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Streszczenie

Mikroskopia sit atomowych jest jedna z powszechnie wykorzystywanych metod
pomiarowych do analizy probek w mikroskali. W pracy przeanalizowano mozliwo$ci rozwoju
mikroskopow sit atomowych (AFM) i skupiono si¢ na poszerzeniu ich mozliwosci w dziedzinie
pomiaroéw tribologicznych. W szczegolnosci pod katem pomiaréw z duzym obcigzeniem. Jest
to nierozerwalnie zwigzane z koniecznos$cig rozwoju sond pomiarowych. Parametry sond
bezposrednio wptywaja na mozliwe do przeprowadzenia pomiary, a takze na jako$¢
uzyskiwanych danych. Stad tez zainteresowanie rozwojem wilasnie tego podzespolu AFM.
Celem pracy bylo wykonanie innowacyjnych pomiaréw tribologicznych, a takze wytworzenie
specjalnych sond pomiarowych do AFM pozwalajacych na wykonanie tych badan.

W rozprawie zaprezentowano caty proces projektowania sond pomiarowych. Zaczynajac
od przegladu komercyjnych sond dostepnych na rynku i przegladu literatury dotyczacej metod
wytwarzania sond pomiarowych. Nastgpnie zaproponowano wiasng metode wytwarzania
catkowicie metalowych sond pomiarowych opierajagcg si¢ na wykorzystaniu tatwych oraz
tanich technologii — fotolitografii, galwanicznego osadzania, chemicznego trawienia.
Przedstawiono badania prowadzone nad poszczegdlnymi krokami, a takze problemy
rozwigzane w czasie prac i wynikajgce z nich zmiany. Zaprezentowano réwniez ostateczny
proces wytwarzania oraz wytworzone za jego pomocg sondy — wykonane z niklu, srebra i ztota.

Pierwszymi innowacyjnymi badaniami, do ktorych wykorzystano metalowe sondy byt
pomiar wspolczynnika tarcia pomig¢dzy warstwami super-twardych materiatow, a kulkami
z roznorodnych materialdow. Obcigzenie normalne w tych badaniach miato wynosi¢ 1 mN, aby
zblizy¢ si¢ do parametrow w docelowym zastosowaniu — warstw przeciwzuzyciowych
W miniaturowych tozyskach tocznych. Konieczne wigc byto wytworzenie sond o bardzo
wysokiej sztywnosci powyzej 1000 N/m. Sondy wykonane z niklu zgodnie z zaproponowanym
procesem wytwarzania pozwolily na osiggniecie tej sztywnosci, a takze na przyklejenie do nich
kulek jako ostrzy pomiarowych. Badane warstwy wykonane byly z nastepujacych materiatow:
weglik cyrkonu (ZrC), weglik tytanu (TiC), borek wolframu (WB) i borek weglika tytanu
(TiWB). Przeciwprébkami (ostrzami) byly kulki o srednicy 50 pm wykonane z nastepujacych
materialow: szkto sodowe, szkta borokrzemowe, tytanian baru, tytanu i cyrkonia.

Drugimi innowacyjnymi badaniami byt pomiar oporéw ruchu w miniaturowym lozysku
tocznym. Konieczne byto przeprowadzenie pomiaru w ostatecznej konfiguracji tozyska
w czasie jego pracy. Miato ono srednicg 0,9 mm i elementami tocznymi byty kulki 0 $rednicy
100 um. Do pomiaru wykorzystano AFM wyposazony w samodzielnie wytworzong sond¢
0 duzej sztywnos$ci normalnej i niskiej sztywnosci skretnej, wykorzystujac przedstawiong
W rozprawie metod¢ wytwarzania. Materiatem na sond¢ byt nikiel, a belka miata na tyle duze
wymiary, aby umozliwié¢ przyklejenie kulki o $rednicy 300 um jako ostrza pomiarowego.

Otrzymane wyniki badan przeanalizowano, a takze zestawiono z podobnymi badaniami
przedstawionymi w literaturze naukowej. Przedstawiono rowniez wnioski z przeprowadzonych

badan i zaprezentowano potencjalne kierunki rozwoju i kontynuacji tych badan.






