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Resumé

Cilem tkolu bylo vyvinout ndstroje pro zajiSténi metrologické ndvaznosti a stanoveni prostorového roz-
liseni v Kelvinové silové mikroskopii (KPFM). V rdmci projektu byla zajiSténa fada vzorkid pro rtizné
typy KPFM méfeni (ndvaznost, analyza piispévkil k nejistoté) a byla provedena fada méfeni pro ucely
stanoveni limitd metody a pro otestovani riiznych typl hroti. Byla také testovdna implementace metody

na nasem vlastnim kontroléru.
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1. UVOD

Kelvinova silovd mikroskopie (KPFM - Kelvin Probe Force Microscopy) je technika z rodiny metod mi-
kroskopie skenujici sondou (SPM - Scanning Probe Microscopy). VyuZivd méfeni lokdlnich elektrosta-
tickych sil pro mapovéani vystupni price, coZ ma aplikace pfi studiu kompozitnich materidlti, defektt
v polovodicich, kvantovych tecek, dvoudimenziondlnich systémti a v obdobnych situacich, kdy potfebu-
jeme ziskat vystupni praci, ¢i materidlovy kontrast. S ohledem na to, Ze se jednd o metodu bezkontaktni,
tj. méfeni probihd v malé vzdalenosti nad povrchem, zpiisobem kompatibilnim s bezkontaktnim reZimem
méfeni topografie, ziskdva tento typ méteni oblibu v fadé oblasti, Casto i na tikor jinych elektrickych me-
tod, naptiklad vodivostni mikroskopie atomarnich sil (CAFM - Conductive Atomic Force Microscopy),
kterd pracuje v kontaktnim reZimu.

Princip KPFM je v nejjednodussim usporddani velmi jednoduchy. Hrot se pohybuje n€kolik desitek
nanometrt nad povrchem vzorku a mezi néj a vzorek je pfiloZeno stfidavé (AC) elektrické napéti o urcité
frekvenci. To vyvoldva AC elektrostatickou silu, na kterou pruzny drzdk hrotu (tzv. cantilever) mecha-
nicky reaguje. Reakce je odecitdna prostfednictvim odraZeného laserového svazku a polohové citlivého
fotodetektoru. Na frekvenci, kterou jsme elektrostatické pole excitovali, je amplituda oscilaci imérna
nejen amplitudé ptiloZeného AC napéti, ale také kontaktnimu rozdilu potencidli. Pokud tedy na vzo-
rek prilozime dalsi, tentokrat stejnosmérné, napéti, které kompenzuje kontaktni rozdil potencidld mezi
hrotem a vzorkem, mtiZeme oscilace vynulovat a priloZzené stejnosmérné napéti si uloZit jako vysledek
méfeni. Tento princip je mozné déle rozvinout a optimalizovat, ¢imZ se zabyvd fada experimentatord;
nekteré z pokrocilych metod jsou popsdny také v dal$im textu.

Ziskéni kvantitativnich dat v KPFM je v literatufe diskutovdno, nicméné zatim se nejednd o metodu,
ktera by byla metrologicky jednoznaéné€ zakotvena. Typickym postupem pro kvantitativni KPFM je cha-
rakterizace vystupni prace sondy na zndmém vzorku (nejcastéji vysoce orientovany pyrolyticky grafit,
HOPG) a nésledné odecteni této hodnoty z méfenych dat. Otdzky ndvaznosti referen¢nich vzorkt, dal-
$ich vlivii nejistoty, vlivu nastaveni experimentalnich parametrd, typu sondy, ¢i uspofadani zpétné vazby
jsou v literatufe popsdny jen vyjimecné.

Cilem tkolu bylo ziskat a otestovat vzorky vyuZitelné pro ziskdni metrologické ndvaznosti KPFM, bud’
s vyuzitim komer¢né€ dostupnych referen¢nich vzorkd, ¢i s vyuZitim ndmi vytvofenych struktur. S ohledem
na kratkou dobu feSeni tikolu (cca 1 mésic) jsme nepredpoklddali provddéni externich méfeni, pokud by
pro metrologickou ndvaznost byly nutné, nicméné snazili jsme se stanovit smér, kterym se v tomto ohledu
ubirat.

Dalsim cilem tkolu bylo také otestovat limity jeho rozliSeni, které jsou obzvlast dilezité pri studiu
nizkodimenziondlnich struktur, jako jsou kvantové tecky, ¢i defekty v polovodi¢ich. Snaha o co mozZna
nejvyssi rozliSeni je hnacim motorem vyvoje novych KPFM metod i novych KPFM hrotl a v riznych
projektech se setkdvame s poZadavky na méfeni s rozliSenim v fddu nanometrii. Nasim cilem bylo kom-
binac{ reSerSe literatury a experimentt s riznymi postupy méfeni navrhnout dalsi postup, kterym by bylo
mozné dosdhnout co moznd nejvyssiho rozliSeni. Nakonec jsme se zabyvali i otdzkami volby typu sondy
a dalSich parametri méfeni na presnost vysledkil a na prostorové rozliseni.
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2. POPIS RESENI UKOLU

2.1. Kelvinova silova mikroskopie

KPFM méreni miZeme chépat jako specidlni variantu bezkontaktni mikroskopie atomdrnich sil, kdy se
hrot pohybuje nad povrchem zkoumaného vzorku. To zajistuje zpétna vazba, kterd udrZuje konstantn{
pokles amplitudy oscilaci hrotu, konstantni fazi, nebo konstantni posun rezonan¢ni frekvence. Ve vSech
téchto piipadech je ptivodcem signalu posun rezonan¢ni frekvence pruzného drzdku hrotu poté, co na néj
zaéne pulsobit sila mezi hrotem a povrchem. Méfeni pomoci KPFM jsou tedy provddéna v malé vzda-
lenosti od povrchu (typicky jednotky az desitky nanometrd, podle rezimu), hrot tedy neni v elektrickém
kontaktu s povrchem.

Ve své nejjednodussi podobé je Kelvinova silovd mikroskopie zaloZena na pfivedeni AC a DC elek-
trického napéti mezi hrot a vzorek. Napéti miizeme vyjadii vztahem

V' = Vpc + Vacsin(wt) )]

kde w je uhlova frekvence t je Cas. V signdlu sily mezi hrotem a povrchem, tak jak je zaznamename
prostfednictvim optické detekce, pak nalezneme tyto slozky

19C V2

_ 1 2, YAC
Foe = 5o (Voo + )"+ =5 2
oC .
F, = 5 [(Vbe + ¥)Vac sin(wt)] 3)
10C
Foy =-— 19, V3o cos(2wt) 4)

Vv,

Nejjednodussi metoda méfeni, amplitudové modulovand KPFM (AM-KPFM), je zaloZena na minima-
lizaci slozky F,, volbou vhodného napéti Vpc. To je zajisténo zpétnovazebni smyckou, jejiz vystup je
obrdcend hodnota kontaktniho rozdilu potencidli ¥ (ktery budeme v textu nazyvat také KPFM signal,
ptipadné Vcpp, protoZe je hlavnim vystupem metody). Derivace kapacity systému hrot-povrch (C') je
konstantni, protoZe stiedni vySka hrotu nad povrchem z je pfi méfeni neménna.

