdefiniowanego celu wymaga w pierwszej kolejnosci opisu wiasciwosci
metrologicznych stosowanych narzedzi. W przypadku badan prowadzonych metodami
modularnej mikroskopii bliskich oddziatywan, ktére w praktyce laboratoryjnej sa
czgsto uznawane za badania niestandardowe, niezbedne bylo rowniez opracowanie
nowych metod i technik pomiarowych skojarzonych z odpowiednimi mikrosyste-
mowymi czujnikami bliskiego pola. Konieczna wigc byta analiza czutosci i zdolno-
$ci rozdzielczej wykonywanych badan, jak réwniez opracowanie uktadow pomiaro-
wych z tymi ukladami wspoélpracujacymi. Przeprowadzenie takiego programu
badawczego wymaga opracowania, zastosowania i integracji w jednym systemie
eksperymentalnym:

¢ clektronicznych uktadéw analogowych i cyfrowych, przeznaczonych do akwizycji

danych pomiarowych i sterowania praca poszczeg6olnych zespotéw mikroskopu,
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¢ uktadow techniki mikrosysteméw, obejmujacych czujniki bliskiego pola i aktu-

atory przesunigcia mikrosondy lub powierzchni,

4 oprogramowania sterowania i przetwarzania danych oraz obrazow,

¢ uktadow mechanicznych, ktérych zadaniem jest zamocowanie sondy pomiaro-

wej, a takze mechanizmow zgrubnego zblizania, przesuwnikow piezoelektrycz-
nych i elementéw tlumienia drgan,

¢ zespotow optycznych, umozliwiajacych obserwacje ugigcia mikrosondy, pomiar

wychylenia aktuatoréw piezoceramicznych i obserwacje pola skanowania.

Wymienione prace badawcze wymagaty realizacji projektow przez wigkszy zespot
badawczy. Odzwierciedla to wigkszo$¢ publikacji, ktore powstaly w ramach wspotpracy
szerokiej grupy badawczej. Jednym z osiagnig¢ autora pracy jest w tym przypadku zor-
ganizowanie i1 kierowanie takim zespotem przy realizacji konkretnych projektow ba-
dawczych, ktorych celem byto zastosowanie mikroskopii bliskich oddziatywan w ba-
daniu wlasciwo$ci mikro- i nanostruktur.

Do najwazniejszych osiagnig¢ autora (w niektorych przypadkach nie mozna po-
mina¢ wsparcia ze strony innych cztonkéw zespotu), przedstawionych w poszczegol-
nych rozdziatach monografii, nalezy zaliczy¢:

¢ Opracowanie metody pomiaru sit tarcia za pomoca dzwigni piezorezystywnych.
Badania autora pracy dotyczyty okreslenia wlasciwosci metrologicznych belek piezo-
rezystywnych przeznaczonych do pomiaru sily nacisku i tarcia oraz ich zastosowania
w obserwacji struktur chromowych osadzonych na podtozu kwarcowym.

¢ Opracowanie metody kalibracji wlasciwosci metrologicznych prostych belek

piezorezystywnych.
Prace autora byly zwiazane z opracowaniem metody wyznaczania statej sprezystosci
czujnika, czulo$ci obserwacji wychylenia i sity skupionej na mikroostrzu pomiaro-
wym. Zaprezentowano rowniez analiz¢ zdolnosci rozdzielczej pomiaru oddziatywan
skupionych na sondzie oraz wskazano na metody poprawy wlasciwosci pomiarowych
prostych belek piezorezystywnych.

