Priprava vzorkd pro TEM — metoda mrazového suseni

Mrazové suseni

» eliminuje deformaci vzorku jako u suseni pfi pokojové (prip. vyssi) teploté

* zabranuje agregaci ¢astic v porovnani se susenim na vzduchu pfi pokojové teploté
e sublimace ledu ze zmrazeném vzorku ve vakuu
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e pfi mrazovém suseni bunék maze byt jako mezistupen
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Priprava vzorku pro TEM — metoda mrazového lomu

Mrazovy lom - Freeze-fracture

* rychlé zmrazeni biologického vzorku zachova nativni organizaci v membrané

* zmrazeny vzorek je rozZlomen pomoci noze nebo odtrzenim podél plochy s nejmensim odporem
* u biologickych membran dochazi k rozStépeni lipidové dvojvrstvy

* repliky jednotlivych vrstev pomoci naparovani uhliku nebo platiny

* repliky lze pfimo pozorovat v TEM

TECHNIQUE RESULTS

Plasma membrane Cytoplasmic layer
Inside of cytoplasmic layer



Priprava vzorku pro TEM — metoda mrazového lomu

Metoda mrazového lomu - postup

1. Rychlé zmrazeni vzorku
* mrazeniv kapalném dusiku nebo etanu




Priprava vzorku pro TEM — metoda mrazového lomu

Metoda mrazového lomu - postup

2. Rozlomeni zmrzlého vzorku

* zmrazeny vzorek je umistén mezi dva médéné plisky a nasledné umisténé do lomného zafizeni
* celé zafizeni se vzorkem je umisténo do vakuované komory

*  n0Z mikrotomu oddéli médéné plisky a rozstépi vzorek

*  misto noZe lze pouzit oto¢né drzaky vzorkd, které se rozeviou a rozstépi vzorek

Tensile fracture

f 1
H{&‘I P IS/ .




Priprava vzorkd pro TEM — metoda mrazového lomu

Metoda mrazového lomu - postup

3. Vytvoreni repliky

* napareni uhliku nebo platiny na vzorek

4. Precisténi repliky a jeji snimkovani v TEM
* rozmrazeni vzorku s replikou, chemické odstranéni biologického materialu, oplach repliky,
umisténi repliky na sitku a pozorovani v TEM

Thawing in the air or thawing fluids

i

Floating off the replica onto the surface of 70 % sulphuric acid,

which will dissolve most speuy hours
— ; = —)

Repeated rinsing In distllled water
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Priprava vzorku pro TEM — metoda mrazového odpa
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Priprava vzorku pro SEM



Priprava vzorku pro SEM

SEM ma uplatnéni v fadé védnich a pramyslovych oboru: v biologii — Iékarské védy
(anatomie, histologie, patologie), botanika, zoologie, v geologii, mikroelektronice,
strojirenstvi, apod.

Vv SEM je mozné pozorovat objemné preparaty (limitace velikosti preparatové komory)
» vodivé materialy (kovy, polovodice) neni tfeba zvlast pripravovat

* biologické preparaty vyzaduiji specidlni pfipravu, (neuvazujeme-li environmentalni REM)



Priprava biologickych preparatu pro SEM

* biologicky material je malo vodivy - dielektricky = nachylny k poskozeni elektronovym svazkem
* nabijeni povrchu vede ke zvySené hustoté naboje a snizeni kvality obrazu

dielektrické krystaly bez efektu a s efektem nabijeni povrchu

Redeni

* snizeni UN k hodnotdm 1 kV (snizena kvalita obrazu)

* poutziti REM s volitelnym vakuem (environmentdlni REM)

* nutné zgjistit vodivost povrchu biologickych vzorki = naneseni vodivé vrstvy

e tvrdé tkané: kosti, vlasy, zuby, kutikularni vrstvy hmyzu) — prfimé naneseni vodivé vrstvy
* meékké tkané: slozitéjsi postup: nutné provést fixaci, odvodnéni, vysuseni a pokoveni




Priprava biologickych preparatt pro SEM — tvrdé tkané

Naneseni vodivé vrstvy

naprasovani kovu na povrch vzorku o tloustce, ktera nenarusi ultrastrukturu povrchu

nejCastéji se pouziva Au, Cu, Al, Ag, Pd, Pt nebo slitina Au-Pd

¢im ma naprasSovany kov vyssi Z (protonové cislo), tim lepsi kontrast v reZimu SE poskytuje