Metoda AM-KPFM, tj. amplitudové modulované KPFM []1] je nejjednodussim a nejcastéji pouZziva-
nym piistupem. Méfeni probiha typicky tak, Ze v prvnim priichodu sondy nad povrchem je zaznamenana
topografie a v druhém priichodu je tato topografie sledovédna s tim, Ze se hrot pohybuje o jednotky az
desitky nanometrti nad povrchem. Pfitom je namisto mechanickych oscilaci aplikovino AC a DC napéti
potiebné pro ziskani signdlu KPFM. Frekvence AC napéti je totoZnd s frekvenci mechanickych kmitd, tj.
je naladéna na rezonan¢ni frekvenci. Nevyhodou této metody nicméné je, Ze vysledny signal je integrovan
z pomérné velkého objemu hrotu i vzorku, coZ md negativni vliv na absolutni hodnoty méfeného KPFM
signdlu.

Metoda FM-KPFM (frekven¢né modulovand KPFM) vznikla v souvislosti s méfenimi ve vakuu, kde
je bezkontaktni rezim realizovan nikoliv sledovanim poklesu amplitudy, ale sledovanim posunu rezo-
nancni frekvence hrotu. Posun frekvence je dmérny derivaci sily podle osy z [1]]. Pfi méfeni FM-KPFM
pouZivame jen jeden prtichod hrotu nad povrchem, tj. mechanické i elektrické oscilace jsou aplikovany
soucasné. Elektrické oscilace jsou pfitom na podstatné niZsi frekvenci, v fddu jednotek kHz (mechanickd
rezonancni frekvence je cca 50-150 kHz, dle typu sondy). Slozka sily umérnd derivaci podle osy z zpt-
sobi v blizkosti povrchu vznik vedlejSich frekven¢nich komponent v okoli rezonanéni frekvence, jak je
to zndzornéno na obrédzku [I] Cilem riiznych metod FM-KPFM je detekovat a minimalizovat amplitudu
fo + fmods resp. fo — fimod. Tato sloZka muZe byt detekovdna riiznymi postupy - bud pfimo dal§im
kandlem synchronniho detektoru, v tomto pifpadé se nékdy setkdvdme i s pojmem sideband KPFM. Cas-
téji je detekce provadeéna zietézenim synchronnich detektorti, kdy jeden detekuje mechanické oscilace (a
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udrZuje jejich amplitudu konstantni pomoci zpétné vazby v ose z), a druhy v jeho fizovém vysledku dete-
kuje slozku fi,04, kterd je vyuzita pro zpétnou vazbu KPFM. V piipadé méfeni ve vzduchu, kde typicky
AFM nepouzivime v reZimu detekce frekven¢nich posund, tak miiZe byt terminologie ponékud zavadé-
jici. Patrn€ proto se setkdvame i s jinymi ndzvy, napiiklad fizové modulované KPFM (phase-modulated
KPFM, PM-KPFM) [2]], kterou autofi pouZivaji prave pro tento princip méteni (vyuZiti bocnich maxim
fo + fmod, resp. fo — fmod) aplikovany pii méfeni ve vzduchu. Pro terminologické odliseni modulace
signdlu KPFM (AM/FM) a detek¢ni metody sily (ktera se také Casto popisuje jako AM/FM) také mtiZzeme
nalézt oznaceni typu méfeni AM-FM, FM-FM, apod. Nékteré metody se také snazi riznym zpisobem op-
timalizovat volbu jednotlivych frekvenci, napiiklad tak, aby nékterd z detekovanych frekvenci odpovadala
druhé harmonické frekvenci mechanickych kmitd (6,28 X vySsi neZ je rezonancni frekvence) a dochazelo
tak k Zddoucimu mechanickému zesileni signalu [1]]. Nejobecnéj$i moznosti méfeni je snimat cely pribéh
silového signdlu a provadét demodulaci aZ z dat samplovanych s vysokou rychlosti [3]], v tomto pripadé
je nicméné obtizné ziskat idaje pro zpétnou vazbu KPFM s dostatecnou rychlosti.

ryi

1:0
3
__._3 .
fa'2fmod f0+2fmod
i f -f f +f
(P 2 0, mod ol mod
_ J\

A
1234 146 148 150 152 154
frequency [kHz]

Obrazek 1: Spektralni zavislost odezvy sondy pfi pfivedeni AC frekvence fy,,,q4, v blizkosti povrchu a pfi mechanické
rezonanéni frekvenci fy. Pfevzato z Ref. [1].

V predchozim odstavci jsme popsali metody, kdy dochdzi k priibézné kompenzaci kontaktniho rozdilu
potencidlti zpétnou vazbou. Ani to nicméné neni nutné. V reZimu open loop KPFM, dfive nazyvaném také
EFM (Electrostatic Force Microscopy) je snimdna pouze amplituda AC signdlu a ta je zaznamendvéana.
Pokud je toto provedeno pro rizné hodnoty DC napéti, miiZeme z vyslednych dat zrekonstruovat kon-
taktni rozdil potencidlii. Vyhodou tohoto pfistupu je, Ze odpada zpétna vazba, kterd je zdrojem nejistoty
a prvkem, ktery méfeni vyrazné zpomaluje.

V této prici se zabyvame prevdZzn€ metodou AM-KPFM, kterou mdme k dispozici na mikroskopu Di-
mension Icon od firmy Bruker. Jak je patrné z vyse uvedeného textu, nejednd se o nejpokrocilejsi metodu
méfeni, nicméné je to metoda, kterd je zdaleka nejrobustnéjsi. Amplituda kmit vyvolanych AC signa-
lem pfimo na mechanické rezonanc¢ni frekvenci cantileveru je velkd, signél neobsahuje dalsi komponenty
a odstup signdlu od Sumu je tak také velky. Metody FM poskytuji potencidl pro ziskdni vyssiho rozli-

Yev s

AM-KPFM implementovali také do naseho vlastniho kontroléru. V ramci feSeni ikolu jsme se pokusili
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alespori o test, jakym zpisobem bychom se pfi vyvoji elektroniky méli ubirat, abychom mohli v tomto
kontroléru provadét i FM-KPFM méfeni, piipadné pfimé méfeni vedlejSich komponent ve frekvencnim
spektru.

2.1.1. Maetrologicka navaznost v KPFM

Metrologicka ndvaznost pfi méfeni rozmérti je v principu stejna jako u jakychkoliv jinych SPM metod a
zabyvat se ji nebudeme, popis riznych referencnich vzorki a interferometrickych senzort jsme ve zpra-
vach UTR podali mnohokrit.

picky pouZivany v literatufe, je vysoce orientovany pyroliticky grafit (highly oriented pyrolytic graphite
- HOPG). V nejjednodussim pfistupu je sonda kalibrovdna méfenim na tomto vzorku, tj. méfeni na ne-
zndmém vzorku jsou vztaZena ke zndmé hodnoté vystupni praice HOPG, ¢imzZ je moZné vyloucit vliv (ne-
znamé) sondy. Nevyhodou je, Ze HOPG neni ani homogenn{ ani dlouhodobé¢ stabilni vzorek a disperze
hodnot vystupni price je az 0,5 eV [4]], v zdvislosti na lokdlnich nehomogenitdch a kontaminaci. Proto se
muzZeme v literatufe setkat s alternativnim pristupem, kdy je vyuZita sada elektrod z riiznych kovii nanese-
nych na substrat [2,{4]. Ani jejich vystupni prace nicméné neni zndma, resp. tabulkové hodnoty (napf. [|5]])
jsou zndmy jen s velkym rozptylem. V idedlnim pfipad¢ je proto referencni vzorek méfen jinou metodou,
vystupni prace je napiiklad stanovena pomoci fotoelektronové spektroskopie v ultrafialové oblasti [2]. Ve
vysledku je tak moZné stanovit vystupni prici s nejistotou v fddu jednotek procent.

