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I skal i denne gvelse stifte bekendtskab med vores skanning probe mikroskop-
er med udgangspunkt i temaet om carbon nanorgr.

Det forudsattes at I har leest denne vejledning, nar I kommer til gvelsen.
Meget af den kan I lzese hurtigt igennem og vende tilbage til, nar I sidder ved
mikroskopet, men vi regner med at I har sat jer ind i, hvordan mikroskoperne
virker, og hvad gvelserne gar ud pa.

I skal lave fglgende malinger:

e STM: Oversigtsbillede af grafitoverflade.
e STM: Atomar struktur af grafit.

e AFM: Maling af kalibreringsgitter.

e AFM: Maling af carbon nanorgr pa guld.

Nogle af opgaverne i lgbet af vejledningen skal lgses og afleveres med
rapporten. I vil fa at vide hvilke.

Seerligt vigtigt er det at I ud fra jeres STM malinger maler gitterafs-
tandene i grafit og sammenligner med tallene i figur 4.1.

Ligeledes er det centralt at I maler tykkelse og leengde af nanorgrene
udfra jeres AFM billeder.

Da vi lgbende prgver at forbedre gvelserne lytter vi meget gerne til bade
ris og ros.

God forngjelse.
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Kapitel 1

Skanning Probe
Mikroskoper, SPM

Nar folk snakker om mikroskoper, mener de som regel optiske mikroskop-
er. Men ordet betyder sadan set bare et apparat til at se pa sma ting .
Vi skal her beskaftige os med en helt anden type mikroskoper; de sakaldte
Skanning Probe Mikroskoper, forkortet SPM. I et optisk mikroskop bliver
alle billedpunkterne dannet samtidig. I et SPM bliver billedpunkterne dan-
net ét for ét. Det foregar ved at en probe, ogsa kaldet tip, nal eller spids, i
hvert enkelt billedpunkt tager en maling. Billedet bliver sa dannet ved, at
man tildeler veerdien af malingen i hvert enkelt billedpunkt en farve. Var
malingen hgj bliver den tilsvarende pixel lys, og vice versa. Den samme idé
med billeddannelse ud fra lokale malinger kendes jo ogsa fra vejrudsigten,
hvor Europakortet farvelsegges alt efter, hvor varmt der er de pagaeldende
steder.

Nar man i forbindelse med SPM taler om at skanne prgven, betyder det,
at den probe man anvender bevaeges henover prgven én linie ad gangen,
indtil man har daekket hele det felt, man gnsker at danne et billede af. Det
minder lidt om at laese en tekst, hvor man bogstav for bogstav og linie for
linie afkoder teksten.

Man kan bruge mange forskellige prober og mange forskellige vekselvirk-
ninger. Vi skal dog i disse gvelser kun beskeaeftige os med to: Skanning Tunnel
Mikroskopi, STM, og Atomic Force Mikroskopi, AFM.

Disse to medlemmer af SPM familien er afgjort de bedst kendte og de
mest benyttede. STM benyttes hovedsageligt i forskningen, og var den forste
type SPM, der blev opfundet. AFM benyttes i mange hgjteknologiske virk-
somheder og er den mest alsidige type SPM.

'Fra graesk mikrds, lille, og skopein, betragte
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1.1 Nanoteknologi

SPM er nogle af de vigtigste hjselpemidler i nanoteknologien. I Nanoteket
her pa Institut for Fysik giver vi de studerende mulighed for at stifte bek-
endtskab med disse veerktajer allerede tidligt i studiet. STM bruges andre
steder pa DTU til forskning?, mens det i industrien er AFM, der anvendes.

Noget kan siges at vaere nanoteknologi, hvis det har funktionelle struk-
turer pa en skala mellem 0,1 og 100 nanometer. En nanometer er en mil-
liardtedel af en meter, altsd 10~?m. En nanometer er ti gange stgrre end
diameteren af det mindste atom, brintatomet, som er ~ 1 Angstrgm. For
at fa en fornemmelse for, hvor stor en nanometer er, kan vi tage dét vi
kan se med det menneskelige gje. Vi kan se ting af stgrrelsesordenen 20.000
nanometer, s& vi kan altsa ikke se nanoteknologiens forskningsobjekter med
det blotte gje. En nanometer er ca. 40.000 gange mindre end diameteren af
et menneskehar.

En nanometer er altsa en meget lille laengde! Nanoteknologien er i rivende
udvikling. Faktisk kan man i dag skrive bogstaver, der er omkring en nanome-
ter hgje. Med SPM mikroskoper kan man manipulere med overfladen af de
atomare strukturer, dvs. sendre stoffet atom for atom eller molekyle for
molekyle. T 1990 flyttede Don Eigler 35 xenon atomer pa en guldoverflade,
saledes at han skrev sin arbejdsgivers navn med atomer. Resultatet ses pa
figur 1.1.

Figur 1.1: Det bergmte billede af IBM skrevet med xenon atomer. [1]

2Ge f. eks. centrene CAMP og CINF



Kapitel 2

Scanning Tunneling
Microscope, STM

Et STM kan vise billeder af ledende materialers overflader. Mikroskopet har
en meget stor oplgsning, stor nok til at man kan se de enkelte atomer pa en
plan overflade. Metoden blev opfundet af Gerd Binning og Heinrich Rohrer
i 1981 i IBM’s forskningslaboratorier i Ziirich, hvilket de to forskere fik en
halv Nobelpris i fysik for i 1986. Den anden halvdel af Nobelprisen gik til
FErnst Ruska for opfindelsen af elektronmikroskopet i 1920’erne og starten
af 1930’erne, [2].

Et STM har ikke optiske linser, som vi kender det fra almindelige optiske
mikroskoper. Ved STM males elektrontaetheder pa overfladen af et materiale.
En meget spids nal skanner hen over materialets overflade. Nalen - ogsa
kaldet en probe eller en tip - er meget teet pa overfladen, og tippen er sa
spids, at den i princippet ender i bare et enkelt atom.

Hvis denne meget spidse nal kommer teet pa prgveoverfladen, tillader
kvantemekanikken, at der begynder at lgbe en strgm mellem de to, allerede
inden de rgrer hinanden. Dette kreever at afstanden mellem nal og prgve er
mindre end 1 nm

Ifplge kvantemekanikken er elektroner ikke sma lokaliserede kugler, der
bevaeger sig som planeterne omkring solen. Nej, de er "smurt ud”og deres
position beskrives i kvantemekanikken ikke med en position, men med en
sandsynlighedsfordeling. Det betyder at elektronerne omkring tippen i vores
STM med en hvis sandsynlighed befinder sig uden for tippen, og da det
samme er tilfeeldet for elektronerne i prgven, kan der altsa ske det at tip og
prgve kommer sa teet pa hinanden at elektronerne kan hoppe fra den ene
til den anden. Sandsynligheden for at springet sker er meget afhaengigt af
afstanden, [3], [4].

Det revolutionerende ved teknikken bag STM er, at prgve og tip kan
flyttes i skridt pa under 1 Angstrgms (10719m) laengde. Tip og prove flyttes
vha. en piezomotor, se afsnit 2.3.
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Det stgrste udsnit, vores STM kan skanne i x- og y-retningen, er 0, 5um X
0, 5um; et udsnit sa lille, at man ikke med gjet kan se, at tippen bevaeger
sig. Se afsnit 2.3.

Det er et stort problem i STM at man kun kan skanne et sa lille omrade.
Det betyder nemlig, at det er meget sveert at finde ting, som man deponerer
pa overfladen.

2.1 Tunnelering

Et STM kan som sagt male elektrontzetheden pa overflader af elektrisk
ledende materialer, og pa computeren gengive en tredimensional repraesen-
tation af overfladen. I et STM bevaeges en meget tynd metalnal, kaldet en
tip eller probe, hen over overfladen af en prgve (se figur 2.1). Tippen skanner
proven i xy-plan i linier op- og nedefter (deraf navnet skanning mikroskop).