Metoda katodového naprasovani

probiha v komore s inertnim plynem za snizeného tlaku (1 Pa)
nanaseny material tvori katodu

preparat umistén na anodé

privedené napéti vyvola v komore doutnavy vyboj =

v oblasti katody vznika tzv. katodovy spad

kladné ionty z vyboje bombarduji katodu a vyrazi z ni ¢astice
naprasovaného materidlu (zaporné ionty)

Castice dopadaji na preparat na anodé a vytvari

tenkou vodivou vrstvu

*Uso—
—— Katoda
—— Pracovni
< inertni plyn
— Substraty
W




Priprava biologickych preparatu pro SEM — mékké tkané

pfi pozorovani preparatu v SEM muze ve vakuu dojit k vysuSovani a deformaci preparatu

Vysuseni rostlinného pletiva ve vakuu

Redeni:

pouZziti SEM s volitelnym vakuem (environmentalni REM)
u preparatu je nutné provést fixaci a odvodnéni — stejny postup jako u TEM
vysousSeni dehydratacniho Cinidla: nejpouzivanéjsi je ,metoda obejiti kritického bodu*
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Priprava biologickych preparatu pro SEM — mékké tkané

Metoda obejiti kritického bodu
* nad kritickym bodem (K), danym kritickou teplotou T, a tlakem p,, mizi fazové rozhrani mezi
kapalinou a plynnou fazi
* priteploté nad T, nemuze latka existovat v kapalném skupenstvi a plyn s teplotou vyssi nez
Ty nelze stlaCovanim zkapalnit
* pro odvodnéni mékkych tkani se pouziva kapalny CO,
e provodu: p,=21.8 MPa, T, =647 K (374 °C)
* pro CO,: py=7.3 MPa, T, =304 K(31 °C)
A -vychozi bod, B—konecny stav
* proces je automatizovan v zatizenich Critical Point Dryer (CPD)
* nasledné pokoveni probiha standardnim zpUlsobem

o[Pa]
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Elektronova mikroanalyza

(Electronprobe microanalysis EPMA, Electron microprobe analysis EMPA, X-ray microanalysis)

pfi interakci elektron(l se vzorkem poskytuje informaci o chemickém sloZeni vzorku
* rentgenové zareni

* zpétné rozptylené elektrony

e katodoluminescence

Detekce rentgenového zareni

« TEM, STEM nebo SEM je vybaven analyzatorem, ktery provadi rozklad rtg podle energie (Energy
Dispersive Spectrometer — EDS) nebo podle vinové délky (Wavelength Dispersive Spectrometer -
WDS)

* kvalitativni analyza — zastoupeni chemickych prvkud ve vzorku

* kvantitativni analyza — porovnani ze standardy, problémy s analyzou pokovenych preparat(
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* dopadajici elektron vyrazi z vnitrni slupky elektron atomu — vznikla dira je zaplnéna elektronem z
vy ’ .s sy v 1
vyssi slupky = rozdil energii se vyzari ve formé rtg ’



Elektronova mikroanalyza

Detekce rentgenového zareni
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VSechny mozné elektronové prechody spojené s emisi rtg

Prechody mezi slupkami:
K, - dira v K slupce se zaplni z L slupky
Kg - dira v K slupce se zaplniz M slupky

L —dira v L slupce se zaplni z M/N slupky
L, - dira v L slupce se zaplni z M slupky
Lg - dira v L slupce se zaplniz N slupky

Pri vysokém rozliseni detekce Ize rozlisit pro
dany prvek vysokoenergetické prechody :
K., @ K, a podobné
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EDS analyza (energioveé dispersni analyza)

EDS detektor

* rentgenového zareni detekuji vice nez 10° rtg pulzi/sec a roztfidi je v mnohokanalovém analyzatoru
do charakteristického spektra pouzivaji polovodicovy Si(Li) detektor chlazeny LN,

* vysoka citlivost a rozliseni Car charakteristického rtg umoznuje kvalitativni i kvantitativni analyzu