Metodu vyuZiti vice kovili jsme proto testovali také my, zatim jen z pohledu KPFM, abychom stanovili
jeji opakovatelnost a vhodnost pro praktickd métfeni. Referencni méfeni vystupni prace ndmi vyvinutého
vzorku by bylo nutné provést nasledné na vhodném pracovisti, napfiklad jiZ zminénou metodou fotoelek-
tronové spektroskopie v UV oblasti.

2.1.2. Otazky rozliSeni v KPFM

Jednou ze zdkladnich otdzek, kterou jsme si pfi feSeni tohoto dkolu technického rozvoje kladli, je do-
sazitelné rozliseni v KPFM. V. AM-KPEFM reZimu se obecné soudi, Ze rozliSeni odpovida v nejlepSim
pfipadé poloméru Spicky hrotu s tim, Ze nejlepsiho rozliSeni dosdhneme hroty, které jsou velmi dlouhé a
relativné tupé, aby se minimalizoval vliv drZzaku hrotu a dal$ich jeho ¢asti na signdl [[6]. V1iv vzdélenéj$ich
¢asti hrotu na méfeny signdl (absolutni hodnoty uréené vystupni prce) je povaZzovan za nejvetsi problém
metody [/7} 8]

V ptipadé€ pouZiti metody FM-KPFM je uddvané rozliSeni o néco vyssi, nicméné stdle v fddu desitek
nanometrd, napfiklad 50 nm pfi analyze signdlu na okrajich ostriivkt KCI [1]], nebo 20 nm pfi analyze
signdlu na okrajich ostrtivkti grafénu [2]. V obou téchto pripadech je rozliSeni stanoveno jako pokles
signdlu mezi dvéma hodnotami (v prvnim piipadé 10-90 procent a v druhém 20-80 procent).

Pfi méfeni za extrémnich podminek (vysoké vakuum, nizkd teplota) je mozné dosahnout i vyssiho
rozliSeni a napiiklad sledovat individdlni dopanty v polovodicich [9] s rozliSenim 16 nm. Kone¢né&, po-
kud se pohybujeme v open loop reZimu, tj. bez zpétné vazby, s FM detekci, miiZzeme narazit i na prace
dosahujiciho atomérniho rozliSeni [[10]].

Z pohledu elektrického rozliSeni se miiZeme v literatuie setkat s limitnimi hodnotami Sumu 10 mV [2]],
pifipadné a7z 5 mV, pokud je optimalizovana §itka pasma zesilovac, tj. dochézi i k primérovani [1]].

Z vyse uvedného textu je patrné, Ze ndm dostupné metody mohou byt pouZity s rozliSenim az do cca
10-20 nm. MenS${ struktury stdle mohou poskytovat signdl, nicméné nedokdZeme je odliSit od sebe a jejich
signdl je natolik ovlivnén okolim, Ze nedokdZeme kvantitativné stanovit hodnotu vystupni prace. Otazku,
nakolik musi byt struktura velkd, aby méfend hodnota jiz nezdvisela na okoli, jsme fesili v experimentalni
¢asti prace také.
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2.1.3. Volba sond a optimalnich parametri méreni, interpretace dat

Pfi méfeni miZeme vyuZivat riizné sondy, dopované, ¢i pokovené, s rliznymi rezonan¢nimi frekvencemi
i poloméry hrotu. V nasi prici jsme vyuZivali pouze dva typy, dostupné v nabidce firmy Bruker, nicméné
redlnd variabilita na trhu je podstatné vétsi. Obecné se soudi, Ze pro AM-KPFM méfeni je vhodné pouZivat
sondy s mék¢imi drZzdky hrotu, napiiklad 3 N/m, 70 kHz [1]], které poskytuji dostatecné rozliSeni i pro
malé elektrické signdly. V pripadé¢ FM-KPFM je moZno vyuZzit i tuzsi drzaky hrotu.

Je dulezité, aby sonda byla bud’ homogenni, nebo pokovend dostate¢né silnou vrstvou, naptiklad vice
neZ 40 nm, aby nebyl signdl ovlivnén jeji nehomogenitou [J2].

Vysledky méfeni mohou zaviset na fadé parametrd, které si mdze uZivatel zvolit. Jednim z nich je
rychlost, kterd se v pripadé vyuZiti zpétné vazby doporucuje velmi nizkd - napiiklad 35 Hz [1], pfipadné
10 Hz [2] pro ziskani sousednich bodi, které jsou zcela nekorelované. Zde autofi sledovali rychlost ode-
zvy na zménu nastaveni zpétné vazby a pfi preskoku mezi dvéma materidly. Rychlej$i méfeni je moZno
provadét bez zpétné vazby, tj. v reZimu open loop.

Interpretace dat je typicky provddéna nejjednodussim moznym zpisobem, tj. odectené hodnoty kom-
penzujiciho napéti jsou pfimo interpretovany jako vysledek. N&ktefi autofi se nicméné pro tucely zvyseni
rozliSeni a lepsi charakterizace sondy snaZi provadét dekonvoluci zobrazovaci funkce hrotu (point spread
function) [[11]]. Tu se snaZi ziskat experimentdlné s vyuZitim specidlnich vzorkl v kombinaci s elektrosta-
tickym modelovanim [12}/13]], pficemz timto zptisobem bylo dosaZeno cca trojndsobného zvyseni prosto-
rového rozliSeni [13]]. Ani v tomto piipadé nicméné prostorové rozliSeni nepiekonalo vyse uvedené limity
(desitky nanometrt).

2.2. Navrzené prvky pro zajisténi metrologické navaznosti

V tomto tikolu jsme se se zaméfili na nasledujici aktivity, nutné pro provadéni kvantitativnich KPFM
méfent:

 Zajisténi vhodnych vzorkl pro metrologickou ndvaznost, nastaveni parametrii méfeni a stanoveni
rozliSeni.

* Testovani rtiznych typl sond a jejich odezvy.
* Testovani komponent zp€tné vazby KPFM na nas{ vlastni elektronice.
* Testovani zdkladnich prvkid metodického postupu pro méfeni.

Vyrobené vzorky a zvolené sondy jsou prezentovany v této kapitole, ostatni ¢asti jsou v kapitole nasle-
dujici.

2.2.1. Vzorky

Prvni vzorek, ktery jsme vyuZivali pro nastaveni parametrd v KPFM méfeni jiz v minulosti, je vzorek
PFKPFM-SMPL od firmy Bruker. Jedna se o prouzky hliniku a zlata nanesené na kiemiku. Mezi jednot-
livymi prouZky je mald mezera, ve které je patrny i kiemik, ten vSak podle nasSich zkuSenosti miiZe byt
rtiznym zplisobem kontaminovén z depozice zlata a hliniku. Opticky snimek vzorku a ilustraéni méfeni
provedend mikroskopem Dimension Icon v AM KPFM reZimu jsou na obr. 2] Nevyhodou vzorku je, Ze
v rdmci jedné méfené oblasti vidime vZdy jen jedno rozhrani, vyhodou je nizka cena.