Abstract

Atomic force microscopy (AFM) is one of the most commonly used measurement methods
for analyzing samples at the microscale. This study examines the possibilities for further
development of AFM while focusing on extending its capabilities in the field of tribological
measurements. In particular, in terms of measurements under high loads. This entails the
development of measurement probes. The parameters of these probes directly influence the
achievable measurements and the quality of the resulting data. Hence, there is a growing interest
in the AFM probes development. The objective of this dissertation was to conduct innovative
tribological measurements and to manufacture special AFM measurement probes, which would
be capable of performing said measurement.

The dissertation presents the entire process of designing the measurement probes, starting
with a review of commercially available probes and a literature review on probe manufacturing
methods. Subsequently, a proprietary method for manufacturing entirely metallic measurement
probes was proposed, utilizing simple and cost-effective technologies such as photolithography,
electroplating, and chemical etching. Research on individual steps of the process, the challenges
encountered and overcome, and the resulting modifications to the process are discussed. The
final manufacturing process, as well as the probes produced using this method, are presented.

The first innovative studies conducted using metal probes involved measuring the friction
coefficient between layers of super-hard materials and 50 pm diameter balls made from various
materials. The normal load in these test was set at 1 mN to approximate the conditions for the
intended application—anti-wear coatings in miniature rolling bearings. Therefore, it was
necessary to produce probes with very high stiffness, exceeding 1000 N/m. Probes made of
nickel, manufactured using the proposed process, achieved this stiffness and allowed the balls
attachment to its end in order for it to serve as measurement tip. The tested layers were
composed of the following materials: zirconium carbide (ZrC), titanium carbide (TiC), tungsten
boride (WB), and titanium boride carbide (TiWB). The counter-samples (AFM probe tips) were
50 um diameter balls made of materials such as soda glass, borosilicate glass, barium titanate,
titanium, and zirconia.

The second innovative study was the measurement of resistance to motion in a miniature
rolling bearing. For reliable results It was necessary to measure in the bearing’s final
configuration while it was in operation. The bearing had a diameter of 0.9 mm with rolling
elements in the form of 100 um diameter balls. An AFM equipped with a special measuring
probe with high normal stiffness and low torsional stiffness was used. A custom-made probe
meeting these requirements was fabricated using the manufacturing method presented in this
dissertation. Nickel was used as the probe material, and the cantilever was designed with large
dimensions to allow for the attachment of a 300 pm diameter ball as the measurement tip.

The obtained results were compared with similar studies reported in the scientific literature.
The conclusions from the conducted research were also presented, along with potential
directions for the future development and continuation of this research.
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1. Wstep

Postep naukowy w badaniach podstawowych niezaprzeczalnie taczy si¢ z rozwojem
urzadzen pomiarowych i ogélnym rozwojem techniki. Zalezno$¢ ta jest dwukierunkowa.
Zaréwno badania podstawowe prowadza do rozwoju techniki, jak i doskonalsze urzadzenia
badawcze pozwalajg na prowadzenie nowych, coraz bardziej zaawansowanych badan.
Doskonatym przyktadem tej zaleznosci sg mikroskopy sit atomowych, zazwyczaj nazywane
akronimem AFM od angielskiego Atomic Force Microscope. Pierwszy mikroskop sit
atomowych zbudowany zostal w 1985 roku [1] jako rozszerzenie, dodatkowy modutl, do
skaningowego mikroskopu tunelowego. Przewodzaca belka z ostra igla przesuwajac si¢ po
probce miata pozwoli¢ na posredni pomiar nieprzewodzacych probek, do czego standardowy
mikroskop tunelowy nie byt zdolny. Od tamtego czasu trwa ciagly rozwo6j AFM, ktory stal si¢
catkowicie niezaleznym urzadzeniem o innym niz mikroskop tunelowy zastosowaniu.

Mozliwo$ci pomiarowe mikroskopoéw sit atomowych caly czas si¢ zwigkszaja. Rozwoj
elektroniki ciggle poprawia ich doktadnos¢, coraz lepsze oprogramowania przyspiesza pomiar
i obrobke danych, a nowe technologie wytwarzania podzespotow jeszcze bardziej rozszerzaja
ich mozliwosci. Zarowno naukowcy, jak i producenci urzadzen opracowujg dla nich nowe
zastosowania i nowe tryby dziatania. Dzigki temu AFM pozwala na pomiary nieosiagalne
innymi technikami, a jednocze$nie pozostaje bardzo podatny na zmiany i dostosowanie do
indywidualnych potrzeb badaczy. Jednym z takich kierunkow rozwoju jest ich zastosowanie do
pomiarow tarcia w nano- i mikroskali.