Princip detektoru
* polovodi¢ovy detektor v zavérném sméru (obracené polarizovana PIN dioda)
* fotony rtg zareni absorbovany P-I vrstvou indukuji vznik pdri elektron-dira — mnoZstvi je umérné
energii fotonu rtg
e vzavérném sméru dochazi k separaci elektron( a dér = napétovy pulz je uUmérny energii rtg
* detektor obsahuje i pfimés Li — kompenzuje necistoty Si, které by ovlivnily signal

v Vé o Vé . Vé E . Y4 7
* pocet paru elektron —dira je dan vztahem n = 5" , Ex—energie fotonu rtg. zareni,
@ - pram. en. pro vytvoreni 1 pdaru (pro Si=3.6eV)
. vy 7 E VT . : .
* amplituda napétového pulzu - U = qun = q(% Cx , qE — elementarni naboj, C — celkova kapacita systému

* Pro snizeni temného proudu — chlazeni LN,
* Beriliové okénko — mezi detektorem a komorou (zabranuje kondenzaci necistot na detektoru).
Odsunutim okénka je mozno méfrit na nizsich energiich.



EDS analyza (energioveé dispersni analyza)

Princip ¢innosti spektrometru

detektor generuje nabojovy pulz Umérny energie rtg

procesor prevede pulz na napéti, které je dale zesileno

napétovému pulzu je pfifazena prislusna energie a hodnota je ulozena do paméti
mnohakandlového analyzatoru (kazdy kanal ma prirazen interval amlitud — energii, obvykle

10 eV/kanal)
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EDS analyza (energiové dispersni analyza)
Obtize detekce rtg zareni v EDS
* nastaveni geometrie - uspofadani detektoru a vzorku (moZnost z — posuvu a ndklonu)
artefakty pri detekci spektra - nadmeérnd mrtva doba detektoru, ,Unikové piky“, prekryvani pikd

Nadmérnd mrtvd doba (Fig A)

tésna vzdalenost detektoru a vzorku a vyssi energie svazku mohou vést k zahlceni detektoru,
pripadné k posuvu pikl (nahraji se dva rtg pulzy nardz a detektor energie secte — posun)

,unikové piky“ (Fig B)
* vznikaji, kdyz ¢ast energie rtg zareni dopadajici na detektor indukuje rtg. Si (detektor)

rtg. zareni vyrazi v detektoru (Si) elektrony z hladiny K, jejichZ energie redukuje mérenou energii

(energie absorpcni hrany Si = 1,84 keV; skutecna energie piku Fe Ka = 6,40 keV; namérena energie
Fe Ka = 4,56 keV)
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EDS analyza (energioveé dispersni analyza)

Prvkova analyza vzorku

Ve

Kvalitativni analyza — nejbéznéjsi pouziti EDS

Semi-kvantitativni analyza - porovnanim intenzit spektrdlnich ¢ar (pri stejné energii svazku)
Kvantitativni analyza — porovnanim se standardem (vysoké cCistoty)

* nutnost korekce ZAF — na atomové (protonové Cislo Z), Absorpci a Fluorescenci rtg. zareni ve vzorku

(znaéné komplikované vypocty)
* vhodné je pouziti tenkych vzork( — A a F |lze zanedbat (korekce pouze na Z)

Mapovani prvku ve vzorku

zivec — obraz v SE rtg mapovani drasliku

18



WDS - vinoveé disperzni spektrometrie (wavelength dispersive spectrometry)

metoda urcena k presnému uréeni chemického slozeni mikroobjektu
u rtg zareni emitované vzorkem je detekovana vinova délka
analyzatorem je krystal o znamé vzdalenosti krystalovych rovin —d
detektorem je detekovano difrakéni maximum dle Braggovy podminky:|2d sin 8 = n.
(pro znamé d uréime A a energii rtg. zareni)

iz o o
A \.I/ ( '; 69 x /
d NS .

pro danou pozici Sample-Crystal-Detector je detekovana jedna A (jeden prvek ve vzorku)
pro prvkovou analyzu nutné ménit pozici Sample-Detector vUuci krystalu (pozice na Rowlandové kruhu)
pro detekci riznych prvkl je nutné ménit i krystaly (rlizny parametr d)

electron Crystal
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N
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WDS - vinoveé disperzni spektrometrie (wavelength dispersive spectrometry)

Krystalovy detektor — synteticky krystal s velkou hodnotou d (pro analyzu lehkych prvkt — Be, B, C, O, N)