V ramci feseni tikolu jsme zakoupili i KPFM vzorek od konkuren¢niho vyrobce, firmy Budgetsensors
(KPFM-EFM-Sample). Ten se sklada z nékolika poli stfidajicich se prouzki zlata a hliniku, s riznou pe-
riodou. Vyhodou oproti vzorku Bruker je, Ze mtizeme vidét vice oblasti i v jednom snimku, a to dokonce



| Cesky metrologicky institut Zprava dkolu TR &. Pocet piiloh: 1
Oblastni inspektorat Brno 6014-TR-Z0003-22 Pocet listt: 9/|2_7|

Opum 5 10 25 30 35

0 79.3 nm
60.0
5 | 40.0
topography 0.0
Oum 5 10 15 20 25 30 35
|
0 0.792 v
i 0.500
5
optical image ¥ KPFM -0.069

Obrazek 2: KPFM referencni vzorek firmy Bruker a ukdzka méfenych dat

pri riznych zvétsenich. Kromé toho je mozné zlaté i hlinikové elektrody samostatné pfipojit na zdroj na-
péti a tak napiiklad generovat riizné rozloZeni elektrostatického pole. Opticky snimek vzorku a ilustraéni
méfeni provedend mikroskopem Dimension Icon v AM KPFM reZimu jsou na obr. 3]
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0.400
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Obrazek 3: KPFM referencni vzorek firmy BudgetSensors a ukdzka méfenych dat

Pro tucely zajisténi metrologické navaznosti jsme vyuZili nami pripraveny vzorek rtiznych kovi na
kfemikovém substratu, ptivodné vytvofeny pro nanomechanické experimenty. Jednd se o ¢tvercova pole
rtznych kovi (Au, Cr, Ti, Al, Ag) o vySce cca 300 nm, pripravend v laboratofich VUT CEITEC. Nize je
v jednotlivych bodech popsdn postup vyroby vzorku.

* Piiprava kfemikovych substratti (orientace 100) o velikosti 1x 1 cm.
* Ultrazvukové Cisténi substratli v acetonu po dobu 10 minut.
 Ultrazvukové ¢isténi substratl v isopropanolu po dobu 10 minut.

* Suseni ofukovanim pomoci Cistého dusiku.

* Naneseni fotorezistu AZ 5214 E metodou spin-coating v pristroji LabSpin 6.

» Expozice fotorezistu UV zafenim v piistroji Heidelberg Instruments DWL 66-fs.
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Odstranéni exponovaného fotorezistu ve vyvojce (TMAH) po dobu 90 s, Cisténi deionizovanou
vodou a suseni dusikem.

Depozice 100 nm tlusté vrstvy zlata pomoci elektronového evaporatoru BESTEC.
Odstranéni zbylé vrstvy fotorezistu v acetonu.

Kroky od nanesenf fotorezistu azZ po odstranéni zbylé vrstvy fotorezistu byly opakovany pro dalsi
kovy.

Stiibrna vrstva na vzduchu velmi rychle degradovala a pro dal$i méfeni jsme ji nevyuZili. Opticky sni-
mek vzorku a ilustraéni méfeni provedend mikroskopem Dimension Icon v AM KPFM reZimu jsou na
obr. ] V tomto pifpadé jsme provadéli méfeni jen nékolika mdlo profili napfi¢ okrajem kovové plosky,
ve snaze pouzit signdl z kfemikové oblasti jako referenci. Nevyhodou vzorku je, Ze neni mozné jednotlivé
oblasti naméfit v rdmci jednoho snimku, na druhou stranu vySka a velikost kovovych oblasti by méla byt
dostatecnd, aby bylo mozné je z elektrického hlediska povazovat za homogenni materil (bulk).

optical image
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L
0 Au, topography issg nm
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| 1 |
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Obrazek 4: Vzorek pro pfenos ndvaznosti a ukdzka méfenych dat

Aby bylo mozné stanovit 1épe rozliSeni a zdroveni v rdmci jednoho snimku méfit vice kovovych mate-

rialug,

vyvinuli jsme vzorek kombinujici platinu a zlato. Postup jednotlivych krokt pfi vyrobé vzorku je

popsén niZe.

Priprava kiemikovych substrati (orientace 100) o velikosti 1x1 cm, tloustce 525 pym a rezistivité
1-10 Qcm.

Ultrazvukové ¢isténi substratd v acetonu po dobu 10 minut.

Ultrazvukové ¢isténi substratd v isopropanolu po dobu 10 minut.

Suseni ofukovanim pomoci ¢istého dusiku.

Depozice 100 nm tlusté vrstvy titanu na substraty pomoci elektronového evapordtoru BESTEC.

Redén{ suspenze PSL nanocéstic (Thermo Scientific) o velikostech 300 nm nebo 450 nm pomoci
etanolu v poméru 1:1.
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* Naneseni roztoku nanoc¢dstic na substrity (s titanovou vrstvou) metodou spin-coating pfistrojem
Laurel WS-650-23B.

* Depozice 100 nm tlusté vrstvy zlata (evaporator BESTEC).

* Odstranéni nanocdastic probéhlo formou namoceni vzorkd do toluenu na 2 minuty, nasledovaného
ultrazvukovym ¢isténim po dobu 1 minuty.

» Ziskané vzorky byly proméfeny na elektronovém mikroskopu Tescan LYRA3.

Cilem bylo ziskat riizné velké ostriivky. Princip vyroby vzorku byl obdobny jako u vzorki pro testovan{
rozliSeni v rastrovaci optické mikroskopii v blizkém poli, rozdilem bylo pouZiti druhého kovu a kfemi-
kového substrdtu. Opticky snimek vzorku a ilustracni méfeni provedend mikroskopem Dimension Icon
v AM KPFM reZimu jsou na obr.[5} Vyhodou vzorku je pfitomnost jasné definovanych sub-mikrometrovych
oblasti s riiznymi kovy, i pfitomnost ostriivkl jednoho kovu na druhém o velikostech v desitkdch nano-

metry.
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Obrazek 5: Vzorek pro analyzu rozliSeni a ukdzka méfenych dat

Na konec jsme se pokusili vytvorit také vzorek s nano-objekty, abychom mohli zajit s testovanim
rozliSeni jest¢ dél. Jako substrdt jsme vyuZili HOPG a na néj jsme deponovali z roztoku rizné nano-
Castice a nanodratky. V naprosté vétSin€ pripadt se ukdzalo jako problém na vzorek nanést jednotlivé
nanostruktury, jistého dspéchu jsme dosahli jen v piipad€ zlatych nanocéstic o velikosti 15 nm. Opticky
snimek vzorku a ilustra¢ni méfeni provedend mikroskopem Dimension Icon v AM KPFM reZimu jsou
na obr. [6] I zde nicméné vidime, Ze vétSina Cdstic ziistala aglomerovand, navic signdl v KPFM je podle
vSeho prevdzné ovlivnén rezidui ze surfaktantd, které mtiZzeme vidét mezi ¢asticemi. I s ohledem na fakt,
Ze predpoklddané rozliSeni KPFM by nemélo byt tak velké, jsme od dal$ich méfeni upustili. Nicméné
tuto metodu vyroby by bylo vhodné do budoucna néjakym zptisobem zdokonalit.
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Obrézek 6: Vzorek nanocastic na grafitu a ukazka méfenych dat

2.2.2. Sondy

V této praci jsme vyuzili dva typy sond doporucené pro KPFM meéfeni firmou Bruker (viz ndvody na
brukerafmprobes.com), a zndzornéné na obrazku([7}

Sonda SCM-PIT-V2 je kiemikova sonda pokovena Pt-Ir vrstvou neuréené tloustky. Polomér hrotu je
25 nm, coZ je podstatné vic, neZ u obdobnych sond bez pokoveni (8 nm), z ¢ehoZ 1ze usuzovat, Ze pfibliZzna
tloustka pokoveni by mohla byt cca 10 nm. To je podstatné méné, neZ doporucuje literatura - bud’se tedy
jednd o kompromis mezi prostorovym rozliSenim a elektrickymi vlastnostmi, nebo je geometrie sondy
jina a neni mozné o tlousfce vrstvy uvazovat takto jednoduse. Sonda ma rezonan¢ni frekvenci 75 kHz.