¢ Analizg termicznej aktuacji wychylenia dzwigni sprezystej mikroskopu bliskich

oddzialywan.
Prowadzone badania dotyczyty opisu aktuacji cieplnej wychylenia belki i pomiaréw
wytwarzanych w ten sposob drgan rezonansowych. Wyniki pomiarow krzywych
rezonansowych belki, ktére przeprowadzono za pomoca interferometru swiattowo-
dowego, poréwnano z krzywymi rezonansowymi wyznaczonymi na podstawie reje-
stracji sygnatu z detektora piezorezystywnego ugigcia dzwigni. Omowiono tez za-
lezno$¢ wychylenia biwarstwowych dzwigni spr¢zystych od geometrii czujnika
oraz wskazano metody optymalizacji wtasciwosci uzytkowych skonstruowanych
Sensorow.

¢ Opracowanie konstrukcji i uruchomienie modularnego systemu mikroskopu bli-

skich oddziatywan.
Prace autora monografii dotyczyly budowy elektronicznych uktadow sterujaco-
-pomiarowych systemu i mechanizméw glowicy oraz kierowania (obejmujacego row-
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niez definiowanie podstawowych algorytméw 1 funkcji programowych) zespotem
opracowujacym oprogramowanie stosowanych urzadzen.
¢ Zastosowanie natgzeniowych czujnikow swiattowodowych do pomiaru mikro-
i nanowychylen.
Badania autora pracy dotyczyty optymalizacji czutosci i zdolnosci rozdzielczej sensora,
tak aby mozliwa byta obserwacja wychylenia piezoaktuatorow mniejszego niz 10 nm.
¢ Opracowanie metody pomiarowej zastosowania piezorezystywnych dzwigni
sprezystych z przewodzacymi ostrzami pomiarowymi w mikroskopii sit elektro-
statycznych.
Na podstawie przeprowadzonej przez autora pracy analizy mozliwo$ci zastosowan
dzwigni piezorezystywnych z przewodzacymi ostrzami w mikroskopii sit elektrosta-
tycznych okreslono zdolnos¢ rozdzielcza obserwacji napig¢ panujacych na powierzch-
ni i pojemnosci wystepujacej migdzy ostrzem a powierzchnia. W ramach eksperymen-
tow wykonano réwniez statyczne, zmiennopradowe i rezonansowe pomiary sit
elektrostatycznych. Prace te byly nowatorskimi badaniami z zakresu zastosowan dzwi-
gni piezorezystywnych w modularnej mikroskopii bliskich oddziatywan.
¢ Opracowanie metody pomiarowej zastosowania krzemowych belek z przewo-
dzacym ostrzem pomiarowym w mikroskopii sit elektrostatyczne;j.
Analizowano wlasciwosci metrologiczne dzwigni sprezystych ze zintegrowanymi
chromowymi ostrzami pomiarowymi. Cecha wyrdzniajaca t¢ konstrukcj¢ bylo osa-
dzenie ostrza po stronie przeciwnej do strony o$wietlanej przez laser detektora ugigcia
ostrza. W realizowanych pracach dokonano pomiaru sit elektrostatycznych wystepuja-
cych na powierzchni zasilanego (pracujacego) piezorezystywnego czujnika sity.
¢ Zastosowanie mikroskopii sit $cinajacych z interferometrycznym detektorem
wychylenia wtokna w badaniu wiasciwosci mikro- i nanostruktur.
Prowadzone badania dotyczyty opracowania konstrukcji $wiattowodowego interfero-
metru umozliwiajacego obserwacje drgajacego w rezonansie wtokna pomiarowego
i zastosowania tego uktadu w modularnym systemie mikroskopii bliskich oddziaty-
wan. Optyczna obserwacja drgan wtokna umozliwia w tym przypadku uzycie przewo-
dzacych metalowych ostrzy do badania wlasciwosci elektrycznych powierzchni i do
modyfikacji jej wtasciwosci na drodze lokalnego utleniania struktury ewentualnie
nanoanodyzacji powierzchni metalicznych.
¢ Zastosowanie skaningowej mikroskopii termicznej bliskiego pola w badaniu