Energie dopadajiciho svazku elektroni musi byt 2 az 2.5 vétsi nez je excitacni energie pro dany prvek
(energie absorpcni hrany — hodnota energie spliuje podminku ionizace atomu, tj. vytrzeni elektronu z
urcité hladiny)

Rozliseni energii u WDS je okolo 5 eV (oproti 150 eV u EDS)

Artefakty ve spektrech WDS — v pfipadé, Ze maxima vysSich radl dopadaji blizko ¢ary, ktera nas zajima
(Ize fesit nastavenim spektrometru a citlivosti detekce)

Artefakty zplsobené pripravou vzorku - naprasena vrstva vodivého materidlu zpUsobuje problémy pfi
analyze — prekryv pikd vzorku a napraseného kovu = snaha pouzivat Cisté, nekontaminované vzorky



Porovnani WDS a EDS mikroanalytickych metod

WDS EDS
1. Vysoké spektralni rozliseni (2-6 eV) 1. Nizke 51331{11'51161;{?1‘)0211-‘3@111 (130-155
2. Niz§1i u¢innost pii nabirani spektra 2. Vysoka uéinnost pi1 nabirani spektra
(pomale;jsi) (rychle;jsi)
3. Vyssi citlivost na zménu geometrie 3. Nizsi citlivost na zmeénu geometrie
vzorku vzorku
4. Ridké artefakty ve spektru 4. Casté artefakty ve spektru
5. Nevyzaduje LN, 5. Vyzaduje LN,
6. Dochazi k pohybu mechanickych 6. Nedochazi k pohybu mechanickych
casti casti
7. Je nutna relativné vysoka energie e . : :
vazku g = 7. Nizka energie svazku neni problémem
8. Nakladné zafizeni 8. Méné nakladné zafizeni

v praxi se tyto metody velmi vhodné dopliuji
rychla analyza vzork( pomoci EDS, u vybranych vzorkl se aplikuje WDS pro vyssi rozliseni
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Energie spektralnich c¢ar charakteristického rentgenového zareni
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Specialni metody elektronové spektroskopie — electron energy-loss spectrum EELS

doplrikovd metody EDS

EELS je vhodnéjsi pro detekci lehcich prvk(, EDS pro prvky s vyssim protonovym cislem
EELS detekuje energy-loss elektrony - hodnota ztraty energie je charakteristicka pro dany prvek
lonizace atomu vyzZaduje znacnou energii — méri se , high-energy loss” spektra

EELS dosahuje rozliseni < 1eV

- ) TEM s energetickym filtrem
F
Incoming i
Continuum states electron. = Specimen
Atomic f1; @ @ B , L3
elncrgly £y, o ® L / TEM
evels Ep, ® ° ‘ i L1 ) U\
Ex ) O K Characteristic :
X-rays - N
Nucleus ‘ Energy-los L :
-
EELS spektrum
T T T T T
«—— Zero-loss ey \Emrance apertures
L 4 Focusing
— Plasmon coils
- _ . (Q+S)
L Y {_\_\___' N1 I"ti[:s

o,

Energy loss (eV)

| \ 3 Detector

B ., D K - T < = . a
. Nilas . Drift Multipole optics (CCD or
prism kst hotodiode)

| —~— \ 4 tube (projection) photodiode
i tow energy loss T “"—"'““_ Low energy loss:

— High energy loss Zero-loss: elektrony prosly vzorkem bez ztraty energie (pruzny rozptyl)

0 200 400 600 300 Plasmon: elektrony vyvolaji oscilace volnych elektron 53



Specialni metody elektronové spektroskopie

Pfibuzné metody EELS — studuji detailné jemnou strukturu ¢asti EELS spektra
e studium vlastnosti elektronového obalu, interakci, chemickych vazeb
* interpretace vysledkt pomoci teoretickych modell a simulaci

EXELFS (Extended X-ray edge Electron Loss Fine Structure) - vzdalena jemnad struktura elektronovych
ztrat z rentgenovou absorpc¢ni hranou
ELNES (Electron Loss Near Edge Structure) — struktura elektronovych ztrat v blizkosti absorpcni hrany

podobnost s metodami :
EXAFS (Extended X-ray Absorpton Fine Structure) — vzddlend jemna struktura rentgenové absorpce
XANES (X-ray Absorption Near Edge Structure) — rentgenova absorpce v blizkosti absorpéni hrany