Niniejsza praca przedstawia rozbudowe¢ mozliwosci AFM przez zaprezentowanie nowej
metody wytwarzania catkowicie metalowych sond pomiarowych o wysokiej sztywnosci,
a takze innowacyjne pomiary wykonane za ich pomocg.

1.1. Ogolne informacje o mikroskopii sil atomowych

Mikroskop sit atomowych jest jednym z najbardziej uniwersalnych urzadzen
pomiarowych. Znajduje zastosowanie zarowno W badaniach podstawowych, jak i w przemysle,
do badan mechanicznych (np. twardo$¢ [2], modut sprezystosci [3]), badan biologicznych
(np. sztywnos¢ tkanek [4]), badan elementéw elektronicznych (np. rezystywnos$¢ [5]),
charakteryzacji elementéw optycznych (np. topografia soczewek [6]). Wynika to zarowno
z mozliwoséci pomiarowych, stosunkowo niewysokiej ceny urzadzen, a takze samej zasady
dziatania AFM, ktora pozwala na duza réznorodnos¢ ich projektow i zastosowan.

Analizujac 0ogodlng konstrukcjg AFM wyrdzni¢ mozna 6 krytycznych podsystemow, ktore
znajduja si¢ w kazdym urzadzeniu tego typu [7]. Sa to:

o elektronika przetwarzajagca sygnaly — zaréwno do sterowania urzgdzeniem, jak

i odczytywania danych,
e stolik na probke — przy czym mozliwe jest wykonanie AFM bez stolika,
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e uktad zadawania przemieszczen — uklad pozwalajacy na przesuwanie sondy po
powierzchni probki, stosowane jest przemieszczanie zardéwno stolika na probke, sondy
pomiarowej lub obu,

e system detekcji potozenia sondy — najczesciej stosowana jest fotodioda czterosekcyjna,
na ktérg pada promien lasera odbity od sondy pomiarowej,

e uktad wzbudzania drgan sondy — umozliwiajacy pomiary bezkontaktowe

e sonda pomiarowa — czgs¢ wchodzaca w bezposredni kontakt z mierzong probka,
element zuzywalny i wymienny.

Rysunek 1 przedstawia powszechnie stosowany uktad mikroskopu sit atomowych. Jest to

uktad ze stolikiem na prébke z mozliwoscig przemieszczania w 3 osiach, a takze z laserowa
detekcja potozenia sondy pomiarowe;.

system detekcji potozenia sondy
(laser i fotodioda czterosekcyjna)

dane
sonda

elektronika

A

komputer

stolik na probke z ukfadem
zadawania przemieszczen

Rysunek 1. Schemat mikroskopu sit atomowych.
Opracowanie wlasne na podstawie [8].

Elektronika przetwarzajaca sygnaty dziatla dwukierunkowo. Pozwala na sterowanie
urzadzeniem przez uzytkownika, ale takze na odczytywanie danych i ich wyswietlanie.
Kluczowa role odgrywa woltomierz homodynowy (nazywany rowniez z ang. wzmacniaczem
lock-in), ktory pozwala na odfiltrowanie sygnatu wyjsciowego z AFM, nawet jezeli sygnat ten
ma warto$¢ zblizong do szumu. Wazna jest rowniez obecno$¢ petli sprzezenia zwrotnego przy
sterowaniu przemieszczeniem. Uktad taki w czasie skanowania powierzchni utrzymuje sonde
w statym ugigciu — oddala probke jezeli sonda ugina si¢ do gory i przybliza jezeli sonda ugina
si¢ do dotu. Pozwala to utrzymywac stalg site pomiedzy sonda i probka, a takze minimalizuje
zmiang ugiecia sondy, dzigki czemu system detekcji przemieszczen zawsze pracuje
w optymalnym i liniowym zakresie pomiaru. Ostatnim zadaniem elektroniki mikroskopu jest
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przekazywanie danych do komputera, gdzie oprogramowanie pozwala na interakcje
z uzytkownikiem, a przede wszystkim na wizualizacj¢ danych.

Stolik na probke nie jest obowigzkowa cze$cia wspotczesnych mikroskopow sit
atomowych. Rozwigzania ze stolikiem, a takze bez stolika posiadaja rozne zalety i wady.
Rozwigzania bez stolika daja wigksza swobodg co do rozmiaru i ksztattu mierzonych probek.
Whbudowany stolik ogranicza rozmiary badanych probek, ale daje projektantom wigksza
swobodg przy projekcie uktadu zadawania przemieszczen.