Sampleholder

Backwardscan

—
Forwardscan

Figur 2.1: Tip, prgve og praveholder samt piezomotorer i x-, y- og z-retning.
[5]

Tunnelering er et rent kvantemekanisk effekt, men hvis vi forestillede
os at makroskopiske objekter ogsa havde en rimelig sandsynlighed for at
tunnelere, ville det medfgre at to squashspillere af og til ville opleve at
bolden ganske enkelt gik igennem vaeggen!

Tunnelstrgmmen aftager eksponentielt med afstanden, mellem tip og
prove:
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Figur 2.2: Et atom, der stikker 0.1nm ud fra tippen baerer 90 % af strgmmen.
Det er dette faktum, der giver STM sin imponerende fglsomhed.[6]

I x Viexp(—A-d-\/p) (2.1)

hvor V; er spaendingsfaldet mellem tip og prove, A er en konstant, ¢ er
middelhgjden af potentialbarrieren mellem tip og overflade. Hvis afstanden
egendres med 0.1 nm, vil tunnelstrommen sendres med ca. en faktor 10. Sa
et atom, der stikker 0.1 nm leengere ud pa tippen end de andre, beerer 90
% af tunnelstrgmmen, se figur 2.2 og formel (2.1). I et STM holdes tun-
nelstrgmmen konstant ved at holde tippens afstand til prgven konstant (z-
retningen pa figur 2.1). Da provens overflade har struktur, er man ngdt til at
haeve og szenke tippen, saledes at afstanden forbliver konstant. En piezomo-
tor i z-retningen og et computerstyret feedback loop sgrger for, at tippen
haeves og senkes parallelt med overfladens strukturer. Dette er illustreret i
figur 2.3.

Pa figur 2.3 ses et skematisk diagram af forsggsopstillingen. Pa figuren ses
tip og prove-overfladen (tippen i dette forsgg er lavet af en platin/iridium leg-
ering). Der laegges et fast spaendingsfald mellem tip og prgve ( f. eks 0.05 V).
Speendingsfaldet er positivt fra prgve til tip, saledes at tunnelstrgmmen lgber
fra tip til prove (og elektronerne lgber fra prgven til tippen). Amperemetret
maler tunnelstrgmmen, som er af stgrrelsesordenen nanoAmpere.

Amperemetrets maling af tunnelstrgmmen indgar i et feedback loop:
Hvis tunnelstrgmmen afviger fra den gnskede tunnelstrgm, sendrer z-piezo-
motoren pa afstanden mellem tip og prgve. Dermed sendres tunnelstrgmmen,
og vi starter forfra i kredslgbet, se afsnit 5.2.4. Piezomotorerne i x- og y-
retningerne sgrger for, at tippen skanner hen over prgvens overflade (som
beskrevet i figur 2.3).
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Figur 2.3: Tunnelstrgsmmen holdes konstant ved at holde afstanden mellem
tip og prove konstant. Tippen folger provens struktur.

Z-piezomotorens beveegelser giver os et billede pa prgvens overflade.
Overfladen bliver vist pa computerskeermen, hvor hver hgjde far en farve
(bakker far en lys farve, dale en mgrk). Overfladens struktur kan males med
en oplpsning ned til under en Angstrgm.

Det er dog vigtigt at pointere, at det vi afbilleder med et STM, er ikke
direkte den fysiske overfladestruktur, men derimod en kombination af over-
fladestruktur og elektrontaethed. Pa overfladen af en metallegering kan man
f. eks. se forskel pa de forskellige atomer, ogsa selv de ligger i samme plan.
Sandsynligheden for at en elektron springer fra prgven til tippen afhaenger
jo bade af, hvor langt springet er, men ogsa af, hvor mange, der kan springe.

Man kan med vores STM’er ogsa male den tunnelstrgm, der lgber som
funktion af afstanden mellem tip og prgve. Dette kan give information om
energibarrierens stgrrelse. Det skal vi dog ikke lave i denne gvelse.

2.2 Constant Height og Constant Current

Tunnelstrgommen afhaenger af tippens afstand til prgven. Strgmmen kan
holdes konstant ved at lgfte og ssenke tippen mens den skanner hen over
overfladen. Tippens bevagelser viser hermed overfladens struktur, og ved
at plotte, hvor meget tippen skal treekkes frem eller tilbage som funktion af
dens x og y-koordinater, kan vi danne et billede af overfladen. Denne méade
at male pa kaldes Constant Current Mode, da strgmmen jo holdes konstant.

Alternativt kan man slukke for feedback loopet og dermed lade tippen
skanne i en fast hgjde over prgven. Overfladestrukturen vil nu kunne ses
som variationer i tunnelstrgmmen, og det er nu de malte strgmsignaler, der
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bruges til billeddannelse. Dette kaldes Constant Height Mode.

2.3 Piezoelektrisk Effekt

For at kunne bevaege tippen med tilstrackkelig praecision bruger man som
sagt sakaldte piezoelektriske motorer eller aktuatorer. De bestar af krys-
taller, der udvider sig eller traekker sig sammen, hvis de patrykkes et elektrisk
felt. Effekten virker ogsé den anden vej; trykker man pa en piezoelektrisk
krystal, skaber man et elektrisk felt pa krystallens overflade.

Effekten kan forstas ved at se pa krystalstrukturen. Pa figur 2.4 ses til
venstre en upavirket piezoelektrisk krystal. Krystallen vil ikke have noget
ydre elektrisk felt, da ionernes ladninger indbyrdes ophaever hinanden, og
overfladeladninger hurtigt vil blive neutraliserede af ladninger indfanget fra
omgivelserne. Men deformeres krystallen vil der skabes et elektrisk felt, og
dermed en spaendingsforskel mellem krystallens sider.

Effekten udnyttes mange steder: Mikrofoner, hgjttalere, sensorer, lightere
og ure.

I et kvartsur udnyttes f. eks. en piezoelektrisk kvartskrystal, der drives
ved sin resonansfrekvens, og dermed genererer en vekselspending, som sa
kan bruges som urets puls.

I mange lightere genereres en gnist ved at sla pa en piezoelektrisk krystal,
hvilket giver en spaending hgj nok til at en gnist kan springe mellem to ledere
forbundet til krystallens sider.

,\/. R
s

* o
|

Figur 2.4: Nar en piezoelektrisk krystal udsaettes for tryk, forskydes krystal-
lens ladninger i forhold til hinanden og danner dermed et spsendingsforskel
mellem krystallens sider. Omvendt giver en patrykt spsending en deforma-
tion af krystallen.



Kapitel 3

Atomic Force Microscope,
AFM

Et AFM er velsagtens den forstaelsesmaessigt simpleste type SPM. Det fun-
gerer nogenlunde som nar en blind person danner sig et indtryk af sine
omgivelser ved hjalp af en stok. S& selvom vi sikkert allesammen har faet
at vide at: "Hov, hov, man ser ikke med fingrene!”, sa er det i AFM lige
ngjagtigt, det man gor.

AFM bruges langt mere i industrien end STM. Det skyldes en rakke
forhold,

e Man kan undersgge ikke-ledende materialer.
e Man kan skanne stgrre omrader end med STM.

e Man kan undersgge prover i vaeske, hvilket seerligt er interessant til
biologiske undersggelser.

3.1 Hvordan virker det?

Proben i et AFM er en fin nal monteret for enden af en bladfjeder'. Man
lader nalen rgre proven ganske let, saledes at nalen ved skanning er ngdt
til at beveege sig op og ned i takt med prgvens overfladestruktur. Ved at
afbillede bladfjederens beveegelser far man dannet et billede af overfladen.