Metody maji spolecny zaklad:

* dopadajici elektron svazku vyrazi elektron z vnitrni hladiny atomu — ionizace

e EXELFS + ELNES sleduje zménu intenzity elektronového svazku po priichodu vzorkem (ne
uvolnény elektron)

* EXAFS + XANES sleduje zménu intenzity rtg. zareni

I(QE)‘

E) EXAFS + EXELFS — studuje jemnou strukturu
n(E,

abs. hrany pfi energiich 50 az 500 eV
XANES + ELNES — jemna struktura abs. hrany
v oblasti 50 eV

e prubéh absorpéniho koeficientu p(E,), intenzity se
XANES EXAFS, EXELFS ztratou energie AE za absorpcni hranou.

| ELNES « _E-—ionizacni energie, E, — energie fotonu
AE E,




Mikroskopie skenujici sondou



Mikroskopie skenujici sondou (Scaning Probe Microscopy)

mikroskopické techniky vyuzivajici pohybu mérici sondy v oblasti blizkého pole vzorku (< 100 nm)

charakterizace povrchu vzorku v 3D

Zakladni vlastnosti:

rozliseni nezavislé na vinové délce objektu zprostfedkovavajiciho interakci (foton, elektron), ale
zavisi na velikosti sondy a konkrétnim vzorku

vhodnad pro vizualizaci velkych (stovky mikrometrd) i malych (jednotky nanometr(i) oblasti
povrchu vzorku se subatomarnim rozlisenim

metodu lze pouzivat v fadé rlznych prostredi (vakuum, vysoky tlak, inertni plyny, kapaliny, nizké
teploty, magneticka pole)

vyuziti pri studiu mechanickych a elektrickych vlastnosti povrchu vzorku

metoda narocna na mechanickou stabilit a fizeni pohybu skenujici sondy

obraz je sbiran postupné béhem skenovani — doba zavisi na pozadovaném rozliseni

Mikroskopické techniky se lisi:

konstrukci sondy
vyuzivanou fyzikalni veli¢inou (el. proud, sila, teplota)



Skenovaci tunelovaci mikroskopie



Skenovaci tunelovaci mikroskopie (STM)

* mikroskopie tunelovaciho proudu — autofi techniky obdrzeli Nobelovu cenu v roce 1986

Princip:

* detekce proudu mezi vodivym hrotem a vodivym vzorkem bez jejich primého kontaktu

* vyuZziti tunelového jevu — Castice (s vinovym charakterem) s energii E, mize pfekonat energetickou
bariéru E,, i kdyz plati E, < E;

* pravdépodobnost tunelového jevu pro uzkou bariéru: T~ exp [—%f;\/Zm[E — V(x)]dx]
m — hm. elektronu, E — energie elektronu, V(x) —prabéh bariéry, t — Sitka bariéry, h — Diracova konst.

e exponencialni zavislost proudu nabizi vysokeé rozliSeni vzdalenosti mezi sondou a vzorkem
* zména vzdalenosti mezi sondou a hrotem o 0.1 nm (pro bariéru 4 eV s tloustkou 0,5 nm) vyvola
radovy pokles pravdépodobnosti tunelovani — odpovida el. proud v nanoampérech a méné

Tunelovaci bariéra ¢ v STM Velikost a typ interakce mezi hrotem a vzorkem dle vzdalenosti d

1 <d <10 nm —zanedbatelna interakce, jen pfi silném napéti

Vzorek . , p
0.3<d <1 nm -velmislabé van der Waalsovy sily

- pfi nizkych napétich (do 5 V) netuneluje

d < 0.3 nm - prevladda odpudiva interakce (plynouci z Pauliho principu)
- dochazi ke kontaktu, proud je urcen vodivosti materialu