Uktad zadawania przemieszczen moze porusza¢ zaréwno stolikiem, jak i sondg. Wazne
jest jedynie wzgledne przemieszczanie si¢ sondy wzgledem probki, tak aby umozliwié
skanowanie probki. Uklad ten ma drugorzedne znaczenie, wptywa na szczeg6ty i uzytkowe
mozliwosci konkretnego urzadzenia. Ogolnie rzecz biorgc przemieszczanie stolika z probka
jest trudniejsze, ze wzgledu na wigkszg masg. Przez to skanowanie begdzie wolniejsze niz przy
przemieszczaniu sondy. Najczesciej stosowane sg elementy piezoelektryczne, jako pozwalajace
na uzyskiwanie przemieszczen nawet ponizej nanometra.

System detekcji przemieszczenia sondy musi pozwala¢ na precyzyjny pomiar polozenia
sondy. Stosowane sg r6znorodne rozwigzania [7], nalezg do nich:

o efekt tunelowy — czyli w pewnym sensie zastosowanie mikroskopu tunelowego,
historycznie pierwsze rozwigzanie, pozwala na bardzo precyzyjne pomiary, ale belka
sondy musi by¢ przewodzgca. Pomiar wylacznie ugiecia normalnego;

o interferometria optyczna — skupiona wigzka $wiatta odbija si¢ od belki sondy,
a nastgpnie w skomplikowanym uktadzie optycznym dochodzi do interferencji swiatta
odbitego z pierwotng wigzkg. Pomiar wylgcznie ugiecia normalnego;

e czujnik pojemnosciowy — ponad belka umieszczony jest czujnik pojemnosciowy,
w uktadzie tym belka staje si¢ jedna z oktadek kondensatora. Czujnik precyzyjnie
mierzy zmiang¢ pojemnosci w tym ukladzie i na tej podstawie wylicza zmiang odleglosci
i ugiecie belki. Pomiar wylacznie ugigcia normalnego;

e sensory piezorezystywne — piezorezystory wbudowane sg w belke sondy pomiarowe;j.
Pod wptywem ugiecia belki zmienia si¢ ich rezystywno$¢, coO mierzone jest przez
elektronik¢ mikroskopu. Najczesciej mierzone jest jedynie ugiecie ,,gora-dot”, ale
mozliwy jest rowniez pomiar skrgcenia. Sondy takie najczedciej stosowane s3
w mikroskopach dostosowanych do uzycia w proézni np. wewnatrz komory mikroskopu
elektronowego.

o fotodioda czterosekcyjna — od belki sondy pomiarowej odbija si¢ wigzka lasera, ktora
przez uktad optyczny kierowana jest na fotodiod¢ czterosekcyjng. Fotodioda
czterosekcyjna ztozona jest z czterech czesci, a przy neutralnym potozeniu $wiatto
lasera pada na jej srodek jednakowo oswietlajac kazda ¢wiartke. Uklad elektryczny
mierzy roznice w napieciu pomiedzy poszczegdlnymi ¢wiartkami, ktdra przy potozeniu
neutralnym jest zerowa. Ugigcie sondy, zmienia potozenie plamki lasera na fotodiodzie

i zmiang napigcia na poszczegdlnych ¢wiartkach fotodiody. Dzigki dobremu potaczeniu
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wysokiej precyzji pomiaru i niskiej ceny jest to najpowszechniejsze rozwigzanie
w AFM. Najwicksza wada tego rozwigzania jest to, Ze nie mozna go zastosowac
w mikroskopach dziatajacych w prozni. Laser nieprzerwanie padajacy na belke, nawet
jezeli ma mata moc, prowadzi do wzrostu jej temperatury. Powietrze chtodzi sondg
wystarczajaco szybko, ale w prézni belka dos¢ szybko ulega uszkodzeniu. Pozwala
zar6wno na pomiar ugi¢cia normalnego, jak i skrecenia bocznego belki.;