3.1.1 Nal og cantilever

For at opna den bedst mulige afbildning af overfladen skal fjederen give
et malbart udslag selv for sméa pavirkninger. Den fysiske lov, der forbinder
fjederens udslag med den kraft den pavirkes af, hedder Hookes lov:

1Som regel bruges det engelske ord cantilever
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Figur 3.1: Den meget fine nal folger prgvens overfladestrukturer ved skan-
ning. Ved hjalp af en laserstrale og en fotodiode, omsaettes nalens bevaegelser
til et elektrisk signal, som vi ved computerens hjalp kan danne et billede af
overfladen udfra. [7]

F=—-k-x (3.1)

Ifglge 3.1 er udslaget stgrrelse, x, omvendt proportionalt med fjederkon-
stanten, k. Dermed skal fjederkonstanten veere sa lille som muligt, for at
sma pavirkninger giver store udsving.

Fjederkonstanten kan udregnes séledes,

po 2wt
4 3
hvor E er Youngs modul?, og w,t og [ er henholdsvis bredde, tykkelse
og leengde af vores cantilever.

Men fjederen skal ikke bare veere blgd, den skal ogsé have en hgj reso-
nansfrekvens, for ellers bliver den for fglsom overfor mekaniske vibrationer.
Den skal kunne skanne i et rimeligt tempo henover prgven, hvilket giver staj
pa et par Hz, og sa er der rystelser i bygningen, luftstrgmme og lyd. Vi skal
altsa gerne op pa en egenfrekvens pa 10-100 kH z.

Resonansfrekvensen kan ifglge [3] udregnes som,

wo = (Z) (3.3)

2Youngs modul er en materialeegenskab, der forteeller os, hvor stift materialet er. For
silicium er E ~ 130G Pa og for aluminium er E ~ 70GPa, [8]

(3.2)
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Mekaniske vibrationer med frekvens w, der transmitteres gennem et
system med resonansfrekvens wp, reduceres med en faktor (w/wp)?. Den
hgje resonansfrekvens er dermed med til at sikre at vi far rimeligt stgjfrie
malinger. [3].

Mikrofabrikerede cantilevers af silicium giver en god kombination af lav
k og hgj wy. Derudover kan cantilevers i silicium fremstilles parallelt, saledes
at man far mange cantilevers med ensartede mekaniske egenskaber.

Pa figur 3.2 og 3.3 ses billeder af de sensorer vi bruger i vores AFM’er.
Billederne er taget med instituttets elektronmikroskop.

AccV  Spot Magn  Det WD 500 pm AccV SpotMagn Det WD Exp F—— 6um
u

c
200kV 8.0 117x  SE 22 Jakob Svagin FYS DT 5.00kV 2.0 10000x SE 22.1 22728 Jakob Svagin FYS DTU

Figur 3.2: Elektronmikroskopbillede Figur 3.3: Nalen yderst pa vores
af den siliciumchip, hvorpa cantilever bladfjeder. Det er det yderste af
med nal sidder. Alleryderst pa can- denne nal, der rgrer prgven. Krumn-
tileveren ses en lille prik. Dette er ingsradiussen af nalens spids er pa un-
nalen som ses i naerbillede til venstre der 10 nm.

3.1.2 Detektion

Nu har vi sa en nal, monteret for enden af en meget blgd bladfjeder, der
skannes henover prgven, hvorved nalen, og fjederen, vil fglge overfladens
konturer. Udfordringen er nu at male nalens bevaegelser med nanometer
praecision eller bedre. Udover at vaere meget praecis ma vores detektion ikke
forstyrre nalen eller skabe stgj, og s& ma metoden gerne kunne bruges bade
i luft, veeske, vakuum og til lavtemperaturforsgg.

Der findes flere forskellige metoder til at ggre dette. Den metode som
bruges i vores AFM er langt den mest almindelige og kaldes optisk detektion
eller laser detektion.

Under fremstillingen af vores cantilevers lsegger man et reflekterende lag
pa bagsiden, sdledes at den virker som et spejl. Man fokuserer sa en laser-
strale pa cantileveren, lige over nalen, og enhver bevaegelse af cantileveren
vil resultere i en tilsvarende bevaegelse af den reflekteree laserstrale, som let
kan males med en todelt fotodiode.

Den kraft som laserstralen pavirker cantileveren med er meget lille, sa
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den kan vi se bort fra®. Ved malinger ved meget lave temperaturer skal man
dog overveje om laserstralen giver anledning til lokal opvarmning, men for de
fleste anvendelser er det ikke et problem. Hvis man laver AFM malinger pa
prover i veeske, kreever det selvfglgelig at veesken er gennemsigtig for laserens
bglgeleengde og at brydningsindexet ikke sendrer sig i lgbet af forsgget.

Laserstralen reflekteres som sagt op pa en todelt fotodiode, se figur 3.1.
En fotodiode er kendetegnet ved at den skaber en strgm proportional med
det antal fotoner, den absorberer. Lad os kalde strgmmen generet af fotodi-
oden to halvdele for henholdsvis 14 og Ip. Vi kan dels male de to signaler,
hver for sig, men ogsa kigge pa differensen 14 — Ig. Denne differens vil veere
0, hvis der lige meget lys pa de to halvdele, positiv, hvis I4 er stgrst og vice
versa.

Man lader nu den reflekterede laserstrale ramme begge fotodiodens to
halvdele, saledes at differensen er 0. Nar lysstralen bevaeger sig, vil forskellen
for sma udsving mellem 4 og Ip veere proportional med bevaegelsen, og man
kan dermed registrere cantileverens bevagelser.

3.2 Constant Height og Constant Force

Et AFM kan bruges pa flere mader. Vi skal se lidt pa den metode, der
kaldes Contact Mode. Som navnet antyder er der fysisk kontakt mellem
nalen og prgven. Hvis vi kender cantileverens fjederkonstant, kan vi lade
den presse ned imod prgven med en bestemt kraft, typisk 5 — 20nN. Vi
maler hele tiden cantileverens beveaegelser, og ved at lade et computerstyret
feedbackloop justere nalens z-position kan vi holde kraften konstant. Dette
kaldes Constant Force Mode. De fleste AFM malinger laves pa denne made.
Billederne dannes ved at plotte feedbackloopets output, som funktion af
nalens x, y-koordinater.

Alternativt kan vi slukke for feedbackloopet og derved lade nalen skanne
i en bestemt hgjde over prgven. Dette kaldes Constant Height Mode. Billed-
erne dannes ved at plotte differenssignalet fra fotodioden som funktion af
nalens x, y-koordinater.

3.3 Tipfoldning

Fzenomenet tipfoldning® betyder at ved SPM forsgg bliver tippens struktur
blandet sammen med strukturen af den prgve man undersgger, se figur 3.4.

Man gor sig derfor store anstrengelser for at producere sa spidse tips som
overhovedet muligt. Efterhanden som de bliver slidt vil tipfoldning ggre det

3Lyser vi med en laserpegepind pa et almindeligt spejl udgver vi en kraft pa ~ 10pN,
og den laser vi har i vores AFM er vaesentligt svagere. Lysets kraft bruges dog i en sakaldt
optisk pincet til at fastholde mikroskopiske objekter, [9].

“ofte bruges det engelske Tip Convolution.
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Figur 3.4: Hvis prgvens strukturer er skarpere end tippen, vil det ggre
billedet uskarpt.

sveerere at fa gode billede af sma strukturer.

Pa de tips vi bruger til AFM undersggelser i nanoteket har tippens y-
derste del en krumningsradius pa ~ 10 nm. Man kan derfor regne med at
alle strukturer bliver ca. sa meget bredere.



Kapitel 4

Provematerialer

4.1 STM prgver

4.1.1 HOPG

HOPG grafit (Highly Oriented Pyrolytic Graphite) er en relativt ny form for
ren carbon, der ligger i parallelle lag. Med vores STM kan vi direkte male
krystalstrukturen af et sadant lag. Atomerne ligger i et hexagonalt gitter
som vist i figur 4.1. De tre gra atomer i figur 4.1 har et naboatom i gitter-
laget nedenunder, mens de tre hvide atomer ikke har en nabo nedenunder.
Elektrontaetheden er stgrre hos de atomer, der ikke har et underliggende n-
aboatom. Derfor ser det pa skeermen ud som om, disse atomer ligger hgjere
end de andre, hvilket de reelt ikke ggr .