Sonda PFQNE-AL je vyrobena z dopovaného kiemiku, problém s pokovenim u nf tedy odpad4. Polo-
mér hrotu je 5 nm a dle firmy Bruker se jedna o sondu s nejlepsimi moZznymi charakteristikami pfi nano-
elektrickych méfenich, véetné KPFM. Rezonan¢ni frekvence je 300 kHz. Sonda byla optimalizovana tak,
aby méla vysokou rezonancni frekvenci, kterd zajistuje rychlejsi odezvu a zaroven nizkou tuhost (3 N/m,
srovnatelnou se sondou SCM-PIT-V2), potfebnou pro dostatecnou citlivost pii AM-KPFM méfeni. Vy-
soké frekvence je oproti jinym sonddm proto dosaZeno malou délkou cantileveru, nikoli jeho tuhosti. To
ma nicméné za nasledek problémy pfi nastavovani odrazu laserového svazku (paprsek zasahuje i vzorek)
a diky tomu také vyrazné hor$i spektrum rezonacnich frekvenci (3ir$i a s fadou parazitnich vrchol).
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Obrazek 7: Sondy SCM-PIT-V2 a PFQNE-AL jak je moZno vidét je v mikroskopu Dimension Icon pfi nastavovan{
laseru pro detekci sily
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3. DOSAZENE VYSLEDKY

3.1. Kvantitativni stanoveni CPD

Pro ucely kvantitativniho stanoveni kontaktniho rozdilu potencidlu jsme nejprve charakterizovali vlast-
nosti hrott. Pro tento experiment jsme vyuZzili vzorek s vice kovovymi ¢tverci, vyrobeny v CEITEC VUT.
Postupovali jsme nésledujicim zpiisobem:

1. Vzorek jsme orientovali tak, aby pomald osa méfeni byla kolm4 na hranu kovovych ¢tverc.

2. Provedli jsme sérii méfeni na vSech ¢tyfech kovech, vZdy cca 20 profilii pfes hranu ctverce, pokud
mozno symetricky kolem hrany, v maximalnim rozsahu mikroskopu. Prvnim z kovti bylo zlato.

3. Na zavér jsme zopakovali méfeni na zlaté.

4. Na stejném misté€ (tj. na zlat€) jsme provedli také méfeni odezvy na pfiloZené pfidavné napéti (off-
set); na vzorek jsme postupné pfilozili 0 mV, 200 mV, 400 mV, -200 mV, -400 mV, 0 mV a vzdy
zaznamenali cca 20 profilti.

s Mz z X2z

Smyslem prvni ¢asti experimentu bylo ziskat hodnotu vystupni prace hrotu, smyslem druhé ¢asti expe-
rimentu bylo vyloucit pfipadnou chybu skélovani celého systému (danou napiiklad nedokonalosti elek-
trickych obvodi). Pfi vyhodnoceni dat jsme brali v potaz vZdy cca 10 procent rozsahu profilt, nejdale od
hrany, jak na kiemiku, tak na zkoumaném kovu. Hodnotu métfenou na kiemiku jsme v nékterych pripa-
dech od hodnoty na kovu odecitali, jak je diskutovdno v dal$im textu. Hodnotu rozptylu jsme stanovili
jako stiedn{ kvadratickou odchylku ve vyhodnocované plose. Analyza probéhla v programu Gwyddion.

Meéfeni jsme provedli se tfemi sondami: dvou sonddch SCM-PIT-V2 a jedné sondé¢ PFQNE-AL.
Vzhledem k tomu, Ze urceni vystupni price jednotlivych kovl planujeme provést az nésledné, vyndsime
v nésledujicich grafech jen vysledky vztaZené na tabulkové hodnoty, s védomim, Ze chyba mize byt po-
mérné velka. I tak je moZné data vyuZit pro analyzu opakovatelnosti méfeni, nejistoty stanoveni parametri
hrotu ¢i jevi souvisejicich s pfiblizenim a odddlenim hrotu.

Na obrézku [8] jsou uvedena data, vyhodnocen4 jak bez odecteni hodnot ziskanych na kiemiku, tak
po jejich odecteni. Vysledky ziskané bez odecteni hodnoty na kiemiku je mozné vyuzit pro kalibraci
sondy, z prezentovanych dat napiiklad vidime, Ze systematicky posun Vcpp mezi sondou PFQNE-AL
a SCM-PIT je cca 0,68 V. Také mlzeme vidét, Ze opakovatelnost méfeni jen s obtizemi dosdhne hod-
noty 10 mV, kterd je v literatufe prezentovdna jako nejlepsi nejistota metody a vliv uvedeni sondy do
kontaktu je nezanedbatelny. To je patrné i pokud vyneseme hodnoty naméfené jen na kiemiku, jako je
tomu na obrdzku 0] Hodnoty méfené na kiemiku mohou byt ovlivnény piitomnosti kovového Etverce
v okoli, nicméné v datech nic takového pozorovano nebylo (ve vzdélenosti vét§i neZ 20 um od hrany se
signdl jiZ neménil). Rozdily mezi hodnotami na kfemiku proto musime povazovat také za piispévek do
nejistoty méfeni, pokud neni cely experiment proveden na pouze jednom snimku, bez vymény vzorku, ¢i
opakovaném uvedeni sondy do kontaktu.

Diéle jsme vyhodnotili také test odezvy KPFM na posun DC napéti (tak Ze na vzorek pfiddvdme
DC offset). Vzhledem k tomu, Ze ptikladani DC napéti na vzorek je principem celé metody KPFM, je
dalezité védét, Ze cely mechanismus pracuje spravné, tedy pokud pfiloZime na vzorek napéti, o stejnou
hodnotu se posune i méfeny signal. Na obrdazku[I0jmtZeme vidét vysledek takového experimentu. Méfeni
jsme provedli na okraji zlatého Ctverce a postupné jsme nastavovali hodnoty posunu napéti na vzorku od
—400 mV do 400 mV. Jak je moZno vidét, hodnota vysledného KPFM signdlu je tomuto signdlu dmérna,
nicméné i tak mizeme pozorovat rozdily v fadu desitek mV. Ty obzlasf vyniknou, pokud vyneseme rozdil
mezi hodnotou na zlaté a na kiemiku, tj. v idedlnim piipad€ by mél byt vysledek konstantni, nez4visly na
dodatecné privedném napéti. I toto je prispévek do nejistoty méteni.
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Obrazek 8: Porovndni méfeného napéti Vopp vici tabulkovym hodnotdm. Vlevo bez odecteni hodnoty naméfené
na kifemiku, vpravo po jejim odecteni.

S ohledem na fakt, Ze nemame k dispozici referencni data k nasim kovovym ¢tvercim, nemtizeme pro-
vést pfimé srovnan{ urcené vystupni prace s nezavislym experimentem. Co vSak provést miiZeme, je pfimé
srovnani dvou meéfenych hrotti. Pro tyto ucely jsme vodivym lepidlem pfipevnili sondu SCM-PIT-V2
ke kovovému substritu tak, aby hrot sméfoval nahoru, a provedli na ném méfeni KPFM pomoci sondy
PFQNE-AL. Mikroskop neni schopen udrZovat kontakt na hrotu, ktery je umistén na cantileveru o tak
nizké tuhosti, proto jsme pracovali v reZimu faleSného kontaktu, kdy mikroskop skenuje bez ohledu na pii-
tomnost povrchu. Spravnou vysku skenujiciho hrotu nad pevnym hrotem jsme urcili metodou pokus-omyl,
kdy jsme postupné krokovym motorem ptibliZzovali skenujici hrot k méfenému az do okamziku, kdy na
chybovém signélu byl zaznamendn kontakt, ndsledné méfeni bylo provedeno o jeden krok krokového mo-
torku vySe. Vysledek méfeni je uveden na obrazku [T} Hodnota Vcpp primérovand z oblasti hrotu je
v tomto piipadé (—0,71 £ 0,04) V, coZ mliZeme porovnat s vySe diskutovanym rozdilem mezi sondami
ziskanym z analyzy kovovych ctverct (0,65 £ 0,05) V. I z takového experimentu mtizeme odhadnout, Ze
chyba urceni Vcepp bude vétsi, nez 50 mV, nicméné vyuZiti kovovych Ctvercd pro stanoveni parametrti
hrotu je konzistentn{ piistup.