E. - Fermiho energie elektron( 28



Lateralni rozliseni STM

e zAavisi na tvaru hrotu — pro sub-nanometrové rozliseni je nutny ostry hrot (maly polomér kfivosti)
nejlépe s jednim vycnivajicim vrcholovym atomem = tece pres néj témer veskery proud
* méni se poloha bodu nejmensi vzdalenosti od vzorku a rozchazi se s polohou stredu hrotu

i
i mensi proud

ijf‘:nélek\ ..O

Vzorek

» zAavisi na velikosti skenovaciho kroku — s rostoucim krokem klesa pocet méricich bod( (klesa
rozliseni, ale i doba méreni) = nutny kompromis (napf. pfi studiu dynamickych déju)

e zavisi na konstrukcnich parametrech pristroje - prenos vibraci, tepelny drift

* naatomarné hladkych povrsich Ize dosahnout rozliseni cca. 0.01 nm



Teorie STM

pfi priblizeni hrotu a vzorku a podobnosti energetické bariéry te¢e proud obéma smér a celkovy
proud md nulovou stredni hodnotu

nutné priloZit napéti na hrot a vzorek — pro malé napéti Ize predpokladat prispévek pouze
jediné energetické hladiny a proud bude nasobkem pravdépodobnosti tunelovani

v redlném vzorku pravdépodobnost tunelovdni zavisi nejen na pravdépodobnosti tunelovdni
skrze energetickou bariéru, ale také na obsazeni prislusnych energetickych hladin na obou
stranach (elektrony nejsou volné, ale vazané v orbitalech)

pravdépodobnost tunelovani Ize popsat rdznymi modely — pomahaiji interpretovat
experimentalni data

Tunelovaci bariéra po prilozeni napéti

T

Vzorek | |Hrot

/

:_‘f_!:.:
|
=T D eV
Ey, = .
C Ey,
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STM - princip méreni

mechanicky posuv vzorku ke hrotu

prilozeni napéti mezi hrot a vzorek = jemny posuv vzorku ke hrotu pomoci piezokeramiky
(prevod elektrického signdlu na mechanicky pohyb) = detekce proudu
* velikost mezery byva < 1 nm, proud radové nA, napéti mVaz Vv

skenovani po bodech na jednom celém radku ve sméru osy x (tzv. slow-scan), nasleduje posun o
jeden krok ve sméru osy y (tzv. slow-scan) a opét skenovani ve sméru osy x

Control voltages for piezotube

Tunmeling Distance control
current amplifier and scanning unit

Piezoelectric tube
with electrodes

Tunneling
| voltage

Data processing
and display
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STM - reZimy méreni

1. ReZim konstantni vysky
* pozice sondy ve sméru osy z se neméni (nahoru/dolu)
* uklada se informace o velikosti tunelovaciho proudu v daném bodé x, y

* presnost a rozlisSeni je dano stabilitou fixované polohy a dynamickym rozsahem snimac
proudu

* nevyhoda: vysoké vyénélky vzorku mohou zpUsobit poskozeni sondy i vzorku samotného

2. RezZim konstantniho proudu

* v kazdém bodé nad vzorkem se udrzuje konstantni hodnota proudu — korekce vysky Az

* priskenovani vzorku se ukladaji hodnoty: x, y, Az (pfip. odpovidajici zména napéti na
piezokeramice AV,)

e udrzovani konstantniho proudu se déje pomoci pridavného obvodu zpétné vazby

* presnost je urCena nastavenim zpétné vazby

* nevyhoda: pfitomnost nevodivych necistot a vzorku muze ,, zmast” zpétnou vazbu = zaryti
sondy do vzorku, protoze zpétna vazba se snazi dosahnout nastavené hodnoty proudu

Rezim konstantni vysky Rezim konstantniho proudu
v '

Vliv vzorku na kvalitu zobrazeni
* zavisi na vodivych vlastnostech vzorku




Hroty pro STM

* zakladni vlastnosti: musi byt vodivy a ostry
* dfive se pouzival rozstfizeny drat — Ize dosahnout rozliseni asi 1 nm

Ptir-04 5.0kV 32.5mm x400 SE 100um  PtIr-05 5.0kV 32.3mm x5.00k SE

STM hrot pfipraveny stfihanim. Vlevo celkovy tvar hrotu, vpravo detail ostrého konce.