Grafitprgven bestar af lag af atomer, som vist til hgjre pa figur 4.1.
Da bindingen mellem atomlagene er svag, kan man rense grafitproven ved
at rive de(t) gverste lag af med et stykke klisterband. Afstanden mellem
atomlagene er 0,34nm. Afstanden til nsermeste atom er 0, 14nm. Afstanden
mellem to ”lyse”eller to ”gra” pletter er 0, 25nm - altsa leengere end afstanden
mellem to naboatomer. Dette skyldes fornsevnte forskel i elektrontsetheder
atomerne imellem. I gvelsen kan I male efter, om de eksperimentelle afstande
passer med de teoretiske. Det er som regel kun muligt at skelne afstanden
pa 0,25nm pa STM billederne. Se figur 7.2 og figur 7.3

4.2 AFM prgver

4.2.1 Kalibreringsgitter

Dette gitter er fremstillet ved hjelp af de samme ultrapreecise teknikker,
som man benytter til fremstilling af bade mikroprocessorer og sensorer til
AFM. Gitteret bestar af et mgnster af firkantede fordybninger, der er setset
ned i overfladen, og vi ved meget praecist, at de er bum brede og 98nm dybe.

13
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Figur 4.1: Strukturen af HOPG grafit

d:\nanosurfAeasyscan\aul69846.ezd
Datatypes[1], Views[2]
0 05 ZOutput[0:256,256] - Plain - Top\iew

Figur 4.2: En guldoverflade set med vores STM
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Dette bruges til at sikre sig at de afstande og dybder man maéler pa andre
prover er rigtige.

4.2.2 Nanorgr pa guld

For at sikre os at vi har fundet en god metode til at fordele vores nanorgr
pa en prgve, kan vi tage oversigtsbilleder med AFM. Vi kommer ikke til at
kunne se nogen struktur pa det enkelte nanorgr, men vi kan fa en idé om,
om det er hablgst at lede efter dem med STM.

Desvaerre kan vores AFM’er kun kgre i Contact Mode. Det medfgrer at
vi skubber nanorgrerne rundt pa overfladen. For at forhindre dette har vi
lavet nogle prgver, hvor vi efter deponeringen af nanorgrerne, har padampet
50 A guld. Dette er ikke nok til at deekke nanorgrerne med et jeevnt lag guld.
Istedet vil det saette sig i sma klatter rundt omkring, men det er nok til at
vi undgar at de bliver skubbet rundt.
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EasyScan STM

De STM’er vi har kgbt til Nanoteket er fremstilles af firmaet Nanosurf i
Schweiz og er af typen EasyScan, [5]. Manualerne til bade STM, AFM og
til softwaren, ligger pa alle nanotekets computere. Her kan man finde megen
nyttig information, og meget af denne vejledning baserer sig da ogsa pa
disse manualer. Mikroskoperne udmeerker sig ved at veere sma, transportable
og lette at betjene. Pa billedet herunder ses selve STM’et. Den stenplade
som hovedet star pa er ca. 15¢cm bred. Derudover skal man bruge et par
elektronikkasser, en PC, pincetter og et par taenger.

Figur 5.1: EasyScan STM. Skannerhovedet star pa en vibrationsdsempet
stenplade.

5.1 Veer forsigtige med udstyret

Mange af delene i STM’et er meget folsomme. Rgr aldrig ved tip, de in-
dre metaldele i skannerhovedet, metaldelen af prgveholderen eller prgverne.
Nar de to gyldne metalholdere til tippen rgres ved montering af tip, skal
der udvises den yderste forsigtighed - delene ma ikke presses eller drejes.
Udstyret er desuden fglsomt overfor rystelser og temperatursvingninger.
Selv svingninger pa 0.1° C kan gdelaegge eksperimentet. Derfor, nar I tager

16
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malinger: Hold helst dgren lukket, hop ikke, ryst ikke bordet, pust ikke pa
skannerhovedet osv. Nar I maler skal I vaere forsigtige med at tippen ikke
rgrer prgven, for hvis dette sker, er tippen gdelagt, og der skal klippes en
ny. I det hele taget opfordrer vi til, at I er omhyggelige og talmodige, nar
forsgget udfgres. Til gengeeld kan I sa fa nogle flotte resultater!

Figur 5.2: Til venstre kigger vi ind i skannerhovedet.Den runde metalcylinder
er prgveholderen og til venstre under de to gyldne elektroder ses tippen. I
midten og til hgjre ses prgveholder og prgve. Holderen bgr kun bergres pa
plastikdelen. Prgven skal holdes med en pincet. Prgven er et 5x 5mm HOPG
monteret pa en metalplade.

5.2 Betjening af mikroskopet

5.2.1 Produktion og montering af tip

Scanning tunneling mikroskopets probe eller tip er en meget spids met-
alnal. Vi producerer selv tippen ved at klippe en platin/iridium trad, der
har en diameter pa 0, 25mm. Traden ma ikke rgres med fingrene; den holdes
med en spidstang eller en pincet. Fgrst renses pincetter, wireklipper og spid-
stang med ethanol eller lignende, som haeldes over redskaberne og fordamper.
Dette skal selvklart forega i stinkskab eller under et punktsug. Ved gvelsens
start burde redskaberne veere rene, og I kan roligt bruge dem. Et stykke wire
pa ca. %cm klippes og rives over pa skra, som vist pa figur 5.3. Det er ved, at
wiren bliver revet over, at spidsen sommetider ender i bare et enkelt atom.
Se billede af spidsen af tippen i figur 5.5.

Nar tippen er klippet, ma spidsen ikke rgre ved noget. Under montering
skal man passe pa ikke at rgre spidsen af tippen med pincetterne. Efter
montering skal man passe pa, at tippen ikke rammer prgven (”crasher”).
Hvis dette sker, lyser lampen pa skannerhovedet rgdt, og der skal klippes
en ny tip. Desveerre har softwaren ikke en funktion, der husker nar tippen
har crashet, sa man kan komme i tvivl. Generelt handler det om at sa leenge
man far gode billeder er tippen OK. Kunsten er sa at bedgmme, hvad der
er et godt billede. Se evt. fig 5.10

Tippen monteres pa tipholderen som vist pa figur 5.4. Det er vigtigt,
at man ikke kommer til at vride den guldfarvede tipholder. Med en pincet
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wire /;irect\on
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pliers
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Figur 5.3: Tippen klippes/rives over
med bidetangen

Figur 5.4: Montering af tip i tiphold-
er. Ver forsigtige!!

laegges tippen ind under tipholderens buer (a 1.), og derefter lirkes den for-
sigtigt til venstre pa plads i rillen (a 2. og b). Det er sveert at klippe en
god tip, og det er sveert at montere den uden at vride tipholderne, sa vi har
klippet tippen til forsgget pa forhand. Men I for nok brug for at udskifte
tippen. Spgrg, hvis I er i tvivl om noget!

Tippen udger som sagt ikke en saerlig flot spids, sterrelsesforholdet mellem
atom og tip er som forholdet mellem en golfbold og et bjerg. Tippen virker
alligevel, fordi vi ofte er heldige, at et enkelt atom pa den ikke szerligt spidse
top af tippen sidder lidt leengere ude end de andre atomer. Hvis atomet bare
stikker 0, Inm ud, vil det meste af tunnelstrgmmen lgbe mellem dette ene
atom og prgvens atomer. Men tippen er ikke altid god, og der skal af og til
klippes et par stykker (som skal afprgves), for man far en god tip. Arbejdet
med STM’en kraever omhu, stor talmodighed og lidt held!

5.2.2 Montering af prgve

Prgverne, vi maler pa, er limet pa en metalskive med en elektrisk ledende lim.
Proven saettes fast pa den magnetiske prgveholder. Prgveholderen ma kun
bergres pa det lille sorte plastichandtag, og prgven holdes med en pincet ude
i siden pa metalskiven. Se figur 5.2. Prgveholder med prgve laosgges forsigtigt
ned i skannerhovedet uden at rgre tippen, og uden mekanisk belastning pa
piezomotoren. Skub prgveholderen med prgven henimod tippen, indtil den
er et par millimeter fra, men pas pa at den ikke rammer.