3.2. Rozliseni

Pro tcely stanoveni maximdlniho dosaZitelného rozliSen{ jsme vyuZili vzorek od firmy BudgetSensors a
vzorek pripraveny pomoci polystyrenovych ¢astic v CEITEC VUT.

Pomoci vzorku od firmy BudgetSensors jsme se snaZili odhalit jak mald struktura jesté¢ poskytuje
spravnou hodnotu vystupni prace, tj. jaky je vliv primérovani z okolnitho materidlu, ktery ma byt v pii-
padé AM-KPFM podle odborné literatury klicovym problémem. M¢fili jsme vZdy na vSech velikostech
periodickych struktur a vyhodnocovali jsme zdvislost vysledného kontrastu na velikosti struktur, pro oba
typy sond. Vysledky, uvedené na obrazku[I12] vyznivaji jednoznac¢né v neprospéch sondy PFQNE-AL. Ta
vykazuje vyrazné hor$i odstup signdlu od Sumu, ale také vyrazné horsi zavislost kontrastu na velikosti
motivu. Oproti tomu sonda SCM-PIT-V2 poskytuje pro vSechny vétsi motivy stejné velky kontrast, coz
bychom ocekévali. Z pohledu kvantitativniho vyhodnocen{ je nicméné varujici, Ze uzZ pro motiv o velikosti
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Obrazek 9: Porovnani meéfeného napéti Vopp na kiemiku.

1,5 mikrometru pozorujeme i v pfipadé této sondy sniZeni kontrastu. Pokud ndm jde o spravné méteni
vystupni prace, je metoda AM-KPFM vhodnd jen pro pomérné velké objekty.

Na obrazku [13] jsou uvedeny vysledky méfeni, pfi kterém jsme se pohybovali stdle na nejmensi ze
struktur, ale ménili vysku, ve které se KPFM signdl mé&fi. VyuZili jsme ,,isp€$néjsi“ sondu SCM-PIT-V2.
Je patrné, Ze vyska je velmi zdsadni parametr, ktery ovliviiuje jak velké mnozstvi lokdlniho signélu sou-
visejictho s objekty v blizkosti $picky hrotu se promitne do vysledku. Pro kvantitativni méfeni je tedy
klicové udrZovat vysku co moznd nejmensi. To s sebou nese jista rizika - kolize se vzorkem a elektricky
zkrat, nicméné z pohledu kvantitativniho méfeni jsou pfinosy nesporné.

Pfi méfeni na vzorku pfipraveném pomoci polystyrenovych c¢astic jsme se zaméfili na prostorové
rozliSeni, bez ohledu na to, zda by vyslednd hodnota vystupni prace byla spravna, nebo ovlivnéna prumé-
rovanim s okolim. Proto jsme se nejprve snaZzili nalézt oblasti s co nejmensimi ostrivky. Piiklad takového
méfeni je uveden na obrdzku V dolnf ¢asti snimku jsou vyznaceny dvé takové oblasti, ve kterych
muzZeme identifikovat ostriivky o velikosti 50 nm a 88 nm (jak bylo urceno z dat topografie). Na fezech
signdlem KPFM miZeme vidét, Ze oba ostrivky jsou v signdlu zfeteln¢ vidét. Sonda PFQNE-AL je tedy
schopna je pri méfeni ve vySce 20 nm od povrchu rozliSit struktury minimalné o této velikosti. Obdobné
mutzeme vyuZit hrany kterékoliv z oblasti, abychom pouZili kritérium 20-80 procent signdlu, které se vyu-
Ziva v literatufe. Tm dostaneme hodnotu rozliSeni cca 15 nm. I to by odpovidalo teoretickym moZnostem
sondy. Prezetovand data jsou nicméné zatiZzena pomérné¢ velkym Sumem, zejména pokud je srovndme
s méfenim sondou SCM-PIT-V2. Toto srovndni KPFM dat je uvedeno na obrazku[I5] Na druhou stranu
je patrné, Ze trikrat vétsi sonda SCM-PIT-V2 se nedostane do kruhovych ostrivki tak snadno jako ostra
sonda PFQNE-AL, diky ¢emuZ jsou ostrivky zdanlivé mensi. I srovnani na hrané, kritériem 20-80 pro-
cent signdlu, vyzniva hif pro sondu SCM-PIT-V2, kterd ma podle tohoto kritéria rozliSeni pouze cca
100 nm. Lepsi odstup signdlu od Sumu je u této sondy tedy vykoupen hor§im prostorovym rozliSenim.
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Obrazek 10: Zavislost KPFM vysledku na pfiloZeném napéti na vzorek: hodnota Vcpp na zlaté (vlevo) a rozdil
mezi zlatem a kfemikem (vpravo).
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Obrazek 11: Optickd snimek z méfeni jednoho hrotu druhym hrotem, signél faze (s naznacenym obrysem cantile-
veru) a KPFM signdl
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Obrazek 12: Snimek vzorku BudgetSensors pofizeny dvéma sondami a zavislost kontrastu v KPFM signdlu na

velikosti motivu. Zobrazené snimky jsou z nejmensiho motivu.
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Obrazek 13: Kontrast na vzorku BudgetSensors pro rizné vysky nad povrchem, sonda SCM-PIT-V2
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Obrazek 14: Snimek vzorku pro uréeni rozliSeni s nejmensimi méfitelnymi ostriivky a s odectenymi profily pies
dve€ nejmensi struktury.

-0.295V 0 0.083 V

0.320 ..
' * 0.060
-0.340 1
-0.360 0.040

5 -0.380 2
0.400 [. 0.020
3 -0.420 3 *>% 0.000
-0.440 a_mr
*
. -0.460 4 . -0.020
~0.480 ‘ 0.040
- -0.500 5 '
[ PQFNE-AL SCM-PIT-V. =
= -0.540 4 -0.073

Obrazek 15: Srovnani KPFM snimkii méfenych dvéma rtiznymi sondami.
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3.3. Implementace KPFM na nasem kontroléru

Open hardware kontrolér Gwyscope jsme vyvinuli v rdmci feSenf jiZ ukonceného projektu MPO Trio, ve
kterém jsme také provadéli prvni pokusy s KPFM. S ohledem na to, Ze kontrolér mdme v timyslu déle
rozvijet i po ukonceni projektu a jeho konstrukce je pro pokusy s KPFM velmi pithodn4, jsme i v rdmci
tohoto tkolu technického rozvoje provedli sadu méteni na ziskanych vzorcich. Cilem bylo demonstrovat,
7Ze metoda AM-KPFM je i po elektrické strdnce snadno realizovatelnd a také zjistit, jak by bylo moZné
implementovat metodu FM-KPFM, kterd by méla potencial pro vyssi prostorové rozliseni.