Uktad wzbudzania drgan sondy niezbedny jest do pomiaréw w trybach bezkontaktowych
oraz w kontakcie przerywanym. Najczes$ciej jest to maly piezoelement pozwalajacy na
wprowadzenie sondy w drgania rezonansowe. Drugim stosowanym rozwigzaniem jest metoda
fototermiczna, w ktorej drgania wywolywane sa dzieki wykorzystaniu rozszerzalnosci
termicznej belki sondy. Na belke¢ sondy, tuz przy jej podstawie, pada skupiona wigzka lasera
0 stosunkowo duzej mocy. Jest ona modulowana z wysoka czestotliwoscia powodujac
rozgrzewanie si¢ powierzchni belki, zmiane jej rozmiaru i w konsekwencji drgania. Rzadziej
stosowanym rozwigzaniem jest zbudowanie sondy na ramieniu miniaturowego kwarcowego
kamertonu — sondy takie nazywane sg samowzbudnymi.

Kazdy z podzespoléw AFM jest kluczowy do jego dziatania, ale na szczegdlng uwage
zasluguje sonda pomiarowa. Jest to jedyny element mikroskopu wchodzacy w interakcje
Z badang probka. To od parametrow sondy zalezy doktadnos¢ pomiaru, a takze wykonany typ
pomiaru. Ponadto jest to jedyny podsystem, na ktory kazdy uzytkownik AFM ma wptyw.
Doktadny opis sond pomiarowych przedstawiony zostat w rozdziatach 1.1.1. - 1.1.3.

W pracach nad rozprawa wykorzystywany byl mikroskop sit atomowych FlexAxiom
(Nanosurf, Szwajcaria). Jest to urzadzenie bez stolika na probke, w ktorym przemieszcza si¢
sonda pomiarowa, a drgania sondy wzbudzane sg piezoelementem. Detekcja jej ugiecia
prowadzona jest przez system laserowy z fotodioda czterosekcyjng. Jest to jedna z najbardziej
powszechnych konstrukcji mikroskopu.

Wyrodznia si¢ trzy glowne tryby pomiaru w AFM [7]:

e tryb kontaktowy — ostrze sondy pozostaje w ciggtym kontakcie z badang probka.
Pozwala na pomiar topografii powierzchni. Jezeli mikroskop wyposazony jest w pomiar
skrecenia belki to mozliwy jest rowniez pomiar sity tarcia;

e tryb z kontaktem przerywanym - belka sondy wprowadzona jest w drgania
0 czgstotliwosci zblizonej do jej czgstotliwosci rezonansowej. Sonda przemieszczana
jest w statej odleglosci od powierzchni probki, tak aby ostrze pomiarowe wchodzito
w kontakt z probka w czasie drgan ,,w dot”’. Mozliwy jest zarowno bezposredni pomiar
topografii powierzchni probki (momenty styku sondy z podtozem), jak i pomiar sit
oddziatlujgcych na sonde, ktore prowadza do zmiany w fazie jej drgan. Dzigki temu
wykry¢ mozna zmiany w takich parametrach powierzchni probki jak sztywnosc,
a w konsekwencji wykry¢ zmiany materialu probki. Tryb ten jest delikatniejszy od trybu
kontaktowego zarowno dla probki, jak i dla ostrza pomiarowego. Tryb ten po angielsku

nazywany jest ,,tapping mode”;
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e tryb bezkontaktowy — belka sondy wprowadzona jest w drgania o czestotliwosci
zblizonej do jej czgstotliwosci rezonansowej. Sonda przemieszczana jest w statej
odlegtosci od powierzchni probki, tak aby ostrze nigdy jej nie dotykato. Sity pomigdzy
probka a sonda wplywajg na zmiang amplitudy i fazy drgan. Wystarczajaco precyzyjna
elektronika mikroskopu pozwala na wykrycie nawet ekstremalnie matych zmian,
a w konsekwencji na pomiar nawet oddziatywan migdzyczasteczkowych migdzy probka
1 ostrzem. Dzigki temu tryb ten charakteryzuje si¢ najwigksza zdolnoscig rozdzielcza
I pozwala na obrazowanie nawet pojedynczych molekut.

Kazdy z ogolnie opisanych powyzej trybéw posiada wiele odmian i modyfikacji. Te
bardziej zaawansowane tryby pozwalajg na pomiar wielu réznych parametréw probek. Ich
wilasciwo$ci mechanicznych (sztywno$é, modut Younga), elektrycznych (rezystywno$é, praca
wyjscia), magnetycznych. Niektore z nich do dziatania wymagaja specjalnego mikroskopu oraz
sondy pomiarowej. Na przyktad sondy przewodzacej lub sondy magnetyczne;.