Prgven skal veere fuldstaendig ren og spejlglat. Derfor renses grafitproven
med klisterband med nogle maneders mellemrum. Fordi HOPG er lagdelt,
sidder det/de gverste lag atomer fast pa klisterbandet. Dette kaldes at klgve
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Figur 5.5: Her ses et elektronmikropbillede af en af de tippe som vi bruger
til vores STM. Den meget ujaevne spids er resultatet af at klippe/rive traden
over. Denne tip ville vi sagtens kunne bruge, og tunnelstrgmmen vil sa
lgbe mellem det yderste atom i den metalstump, der stikker ud, og prgven.
Hvilken form tippen igvrigt har pa stor skala er underordnet.

A

Figur 5.6: Stgrrelsesforholdet mellem tippen og de atomer vi gerne vil se, er
som mellem et bjerg og en golfbold
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HOPG, og er en teknik, der kan bruges pa lagdelte materialer for at opna
atomart flade substrater. (Kan ogsa ggres med mica. men da mica ikke er
ledende kan vi ikke bruge det til STM undersggelser). I skal ikke forspge at
klgve prgverne, medmindre T far besked.

Rgr aldrig ved nogen af prgverne med fingrene.

5.2.3 Nerm prgve til tip

Nar prgve og tip er installeret, saettes det gennemsigtige plasticlag over,
sa tippen kan ses gennem det indbyggede forstgrrelsesglas. Seet strgm til
den hvide kontrol-elektronik boks. Lampen pa kontrol-elektronikboksen vil
blinke rgdt, mens lampen pa skannerhovedet lyser orange. Start easyScan
programmet pa computeren. Der kommer et 'Process Window’ frem, mens
programmet indlaseser data fra kontrolelektronikken. EasyScan programmet
har fire vinduer: ’Scan Panel’, "View Panel’, ’Feedback Panel’ og ’Approach
Panel’ (se figur 5.7). Tryk forst pa ’Default’ i 'Feedback Panel’. Dermed
justeres tunnelstrgm og speendingsfald mellem tip og preve til veerdier, der
passer til grafit.

Window 7
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Figur 5.7: Fire vinduer kommer frem, nar EasyScan programmet abnes

Nu skal prgven nsermes til tippen. I ’Approach Panel’ trykkes pa ’] 7,
mens I i plastiklagets forstgrrelsesglas holder gje med, at tippen ikke rammer
proven. Kig gerne pa tippens spejlbillede i proven for at fa fornemmelse
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for afstanden. P& denne made mindskes afstand mellem tip og prove til en
brgkdel af en millimeter.

Nar afstanden mellem prgve og tip er lille, men stadig til at se i forstgrrel-
sesglasset, startes den automatiske afstandsreducering ved at trykke pa ’Ap-
proach’. Nu overtager computeren arbejdet. Ved skiftevis at male tunnel-
strgmmen og naerme prgven til tippen (i skridt af ca. 1 Angstra&m) rykkes tip
og prgve sammen, indtil afstanden kun er omkring 1nm. Imens blinker lamp-
en pa skannerhovedet orange og grent. Nar afstanden er ca. 1nm, lyser skan-
nerhovedets lampe grgnt. Approach-proceduren tager maksimalt et minut,
tager det leengere, er prgveholderen sandsynligvis lidt beskidt, og den kgrer
derfor ikke frem. Inden man gar igang med at rense prgveholderen, kan man
prove at ssette stepsize i ’Approach Panel’ op til 80 %. Hvis dette ikke virker
kan man prgve at trykke "Withdraw’ og derefter ’1’. Nu er prgven trukket
lidt veek fra tippen, og man kan s med fingrene traekke prgveholderen veek
fra prgven, dreje den lidt og sa gentage approachproceduren. Hvis skan-
nerhovedets lampe lyser rgdt i stedet for grent, rgrer tippen overfladen af
prgven, og en ny tip skal klippes (ga til afsnit 5.2.1).

5.2.4 Feedback loopet

Ved feedback forstas at ét system sender besked til et andet system, der sa
justerer det forste udfra beskederne. Vi kender det fra nzesten alt, hvad vi
foretager os. Nar vi cykler, maler vores sanser hele tiden vores, og andres,
positioner og hastigheder, og sender besked til vores muskler, der sé justerer
vores position og hastighed, og sa fremdeles.

I vores STM! maler mikroskopet hele tiden den tunnelstrgm, der lgber
mellem tip og prove, og feedback loopet justerer sa tippens position, saledes
at tunnelstrgmmen holder sig pa den fastsatte veerdi.

I ’FeedBack Panel’ er der to parametre, der styrer, hvordan loopet virker;
'P-Gain’ og 'I-Gain’. For dem begge geelder det at gges veerdien med 1,
fordobles hastigheden af loopet. Mikroskopet bliver altsa hurtigere til at
justere positionen af tippen. Dog kan veerdierne blive sa hgje at systemet
bliver overfglsomt. Det betyder at selv meget sma afvigelser fra den fastsatte
strom, vil medfgre en voldsom justering af tippens position. Stgj af denne
type vil dukke op som sma hurtige svingninger i 'LineView’. Hvis dette sker
skal T saette veerdierne ned.

Generelt er det bedst at kgre ved en indstilling, hvor mikroskopet er sa
teet som muligt pa denne overfglsomhed.

Veaerdierne i 'P-Gain’ og ’I-Gain’ bgr vaere ens eller med ’I-Gain’ 1 hgjere
end 'P-Gain’.

Hvis begge parametre sattes til 0, har man slukket for feedback loopet.
Tippen folger nu ikke leengere prgvens konturer, til gengeeld variere strgmmen

Dette afsnit geelder ogsa for vores AFM’er. Man maler s& bare kraft istedet for strgm
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i takt med konturerne. Sa hvor billedet af prgven for var i vinduet ’Z-Output’
er det nu i ’Current’. Begge malemetoder kan bruges, prgv jer frem med,
hvad der giver det bedste resultat.

Hvis man slukker loopet helt, er der dog en god chance for at tippen
med tiden ramler ind i prgven. Det er derfor bedst ikke at slukke helt for
loopet, men at szette 'P-Gain’ til 0 og ’I-Gain’ til 2.

5.3 Malinger

Husk under alle de kommende malinger, at tage billeder og gemme dem un-
dervejs: Klik pa "Photo’ i ’Scan Panel’. Hermed skannes billedet feerdigt, og
der tages et "fotografi”. @nsker I at tage billedet for mikroskopet fuldender
sit scan skal I trykke ’Stop’ og derefter 'Photo’.

Billederne skal I gemme pa maskinens harddisk i en mappe under "My
Documents’ forsynet med enten dato eller jeres navne. Hvis 1 vil arbejde
videre med billederne, skal I gemme dem som .ezd filer, ellers kan I gemme
dem som .bmp billeder, der kan lases af de fleste billed og tekstbehan-
dlingsprogrammer?. I skal ogsa gemme jeres filer pa jeres CampusNet konto.

Nu er vi parat til at starte malingerne®. Tryk pa 'Full’ i Scan Panel’,
sa tippen skanner det stgrst mulige billedfelt, som er et kvadrat med en
sideleengde pa omkring 500nm. Start malingen ved at trykke 'Start’ i ’Scan
Panel’. ’Start’ sendres dermed til ’Stop’ - tryk pa ’Stop’, hvis der er noget
galt med malingerne. Det kan f.eks. veere, at tippen ”crasher” (dioden i skan-
nerhovedet lyser rodt) eller tippen er for langt vaek (skannerhovedets diode
lyser orange). I disse tilfeelde skal tippen trackkes lidt tilbage og neermes
proven igen (tryk "Withdraw’ og dernzest ’Approach’ i ’Approach Panel’).