Kontrolér Gwyscope je zaloZen na vyuZiti elektronického modulu RedPitaya, ktery je jednim z cenové
nejdostupnéjsich ndstroji pro programovani hradlovych poli FPGA. I vétSina koncep¢nich prvki tohoto
systému byla jiZ popsdna v jinych zpravach UTR, protoZe stejnou elektronickou desku pouZivime také
pro vyhodnocovani interferometrd, nebo fizeni polohovacich systémi. V piipadé Gwyscope je modul
RedPitaya doplnén o dalsi desky s AD a DA pfevodniky s vétsi bitovou hloubkou.

v,z

Implementace AM-KPFM na kontroléru Gwyscope vyuZivd druhého synchronniho detektoru (lock-in),
ktery pfi méfeni v druhém priichodu generuje AC signdl priloZzeny mezi hrot a vzorek. K nému se pricita
DC slozka, stejn€ jako je tomu na mikroskopu Dimension Icon. Také obrdzky ziskané v tomto rezimu
jsou velmi obdobné: pro ilustraci uvddime méfeni na standardnim vzorku Bruker na obr.[I6]a vzorku pro

testovani rozliseni na obr. [I7]
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Obrazek 16: Snimek KPFM vzorku od firmy Bruker méfeny v AM-KPFM reZimu nasi elektronikou. Na signdlu
faze je patrny defekt na vzorku, kdy je ¢ast mezery mezi obéma kovy prekryta dalSim materidlem.



CM.:I Cesky metrologicky institut Zprava dkolu TR &. Pocet piiloh: 1

Oblastni inspektorat Brno 6014-TR-Z0003-22 Pocet listt: 21/{;‘
0 pm 2 4
0 203nmo B -1.789 V
&
’ 180
3 160 -1.820
] (“ 140 -1.840
2 B 2
4 120 -1.860
¢ ‘e 100 -1.880
i ’ | 80 ~1.900
4 : 4
d 60 ~1.920
» 40 ~1.940
topography q o 1969

Obrazek 17: Snimek naseho vzorku pro testovani rozliSeni méfeny v AM-KPFM reZimu nasi elektronikou

Moev s

Zajimavéjsi data miZeme ziskat, pokud se pokusime o pokrocilejsi metody méteni, naptiklad né-
kterou z metod FM-KPFM. I pro takovd méfeni disponuje nd$ kontrolér dostatkem vstupt, nezavislych
synchronnich detektorti a dal$ich komponent. Problémem se nicméné jevi velikost signdlu. Pokud mezi
hrot a povrch pfivedeme AC napéti o nizké frekvenci, jako se tomu déje ve FM-KPFM, a za stalych mecha-
nickych oscilaci na rezonaéni frekvenci se s hrotem pribliZime do blizkosti povrchu, skutecné pozorujeme
vznik bo¢nich maxim, viz obr. [T8] Jejich amplituda je nicméné na hranici méfitelnosti vstupnim AD pie-
vodnikem desky RedPitaya, ktery je bohuzel jen 14bitovy. Patrn€ proto se také nase snahy o vyuZziti FM
signdlu pro zp&tnou vazbu KPFM nesetkaly s velkym tispéchem, jako je vidét na obrazku[T9] I tak je vidét,
Ze metoda jako takova je slibnd, protoZe ziskané profily slibuji hezké rozlisSeni jednotlivych fazi vzorku.
Bez vhodného zesileni signdlu, nebo potlaceni vlivu rezonancni frekvence, ktery celému elektrickému
signdlu dominuje, napfiklad vhodnym filtrem, jsme tak odkdzani jen na méfeni bez zpétné vazby, s vyso-
kym podilem Sumu, jako je to patrné z obrdzku nasi struktury pro uréeni rozlient, viz obr. 21} Hlubsim
vyvojem metody FM-KPFM bychom se proto rddi zabyvali v dal$ich letech.
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Obrazek 18: Frekvencni spektrum v té€sné blizkosti povrchu métené nasi elektronikou, na frekvenci 56 a 64 kHz
jsou patrné bo¢nf maxima, které vyvolalo AC napéti o frekvenci 4 kHz.
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Obréazek 19: Pokus o zpétnou vazbu FM-KPFM na KPFM vzorku od firmy Bruker
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Obrézek 20: Pokus o zpétnou vazbu FM-KPFM na KPFM vzorku od firmy Bruker: profily KPFM a topografie.
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Obrazek 21: Méteni FM-KPFM bez zpétné vazby na nasem vzorku
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3.4. Diskuse

Z pohledu metodického postupu pro kvantitativni méfeni pomoci KPFM si z vySe provedenych experi-
mentli miZeme odnést nasledujici zavéry:

* Pro pfenos navaznosti je vhodné vyuZzit vzorek s vice riznymi kovy. Jeste lepsi vzorek by byl uspo-
faddan tak, Ze by vSechny kovy bylo mozné zobrazit v rdmci jednoho snimku, tj. ¢tverce by na sebe
priléhaly. Tim by se sniZila nejistota méfeni souvisejici s opakovanym uvadénim mikroskopu do
kontaktu. Dil¢im feSenim je eliminovat tuto nejistotu vyuZitim referen¢nich hodnot na substrétu.

* Pro analyzu rozliSeni je mozné vyuZit vzorek pfipraveny pomoci polystyrenovych ¢éstic. Na vzorku
by bylo patrné moZné najit vhodnéjsi mista s malymi ostriivky, navic je moZné vyuZit pro analyzu
rozliSeni pokles signdlu na hrané nékteré z vétsich oblasti. Tloustku vrstvy by bylo mozné patrné
déle sniZit a sniZit tim vliv konvoluce hrotu pfi méfeni hroty s vétSim polomérem. Ideédlni by bylo
vyuZit zcela planarni strukturu, tu nicméné neni moZné touto technologii vyrobit.

* Hroty vytvorené pro dosaZeni co nejvyssiho rozliSeni se z pohledu kvantitativniho uréeni vystupni
prace chovaji podstatné hiif, neZ konvencni pokovené hroty s vétsim polomérem.

* Pfi experimentech souvisejicich s kvantitativnim méfenim jsme zaznamenali fadu vlivil nejistoty
pohybujicich se v desitkdch mV, pro ziskani lepSiho obrazu o celkové nejistoté bude vhodné provést
stejné experimenty s vétsim mnoZstvim sond. Hodnoty vysledné nejistoty diskutované v literatuie
je mozné dosahnout jen velmi peclivym méfenim, s minimalizac{ vSech vlivi.

* Pro rozvoj techniky FM-KPFM bude nutné poradit si s velkym rozdilem mezi amplitudou dete-
kovaného signdlu vedlej$itho maxima souvisejiciho s derivaci elektrostatické sily vici amplitudé
signdlu mechanickych oscilaci na rezonanéni frekvenci.
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4. CERPANE NAKLADY NA UKOL

Tabulka 1: Tabulka pldnovanych a ¢erpanych ndklada (v tis. K¢):

Plin | Cerpénido 31. 12.2022

Cena hodin tis. K¢& 185 149
Material tis. K¢ 185 122
Externi kooperace tis. K¢

Vydaje na porovnani v zahranic¢i tis. K¢

Interni kooperace tis. K¢

Kooperujici stfedisko

Cestovné zahrani¢ni tis. K¢
Celkem tis. K¢ 370 271

Vétsina vydajti byla Cerpana formou hodin a ndkupu materidlu pro KPFM méfeni (hroty, referencni
vzorky). V souvislosti s vy¢erpanim fondu odpracovanych hodin se nepodafilo vy€erpat v§echny pldno-
vané mzdové naklady.
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5. ZAVERY

Projekt se zaméfil na rozvoj kvantitativni Kelvinovy silové mikroskopie. V rdmci jeho feSeni jsme ziskali
(tj. zakoupili, vyrobili, pfipadné znovu nalezli) fadu vzorkti vhodnych pro pfenos ndvaznosti a odhad
rtiznych piispévki k nejistot¢ méfeni. Dil¢i poznatky a zavery jsou diskutovdny v prechozich castech
zpravy, zde proto zminlujeme jen nejpodstatnéjsi zavéry a doporuceni pro dalsi rozvoj:

* Metodu AM-KPFM je moZné vyuzit pro kvantitativni méfeni kontaktniho rozdilu potencialt pro
mikrostruktury o velikosti v f4du mikrometrii. U mensich struktur jsou data ovlivnéna primérova-
nim z oblasti okolo hrotu. Prostorové rozliseni miZe dosdhnout zhruba velikosti poloméru hrotu,
elektrické rozliSeni se pohybuje v desitkdch mV.