wlasciwosci termicznych mikro- i nanosystemow.
Opracowano uktad sterujaco-pomiarowy wspotpracujacy z oporowymi czujnikami
ostrzowymi (tzw. sondami Wollastona). Czujniki te zastosowano w aktywnym i pa-
sywnym trybie skaningowej mikroskopii termicznej bliskiego pola. Zaproponowano
metodg kalibracji uktadéw pomiarowych i1 przedstawiono analiz¢ czutosci i zdolnosci
rozdzielczej opracowanego systemu.
Wedlug oceny autora monografii do najwazniejszych projektow badawczych, re-
alizowanych w najblizszej przysztosci w laboratoriach mikroskopii bliskich pol, beda
naleze¢ prace zwiazane z:
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¢ Opracowaniem metod modyfikacji wtasciwosci powierzchni ciala statego pro-
wadzacych do wytwarzania uktadow elektroniki kwantowe;.
Prace te beda prowadzone pod katem modyfikowania powierzchni emulsji elektrono-
czutych wiazka elektronowa i nanoanodyzacji powierzchni metalicznych i potprze-
wodnikowych. Autor prezentowanej pracy jest zdania, ze metody zwiazane z zastoso-
waniem mikroskopii bliskich oddziatywan do wytwarzanie mikro- i nanostruktur b¢da
szczegolnie predestynowane do badan prowadzonych w warunkach uniwersyteckich.
¢ Zastosowania jedno- i dwuwymiarowych matryc dzwigni sprezystych do wyso-
korozdzielczych pomiaré6w powierzchni preparatéw o duzym formacie (takich
jak np. mikrooelektroniczne uktady scalone lub maski stosowane w procesach li-
tografii).
Do najwazniejszych zagadnien, ktore beda musiaty by¢ rozwiazane w tym przypadku,
nalezy akwizycja i kompresja danych pomiarowych otrzymywanych z wielu detekto-
row bliskich oddzialywan. Zasadniczym zadaniem takiego przetwarzania sygnatow
i danych pomiarowych jest migdzy innymi bezstratne odtworzenie wlasciwosci po-
wierzchni, potaczone z ograniczeniem objgtosci analizowanych zbiorow.
¢ Zastosowaniem dzwigni umozliwiajacych obserwacje oddziatywan dynamicz-
nych migdzy pojedynczymi molekutami (ang. Single molecule detection).
Realizacja tak zdefiniowanych zadan wymaga opracowania technologii wytwarzania
1 zastosowania dzwigni o grubo$ci ponizej 100 nm. Zdolnos$¢ rozdzielcza detekcji sit
w przypadku takich uktadow umozliwia obserwacje oddziatywan na poziomie 10'* N.
Odpowiada to sitom wystgpujacym migdzy molekutami tworzacymi uklady DNA
ewentualnie sitom wystgpujacym migdzy biatkiem a wybranym przeciwciatem. Zasto-
sowanie ultracienkich dzwigni spr¢zystych otworzy w tym zakresie nowe mozliwo$ci
badania wlasciwosci obiektow biologicznych, szczegdlnie w zanurzeniu w ptynach
fizjologicznych.
¢ Funkcjonalizowaniem ostrzy pomiarowych, ktére ma za zadanie umozliwienie
lokalnej obserwacji wybranych oddziatywan migdzy ostrzem a badana probka.
Badania takie maja szczeg6lne znaczenie w przypadku eksperymentow biologicznych,
np. w lokalnych pomiarach sit wystepujacych miedzy okre§lonym biatkiem naniesio-
nym na mikroostrze i wybranym przeciwciatem, znajdujacym si¢ na powierzchni $cia-
ny komoérkowej. Postep w tej dziedzinie moze oznacza¢ opracowanie nowej generacji
metod i technik diagnostyki biomedycznej, utatwiajacych oceng przebiegu infekcji
wirusowych i bakteryjnych, jak réwniez rozpoznanie zachodzacych w badanych
obiektach proceséw nowotworowych.
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