"LineView’ vinduet i 'Scan Panel’ viser de enkelte skannede linier fra
siden, mens "TopView’ vinduet viser hele det skannede udsnit fra oven (se
figur 5.8). Linien i 'LineView’ skal helst vaere stabil og ikke hoppe op og ned.
Hvis linien er meget ustabil, skal der klippes en ny tip. Tippen er god nok,
hvis linien i 'LineView’ og billedet i "TopView’ reproduceres nogenlunde,
dvs. hvis billedet ikke forandrer sig saerligt meget ved forskellige gennemlgb.

Prgvens overflade ligger naesten altid en smule skeevt i forhold til den
plan, der er ortogonal til tippen. Dette er vist skematisk i figur 5.9. Firkant
A viser det udsnit, der ses i 'LineView’. Der skal justeres for, at prgven ligger
en smule skaevt (dette er justeret i figur 5.8). I 'LineView’ kan det godt se ud
som om prgven bare er helt flad og det eneste I ser er en helt vandret linie ved
0. Dette er nok fordi jeres "ZRange’ er sa stor at prgvens overfladestruktur
slet ikke kan ses. Szt 'ZRange’ ned indtil linien i ’LineView’ begynder at
vise struktur. Herefter justerer vi skanneplanets haeldning:

2Dog ikke af IWTEX, der kun arbejder med vektorgrafik.
3Det kan veere at jeres program er sat til at starte med skanningen nar approach er
fuldfgrt. I sa fald trykker I bare 'Full’ for at fa et stort oversigtsbillede.
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Figur 5.8: Saledes kunne vinduerne i ’ScanPanel’” se ud ved en god maling
af HOPG grafit
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Figur 5.9: Det plan som mikroskopet skanner skal justeres i forhold til
provens overfladeplan, saledes at de to planer er paralelle.
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4.

. Forst sendres haeldningen i forhold til x-aksen pa "X-Slope’. "Pil op’

drejer linien mod uret og vice versa.

. Nar linien i ’LineView’ ligger vandret, tastes veerdien 90 ind for 'Rota-

tion’. Dermed ses skanningslinien i y-retningen (firkant B i figur 5.9).

Nu rettes der pa heeldningen for "Y-Slope’, indtil linien i ’LineView’
ligger vandret.

Seet til sidst veerdien for 'Rotation’ tilbage til 0 igen.

Nu skulle I gerne veere klar til at tage malinger, og pa skeermen skulle 1
gerne have et oversigtsbillede.

5.3.1 Atomar oplgsning

Malinger pa nanometerskalaen er meget fglsomme overfor vibrationer og
temperaturvariationer. Luk dgren og undga for mange beveegelser og stgj i
lokalet. Lad evt. lovende malinger kgre et stykke tid, sa de stabiliseres (10-15
minutter). Atomar oplgsning nas ved 5 skridt:

1.

"Z-Range’ angiver hvor store hgjdevariationer vi kan male. Det er hen-
sigtsmaessigt at indstille denne parameter, sa vi udnytter skalaen mest
muligt. Sa hvis linien i 'LineView’ er helt flad og uden struktur, ssettes
Z-range ned indtil vi tydeligt kan se hgjdevariationerne.

. Nu mindsker vi udsnittet, der skannes. Klik pa Zoom’ og tegn med

musen en firkant pa det sted, der ser mest plant ud pa billedet i
"TopView’. Det vil sige, et sted hvor der er mest ensfarvet. Nar firkan-
ten tegnes, dukker et "Tool Info Panel’ op, som viser stgrrelsen af
udsnittet. Stgrrelsen ’Size’ skal veere mellem 30 og 50nm. Den tegnede
firkant kan forstgrres/formindskes/rykkes med musen. Nar I har val-
gt jeres udsnit, dobbeltklikker I pa firkanten (eller trykker pa "Apply’
i 'Tool Info Panel’), og det valgte udsnit vil nu fylde hele billedet i
"TopView’ og 'LineView’.

Reducer 'Z-Range’ yderligere til ca. 6nm eller 3nm ved at trykke pa
piletasten, men hold gje med at linien i 'LineView’ ikke gar udenfor
vinduet. Hvis dette sker, er der risiko for at tippen ”crasher”. Juster
evt. endnu en gang pa haldningerne i "X-Slope’ og ’Y-Slope’, hvis
ngdvendigt.

. Atomare strukturer kan ses pa en ’ScanRange’ mellem 3nm og Tnm,

med 'Z-Range’ pa ca. 1,5nm. Sat disse veerdier ind ved forst at re-
ducere ’ScanRange’ og dernaest ’Z-Range’ med piletasten. Leg evt. lidt
med veaerdierne, de kan oftest reduceres yderligere. Hold gje med, at
linien i ’LineView’ ikke gar udenfor vinduet. Hvis dette er ved at ske,
skal veerdien af 'Z-Range’ heeves.
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5. Skan evt. hurtigere ved at seette 'Time/Line’ i ’Scan Panel” ned til
minimum for at mindske effekten af termiske bevaegelser i delene i
skanningshovedet. Dette ggr det lidt sveerere for feedbackloopet at
folge med, sa det er en afvejning man ma foretage i de enkelte tilfaelde.

Det kan veere temmelig sveert at fa billeder af god kvalitet. Spgrg evt.
jeres forsggsvejleder om rad, hvis billederne ikke er gode. Hvis det er helt
galt fat med billederne, skyldes det sandsynligvis, at tippen er ”crashet” (har
rort prgveoverfladen), og der skal klippes en ny tip (afsnit 5.2.1). Hvis tippen
er crashet, lyser lampen pa skannerhovedet rgdt. Far I gode billeder, kan
farverne i 'TopView’ sendres, ved at trykke pa ’Optimize’ i "View Panel’,
sa programmet veaelger den optimale farvefordeling. Er T ikke tilfredse med
dette kan I selv lege med farveskalaen. Dette sendrer dog ikke data, og kan
ogsa ggres bagefter.

Figur 5.10: Her ses to malinger af grafit. Billedet til venstre er tydeligvis
bedst, og det skyldes efter al sandsynlighed en bedre tip. Billedet til hgjre
er dog ikke ubrugeligt, da man kan skelne atomare afstanden.

Figur 5.10 viser to malinger af en HOPG grafit overflade. Billedet til
venstre er tydeligvis af meget bedre kvalitet, end billedet til hgjre. Billedet
til hgjre er ogsa en god maling, da det er muligt at skelne atomafstande pa
billedet. Kvaliteten af malingerne heenger forst og fremmest sammen med
kvaliteten af tippens spids. Herudover er den stgrste fejlkilde i malingerne
upreecis kalibrering af mikroskopet: Leengde-angivelsen pa x- og y-aksen i
billedet kan veere fejlkalibreret, eventuelt fordi piezomotorerne ikke er helt
linezere. Det heksagonale mgnster kan veaere ”sammentrykt’fordi x- og y-
piezomotorerne i STM’en ikke er helt ortogonale. Andre fejlkilder er rystelser
og termiske bevaegelser i prgven og i skannerhovedets dele.

Hvis man skal male pa andre materialer, ggr man som regel det at man
checker tippens kvalitet, ved at se om man kan opnéa atomaroplgsning pa
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HOPG.

5.3.2 Stephgjde

Nar vi klgver en HOPG overflade kan vi ikke regne med at overfladen kom-
mer til at besta af et sammenhaengende atomlag. Vi vil altid fa en overflade
af terrasser. Hgjdeforskellen mellem sadan to terrasser vil veere et multiplum
af afstanden mellem to atomlag. Ofte vil det vaere muligt at finde et step,
med en hgjdeforskel pa kun ét atomlags tykkelse.