* Pro ziskdni ndvaznosti bude dobré oslovit pracovisté zabyvajici se fotoelektronovou spektroskopii
v UV oblasti a navazat spolupréci.

* Pro zvySeni rozliSeni a zvySeni presnosti kontaktniho rozdilu potenciald pii méfeni malych struktur
bude dobré déle rozvijet metodu FM-KPFM na ndmi vyvinutém zafizeni.

* PoZadavky na kvantitativni KPFM méfeni s rozliSenim v fadu jednotek nanometri (napft. defekty na
Sirokopdsmovych polovodicich), jak je formuluji nékteti zahranicni partnefi, jsou neredlné, patrné
jakoukoliv stavajici KPFM technikou a bude dobré v tomto duchu jejich piedstavy revidovat.

Projekt splnil dcel a ziskané poznatky vyuZijeme pro dal$i a lepsi spolupréci s riznymi pracovisti v oblasti
elektrickych méfeni v nanoméritku.
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PLANOVACI LIST UKOLU TECHNICKEHO ROZVOJE

Cesky metrologicky institut,
usek FM, Hvozd'anska 3, 148 01, Praha 4

RNDr. Pavel Klenovsky
odb. fed. pro FM

Cislo Terminy feSeni |Neinvestic.
tikolu” Nazev ukolu Strucna charakteristika ukolu prostredky
Vysledek feSeni tkolu zahdjeni | ukonceni| tis. K¢
UTR22E601416 | Metrologicka navaznost | Cilem ukolu je vyvinout nastroje pro zajiSténi metrologické 11/2022 (12/2022 | 370,-
v KPFM navaznosti a stanoveni prostorového rozliSeni v Kelvinové silové
mikroskopii (KPFM).
Predklada: Bank. spojeni / ¢. uctu: 198139621/0710

~

ICO /DIC: 00177016/CZ00177016 C.j.:
Odpovédny reSitel: Mgr. Petr Klapetek, Ph.D. | Doslo:

Podpis: Zdroj financovéni: CMI
Tel. / Fax: 545 555 239 / 545 555 183 Poznamka:

Datum: 26. 10. 2021

* v pripadé externiho zadavatele (napf. UNMZ), nezadéava toto ¢islo CMI
Verze 17-001_P02C_011-ZS-C008




1.1 Hlavni cile ukolu (divod zadani tkolu, napt. zdkonné pozadavky, plnéni koncepce
rozvoje NMS, plnéni pozadavkti CIPM MRA):

Kelvinova silova mikroskopie (KPFM — Kelvin Probe Force Microscopy) je rychle se
rozvijejici mikroskopicka technika umoZiujici mapovani vystupni prace, coz ma aplikace pri
studiu  kompozitnich  materiali, defekti v polovodic¢ich, kvantovych tecek,
dvoudimenzionélnich systém a obdobnych situacich, kdy potfebujeme ziskat lokalni
elektrostatickou odezvu vzorku, vystupni praci, ¢i materialovy kontrast. Ziskani
kvantitativnich dat neni nicméné v literatufe podchyceno — typicky se charakterizuje sonda na
néjakém znamém vzorku, napriklad pyrolytickém grafitu a poté probéhne méfeni na
neznamém vzorku. Jaky ma tento postup vliv na presnost neni znamo a stejné tak neni prilis
zFejmé jaky maji na vyslednou nejistotu vliv dalSi nastaveni celého procesu méreni.

Cilem ukolu je ziskat a otestovat vzorky vyuZitelné pro ziskani metrologické navaznosti
KPFM a také otestovat limity jeho rozliSeni, které jsou obzvlast' duleZité pri studiu
nizkodimenzionalnich struktur, jako jsou kvantové teCky. Pfi analyze nejistot budou také

zohlednény aspekty jako je volba typu sondy, vySka méfeni, typ mérfeni (jednoprichodové,
dvoupriichodové), amplitude a faze synchronni detekce, apod.

1.2 Objektivné overitelné vysledky reSeni ukolu:

Odhad prispévku k nejistoté pii méreni KPFM.

1.3 Zptisob ovéreni: (uvést neopomenutelné tcastniky):
Zavérecna oponentura za tGcasti oponent.

1.4 Navrhovani oponenti tikolu (minimalné 2, podléhaji odsouhlaseni zadavatelem tikolu):
Prof. RNDr. Miloslav Ohlidal, CSc., VUT v Brné

Mgr. Petr Klenovsky, Ph. D, Masarykova univerzita v Brné

2.1 Dil¢i cile nezbytné k dosazeni hlavnich cilt ukolu (I. etapa FeSeni) :
Vybér vhodnych referencnich vzorki pro KPFM méfeni.

2.2 Objektivné ovéritelné ukazatele dilcich cild
Referencni vzorky pro KPFM méfeni.

2.3 Zpusob ovéreni dil¢ich cilt

Verze 14-001_P02_011-ZS-C008



3. Kalkulace tkolu (rozpis nakladt) a ekonomické zhodnoceni (pfinos ekonomicky):
odhad jednorazovych néakladu (stroje, zarizeni, budovy) a odhad nakladti na projekt (pracovni

hodiny, material, kooperace)

Cislo stiediska 6014

¢. ikolu neuvadét

pocet hodin stfediska na cely ikol x sazba 105h x 1755 K¢ = 185
material tis. K¢ 185

externi kooperace tis. K&

vydaje na porovnani v zahranici tis. K¢

interni kooperace tis. K&

kooperujici stredisko

cestovné zahranicni tis. K¢

celkem tis. K¢ 370

4. Zdroj financovani ukolu (v %):
100 % hrazeno z CMI

5. Praktické vyuziti vysledki feSeni a poZadavky pro udrZovatelnost vysledkii (vetné vlivu

vysledku na Zivotni prostiedi):

Vysledky feSeni tikolu budou vyuZity pfi méfeni v projektech védeckého charakteru a pro
dalsi rozvoj sluZeb v oblasti lokalnich méfeni velicin jinych, neZ je délka.

6. Spoluresitelé tkolu (uvést rozsah spoluprace-vécny, financni):

7. Naroky na zahrani¢ni cesty (stat, organizace, délka pobytu, finan¢ni naroky):

8. ProhlaSujeme, Ze naSe organizace souCasné nenarokovala, resp. nema prislibeny finan¢ni
prostifedky na FeSeni tkolu ze statniho rozpoctu prostfednictvim jiného organu statni
spravy, popr. nevyuZila jiné, duplicitni cesty k financovani navrhovaného ukolu.

Nazev, adresa, razitko a podpis statutarniho zastupce:

Cesky metrologicky institut
Okruzni 31
638 00 Brno

doc. RNDr. Jifi Tesar, Ph.D.
generalni reditel

Pozn.: Pokud nestaci formuldr, je moZno prislusny bod rozvést na dalsi prilohu.
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