* soucasnost: ptiprava hrotll metodou chemického leptani
* reprodukovatelnost pfipravy, hrot bez necistot
* vhodné kombinovat s dalsi metodou — odstranéni oxidickych vrstev, zihani v elektrickém poli, aj.
* lze pfipravit idedlni hrot: Cisty, zakonceny jednim atomem, dostatec¢né tuhy
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Hroty pro STM

Priprava hrotu z wolframu
» elektrochemické leptani pomoci stejnosmérného nebo stfidavého proudu

Stejnosmérny proud

e drat upevnény na mikro-posuvném Sroubu je ponoren do elektrolytu (NaOH nebo KOH) a
zapojen jako anoda (napéti 13 V), katoda je sténa valce

e tvar a polomér hrotu je dan meniskem vytvorenym po ponoreni hrotu do elektrolytu

e Cim je meniskus kratsi, tim je vysledny hrot tupéjsi

* poloha menisku je udrzovana konstantni diky polohovacimu Sroubu

* leptani probiha rychleji po stranach nez z Cela

» vytvari se soucasné dva hroty, protoZze odleptana vrstva tece po draté dol(

* kvalita hrotu zavisi na rychlosti, s jakou je vypnuto napajeni po leptani dratu a na délce ponorené
casti

Stridavé napéti
* leptanije rychlejsi nez u stejnosmérného proudu
e vyrobeny hrot je kénicky, ale méné ostry

W drat

Hrot z platiny
* vyroba hrotu chemickym leptanim

Pouzivaji se i hroty z molybdenu, zlata, niklu 34



Aplikace STM

Struktura povrchu krystalu Si (111) 7x7
* prvni priklad aplikace STM pro studium povrchu
monokrystalu

Struktura uhlikovych nanotrubicek

Povrch rekonstrukce Si(111) 7 x 7, zobrazeny pomoci
STM s vyznacenou elementarni bunkou

Uhlikovd nanotrubicka: vlevo model, vpravo STM atomarni zobrazeni povrchu

Studium molekul adsorbovanych na povrchu latek

35
Zobrazeni molekuly na povrchu (vlevo) a prislusny model (vpravo)



Metody pribuzné STM

* rozvoj skenovaci metody STM ved| ke vzniku celé rady odnozi, které jsou vsak jiz dost specializované

Nékteré priklady:

Skenovaci kapacitni mikroskopie (SCM)

e vyuziva kapacitu mezi specialné stinénou sondou a vzorkem

* meéfi se derivace sily podle vzdalenosti pfi pfilozeném stejnosmérném napéti, velikost rozladéni
rezonancniho obvodu nebo vysokofrekvencni C—U zavislosti

* poutziva predevsim k mapovani rozloZzeni koncentrace dopant( (primési) v polovodicich

Teplotni skenovaci mikroskopie (SThM)
* mapovani teploty a teplotni vodivosti
e povrch vzorku je skenovan pomoci mikrotermoclanku (napf. W a Ni)
* jeden kov je nosny a odizolovany kromé Spicky
* naizolacnivrstvu je druhy kov — spojeni kov(i pouze v oblasti Spicky
* termoclanek je zahfivan proudem a je mérena zmeéna termonapéti pfi priblizeni ke vzorku (vzduch
ma mensi tepelnou vodivost)
e variace termonapéti odrazi zmény v tepelné vodivosti vzorku

Skenovaci tunelova potenciometrie (STP)

* oproti klasické STM vyuziva dve elektrody prilozené na protilehlé strany vzorku

* tunelovaci napéti na hrotu je stfidavé a méfri se tunelovy proud

* stanoveni rozloZeni potencialu podél povrchu (napf. zkouseni polovodi¢ovych soucastek)




Metody pribuzné STM

Mikroskopie iontovou sondou (SICM)

* vzorek je ponoren do elektrolytu

* sonda s elektrolytem ve tvaru mikropipety s hrotovym otvorem

* elektrody ve vzorku a mikropipeté méri béhem skenovani iontovou vodivost
» vodivost zavisi na topografii vzorku — napf. membrana s poéry

glass nano pigette

pc <+—> =

== live cells

: -

Xy scanner

37



Skenovaci opticka mikroskopie v blizkém poli (SNOM/NSOM)

Metody pribuzné STM

spojeni optické mikroskopie blizkého pole s mikroskopii se skenujici sondou
pohyb skenujici sondy je zajistén pomoci piezoelektrické vidlicky

oscilace vidlicky pfi rezonancni frekvenci

zména frekvence udava informaci o zméné interakce a vzdalenosti vidlicky od vzorku (zpétna

vazba)

: ——  sample
IR o ——  substrate

-

PMT

Tuning Fork Feedback

<=

Electrical

Contacts Optical
_l: J iber
Near-Field | i

Specllmen llumination
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