Tag et oversigtsbillede af HOPG, og find et sadant step. Det skal veere
en skarp kant. Hvis kanten ser lidt grumset ud, er det sikkert en hgjdeforskel
pa mere end 1 atomlag.
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EasyScan AFM

De AFM’er vi har i Nanoteket er lavet af firmaet Nanosurf. De er beregnet til
undervisningsbrug, hvilket betyder at de er meget brugervenlige og relativt
robuste. Til gengaeld kan de ikke na samme oplgsning som et professionelt
AFM.

6.1 Betjening af mikroskopet

De geelder med AFM’erne som med STM’erne: Veer forsigtig med udstyret!
Er Ii tvivl om, hvorvidt I gor tingene rigtigt sa sporg.

De sensorer vi bruger til AFM er mikrofremstillede i silicium, se afsnit
3.1.1. De koster et par hundrede kroner stykket, sa det er ingen katastrofe,
hvis der ryger én en gang imellem, men hold det venligst pa et minimum.

I ma ikke selv skifte sensoren i jeres AFM! Hvis cantileveren knekker,
ma I sporge om hjelp.

Mikroskopet star pa en lille vibrationsdeempet plade, se figur 6.1. Denne
plade er med til at fjerne stgj fra omgivelserne, som mikroskopet er meget
fglsomt overfor. Men man kan placere mikroskopet, hvor man vil, det behgver
ikke sta pa pladen. Vil man undersgge kvaliteten af den nye lakering som
bilen har faet, tager man sit AFM og stiller det direkte pa taget af bilen. Til
alle de forsgg som er beskrevet her, skal det dog blive staende pa pladen.

For I starter EasyScan programmet pa computeren, skal I tende for
stromforsyningen til de to elektronikkasser. Nar dette er gjort skulle den
rgde diode pa den ene kasse gerne sta og blinke. Nar I ser det, kan I starte
programmet. Computeren kommunikerer nu med mikroskopet, for at finde
ud af om det er et STM eller et AFM.

Nar det er sket abnes der 4 vinduer, ’Scan Panel’, "View Panel’, 'Feedback
Panel’ og ’Approach Panel’ (se figur 5.7).

Men inden vi kan begynde malingerne skal vi have lagt en prgve i mikro-
skopet. Til alle de her beskrevne forspg seettes proverne fast pa et stykke
dobbeltklebende tape pa den lille stalplade, der er forsynet med magneter
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Figur 6.1: EasyScan AFM.

nedenunder.

Sgrg for at mikroskopets tre ben er indstillet saledes at prgven kan
skubbes ind under mikroskopet, uden at komme i neerheden af sensoren.
Kig godt efter, for I starter!

Nar prgven ligger under sensoren, ssenker I ved hjelp af de 3 skrueben
mikroskopet ned imod prgven. Sgrg for at mikroskopet ikke kommer til at
sta skrat. Nar I er et par mm fra proven skal I til at bruge de to linser der
sidder i mikroskopet. I den venstre linse ser I ned pa sensoren ovenfra. I den
hgjre ser I den fra siden. Se figur 6.2

Brug lidt tid pa at orientere jer gennem linserne, og hold udkig efter
spejlbilledet af cantileveren. Nar I har faet gje pa skyggen, kan I fortseette
med at seenke mikroskopet med de 3 skruer. I skulle gerne ende et par mm
fra prgven, samtidig med at mikroskopet skal st& vandret.

Nu skal vi bruge ’Approach Panel’ i programmet. Med '’ og ’|’ jus-
teres sensoren i forhold til prgven indtil afstanden er omkring 1 mm. Sa
trykker I pa ’Approach’, og nu overtager computeren styringen. Den saenker
nu nalen ned imod prgvens overflade imens den hele tiden maler cantileverens
afbgjning som beskrevet i 3.1.2. Nar nalen rammer prgvens overfladen, b-
egynder afbgjningen af cantileveren. Den stopper fgrst nar vi nar den kraft
som er sat i '"FeedBack Panel’. Som udgangspunkt er den sat til 20 n/N. Nar
denne kraft nas, starter skanningen.

Start altid med at tage et oversigtsbillede. Man skanner altid et k-
vadratisk billede og sideleengden indstilles i ’Scan Panel’ med parameteren
’ScanRange’. Start pa 20 — 40 um.

Nu skal vi indstille mikroskopet sddan at det plan vi skanner ligger paral-
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Figur 6.2: Her ser vi to billeder taget igennem AFM’ets integrerede linser.
Til venstre ses siliciumchippen, hvorudfra cantileveren stikker. Brug denne
linse til at udveelge et bestemt sted pa proven. Til hgjre ser vi sensoren fra
siden. Leeg meerke til at cantileveren spejler sig i prgven. Dette er afgjort
den nemmeste made bedgmme afstanden til prgven pa.

lelt med prgvens overflade. Dette foregar fuldsteendigt ens for STM og AFM,
se derfor vejledningen ved figur 5.9.

6.2 Maling af kalibreringsgitteret

Denne prgve er god at starte pa. Den har en helt plan reflekterende overflade,
og det er derfor en af de nemmeste prgver at gve sig pa, nar man skal veenne
sig til mikroskopet. Det er ogsa rart at have malinger fra dette gitter til
senere brug.

Tag bade oversigtsbilleder og nzerbilleder af de enkelte strukturer.

Et naerbillede kunne se ud som pa figur 7.1. Egentligt skulle man forvente
et billede, hvor man havde en helt plan, og dermed ensfarvet, prgveoverflade,
og sa nogle fordybninger. I stedet ser det ud som om prgveoverfladen rejs-
er sig, nar vores linieskan gar hen over en fordybning. Dette skyldes at
mikroskopets ’Autoadjust Z-offset’ funktion er slaet til. Det er en funktion,
der holder gennemsnitshgjden af alle linieskan pa 0. Denne funktion er rar at
have, da den modvirker effekterne af drift og forkerte rotationsindstillinger,
men den kan ogsa som her veaere irriterende. Man kan enten sla den fra under
"Options’ eller man kan korrigere for det bagefter. Se afsnit 7.1.

6.3 Maling af nanorgr pa guld

Overfladen af denne prgve er ogsa blank, sa det skulle veere relativt nemt at
fa gje pa spejlbilledet af cantileveren.

De prgver I skal bruge er lavet ved fgrst at laegge et lag guld pa prgvepladen,
dernaest at deponere nanorgr, og sa har vi lagt endnu 50 A guld pa, sa vi
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undgar at skubbe rgrene rundt. Skulle de alligevel flytte sig fra billede til
billede, sa saet kraften lidt ned. Det ggres i 'Feedback Panel’ med parame-
teren ’SetPoint’. Seet den ned til 5 nN.

Tag bade oversigtsbilleder og naerbilleder.
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Databehandling

Alle billeder gemmes i EasyScans eget format (*.ezd). Billedfilerne kan man
sa efterbehandle enten i EasyScan programmet eller i et andet egnet databehan-
dlingsprogram. Vi har to til vores radighed: SPIP og WSxM. Det forste
er et forskerklasse databehandlingsprogram, udviklet her pa DTU af Image
Metrology. Nanoteket har én licens til programmet, for tiden installeret pa
computeren ved det optiske mikroskop. I er velkomne til at bruge det, men
det kommer fgrst rigtigt til sin ret, hvis man har en hel del forstand pa
billedbehandling.

7.1 Billedbehandling med EasyScan

I kan foretage de fleste af de malinger I skal med det samme program, som
I bruger til at tage jeres data med: EasyScan.

Programmet er ikke seaerligt fremragende, men har den fordel frem for
WSxM at man kan veere sikker pé, at de afstande og hgjder man maéler, er
rigtige. Her en kort gennemgang af de veerktgjer I skal/kan bruge.

I ’View Panel’ kan I lege med farveskalaen, indtil I far det bedste billede
frem.

I ’Data Info Panel’ kan I se de indstillinger I brugte til at tage malingen.

I "Tools’ finder I et par nyttige funktioner.

e 'Measure Length’: Med denne funktion kan I male afstanden mellem
to punkter i billedet. Resultatet vises i "Tool Info Panel’.

e 'Measure Distance’: Kan male den vinkelrette afstand mellem to par-
allelle linier. I tegner den ene linie og placerer den anden.

e 'Measure Angle’: Kan male vinklen mellem to linier.

e 'Create a Cross-Section’: Giver jer en hgjdekurve langs den linie I
definerer. 2. aksen kommer fgrst pa nar I trykker Apply’.
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e 'Correct Scan Line Levels’: Denne funktion kan bruges til at fjerne
ugnskede effekter fra den automatiske Z-justering. Traek en linie igen-
nem punkter der burde have samme hgjde, men ikke har det. Program-
met justerer nu hgjderne. Se figur 7.1

ZOutput[0:256,256] - Average - TopView ZOutput[0:256,256] - Raw - TopWiew

ForwardScan ForwardScan

Tool Info Panel 1 x|

2 -4.14um Length: 9.46um

Y: 4.98um DeltaZ: Oum
Z: Oum

@ e

ZOutput: 0.198um

Figur 7.1: Veaerktgjet 'Correct Scan Line Levels’ kan bruges til fjerne
hgjdeforskelle skabt af den automatiske Z-justering.

7.2 Billedbehandling med WSxM

Hvis I har lyst til at lege mere med jeres billeder kan I prgve kraefter med
programmet WSxM. Det er et program som firmaet Nanotec har gjort gratis
tilgaengeligt fra deres hjemmeside, www.nanotec.es, som reklame for deres
hardware. Programmet har flere funktioner end EasyScan, og kan lave flotte
3D-billeder.

Advarsel!Der kan vare problemer med korrekt leesning af skalaerne pa
jeres billeder. I skal derfor sikre jer at malinger af leengder og hgjde i WSxM,
passer med resultaterne fra EasyScan.

Nar I abner et af jeres billeder med programmet skal I vaere opmaerk-
somme pa at der ikke er sat kryds ved nogle af de databehandligsmulighed-
er man kan seette til at kgre nar billedet abner. I gverste venstre hjgrne af
‘Open’-menuen er der fem muligheder for at veelge. De skal alle vaere valgt
fra. Vi vil gerne ggre det selv for at laere, hvad der sker.

De funktioner I skal bruge til at starte med er:

e Global Plane: Selvom I har indstillet skanneplanet i forhold til prgveplan
sa er det maske stadig en anelse skrat. Denne funktion fitter en plan
flade til jeres data og fratraekker det bedste fit.

e Equalize: Denne funktion giver jer et histogram over, hvor mange pix-
els i jeres billede der har en given vaerdi. Med venstre og hgjre musek-
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nap kan I skeere enderne af skalaen af, sdledes at jeres data bliver
spredt ud over hele farveskalaen.

e Flatten: Denne funktion tager jeres data linie for linie, og fratraekker
enten et offset, en ret linie eller en parabel. Da mikroskopet automatisk
prover at kompensere for drift ved at justere Z-offset for hver linie, sa
kan malingerne hoppe fra den ene linie til den anden. Dette retter
"Flatten’ op pa.

e 3D: Giver flotte 3D billeder af jeres data. I menuen 3D? kan I indstille
rotation, lys og meget andet. Leg med det!

Ofte vil grafitmalingerne vaere af en kvalitet, hvor man ikke kan se de
enkelte atomer - i stedet kan man se en raekke linier. Disse linier svarer til
linien gennem de hvide atomer fra figur 5.8 (se figur 7.3). Det er nemmest
at male den vinkelrette afstand mellem linierne, altsa lseengden hi figur 7.3.
Sammenlign malinger fra forskellige billeder.

Ved at bruge Pythagoras pa trekanten i figur 7.3, kan I finde afstanden
x mellem de lyse atomer. Tag sa mange malinger som muligt i billedet for
at minimere usikkerheden. Den teoretiske veerdi for x er 0.25nm.
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Figur 7.2: Linier i grafitmaling . ) )
Figur 7.3: Laeengder i grafitgitteret
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Opgaver

Opgave 1 Huvis man forestillede sig, at vi kunne lave bogstaver, der var
1 nm hgje, hvor meget tekst ville vi sa kunne skrive pa tversnittet of et
menneskehar?

Opgave 2 Et enkeltvegget kulstofnanorar(Single Walled Carbon Nanotube),
har en diameter pa ~ 1nm og en lengde pa et par ym. Den grafitprove vi
legger rorene ned pa er 5 X bmm. Hvis rorene var ligesa tykke som sytrad,
hvor stort et areal ville proven sa svare til?

Opgave 3 Man snakker om at elektronerne skal tunnelere gennem vakuum,
men vi skanner jo 1 luft ved 1 atmosferes tryk!? Hvor mange molekyler vil
der i snit vere i volumenet mellem tippen og proven?

Opgave 4 Udregn fjederkonstanten for en bladfjeder lavet af et stykke alu-
folie med dimensionerne. | = dmm, w = lmm og t = 10um. Hwvor stor
en kraft skal der til for at afbgje denne cantilever Inm? Det svarer til tyn-
gdekraften pa hvor mange gram? [3].

Opgave 5 Udregn resonansfrekvensen for forneuvnte bladfjeder af alumini-
um.

Opgave 6 Udregn resonansfrekvensen for en cantilever af den type vi skal
bruge til forsgget. | = 450um, w = 50um og t = 2um. Vores cantilevers er

lavet i silicium.

Opgave 7 Hwvor lang tid ville det tage, hvis I skulle tage oversigtsbilleder af
hele grafitprovens overflade?

Opgave 8 Mal afstanden mellem atomerne pa jeres HOPG-overflade. Se
figurene 4.1, 7.2 og 7.3.
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Opgave 9 Det menneskelige gje kan skelne objekter der er ca. 0.1 mm s-
tore. Vi forestiller os en plet med denne diameter. Lad os sige at pletten er
et enkelt atomlag tyk.

1. Vurdér pa baggrund af jeres resultater, hvor mange atomer, der er i
denne plet.

2. Vurdér, hvor lang tid det ville tage at skanne hele pletten med atomar
oplgsning.

Opgave 10 Mal hgjdeforskellen mellem to grafitlag. Sammlign med figur
41

Opgave 11 Mal bredden og dybden af fordybningerne pa kalibreringsgit-
teret. Sammenlign med fabrikantens specifikationer: XY-periodicitet = 10 pm,
dybde = 98 nm.

Opgave 12 Vurdér pa baggrund aof jeres malinger, hvad den typiske lengde
og bredde af nanorarene er. Tag hensyn til Tipfoldning og det faktum at der
er padampet 50 A Au.



Kapitel 9

Links

e www.sciencesite.dtu.dk/nano/Intro/intro.htm. God side om nanote-
knologi! Laes her detaljeret om historien bag STM, om anvendelser
og nanotubes og meget mere. Se iszer linket ”blikket rettet mod det
mindste”, under ”historier”.

o www.ulab.ku.dk. Ungdomslaboratorium, hvor de ogsa har STM, og
hvor dele af denne vejledning er taget fra.

e www.nobel.se/physics/laureates/1986 /press.html. 1986 Nobel Prisen i
fysik. Historisk baggrund for STM, forstaelig beskrivelse af teknikken.
Engelsk.

e www.nanosurf.ch/. NanoSurf’s hjemmeside. Producenten af easyScan
STM. Her findes tekniske beskrivelser og billeder af udstyret, der kan
bruges til rapportskrivningen. Engelsk.

e http://micro.magnet.fsu.edu/primer/museum. Imponerende side om
optisk mikroskopi.

e www.veeco.com/nanotheatre. Flotte billeder taget med forskellige typer
SPM’er.

e www.almaden.ibm.com/vis/stm/gallery.html. Mange flotte billeder fra
IBM’s STM-gruppe.

e www.embl-heidelberg.de/ altmann. Masser af links til sider om SPM
af alle slags.

e www.nanotec.es. Her kan man hente programmet WSxM til efterbe-
handling af billederne. Kan laese .ezd-formatet.
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