Niektére tryby pomiaru sa opatentowane i stosowane tylko w urzadzeniach danego
producenta. Przyktadem moze by¢, zyskujacy na duzej popularnosci w ostatnich latach, tryb
»peak force tapping” opatentowany przez firme¢ Bruker [9,10]. Jest to modyfikacja trybu
z kontaktem przerywanym. Podczas kazdego kontaktu z probka zapisywana jest krzywa
zblizania. Metoda ta wymaga bardzo szybkiej elektroniki oraz oprogramowania, ale pozwala
na uzyskiwanie informacji o parametrach mechanicznych podtoza z bardzo duzg szybkoscia
I rozdzielczo$cig. Sondami zalecanymi do uzycia sg takie posiadajagce jednocze$nie
czestotliwos$¢ rezonansowa co najmniej 60 kHz i sztywno$¢ ponizej 1 N/m.

Z punktu widzenia niniejszej rozprawy istotny jest jeszcze jeden sposéb pomiaru. Czyli
punktowe wyznaczanie krzywych zblizania (z ang. force-distance curve). W tym sposobie
pomiaru sonda nie jest przesuwana wzgledem powierzchni probki, a jedynie zblizana
i odsuwana od powierzchni — osie X oraz Y nie pracuja, wykonywany jest tylko ruch w osi Z.
Pomiar zaczyna si¢ od sondy w znacznej odlegtosci od powierzchni probki. Nastepnie sonda
zblizana jest do powierzchni, po dotknigciu probki ruch w doét jest kontynuowany az do
osiggni¢cia zadanego ugiecia (sity normalnej) sondy. Nastepnie sonda porusza si¢ do gory,
oddala si¢ od powierzchni az do punktu poczatkowego. Uzyskana krzywa zaleznosci odleglosci
od sily pozwala na wyznaczenie parametrow mechanicznych probki — sztywnosci, modutu
Younga. Pozwala takze na pomiar sity adhezji pomigdzy sonda a podlozem. Wykorzystywana
jest rowniez w procesie kalibrowania sond pomiarowych — doktadny opis w rozdziale 2.5.2.

Rysunek 2. przedstawia typowa sond¢ pomiarowa do AFM. Sond¢ mozna podzieli¢ na trzy
elementy: podstawe, belke, ostrze (nazywane rowniez koncoéwka pomiarowq).

Podstawa jest najwigksza cze$cig sondy. Jej gtownym zadaniem jest umozliwienie
manipulowania sondg. Jej wymiary pozwalaja na swobodne uchwycenie sondy peseta.
Podstawa jest umieszczana w uchwycie mikroskopu. Czasem zapewnia roOwniez potaczenie
elektryczne z mikroskopem. Zdecydowana wigkszos¢ sond posiada podstawy o standardowych
wymiarach 3,4 x 1,6 x 0,3 mm (dtugo$¢ x szeroko$¢ X grubosc).
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podstawa

Rysunek 2. Typowa sonda pomiarowa.
Opracowanie wlasne na podstawie [11]

Belka jest kluczowa dla parametrow uzytkowych i mozliwosci pomiarowych sondy.
Wigkszos¢ sond posiada prostokatne belki. Z punktu widzenia uzytkownika belka
charakteryzuje si¢ dwoma istotnymi parametrami — sztywno$cig oraz czgstotliwoscia
rezonansowg. Sztywnos$¢ belki wyrazana w N/m wplywa na sitle normalng z jakag mozna
oddzialywaé na probke w czasie pomiaru. Parametr ten zawiera si¢ w zakresie 0,1 N/m do
250 N/m dla wigkszoséci sond. Czestotliwo$¢ rezonansowa okresla przydatno$¢ sondy do
pomiaréw bezkontaktowych oraz z kontaktem przerywanym i wplywa na mozliwg do
osiggnigcia szybko$¢ skanowania powierzchni. Parametr ten zawiera si¢ w zakresie 15 kHz do
330 kHz dla wigkszosci sond.

Ostrze jest jedynym elementem, ktory wchodzi w interakcje z badang probka. To od jego
geometrii 1 czystosci zalezy jako$¢ i rozdzielczo$¢ pomiaru. Zakonczenie ostrza powinno by¢
jak najmniejsze, tak aby uzyskac jak najwicksza zdolno$¢ rozdzielcza. Charakteryzuje si¢ je
podajac promien zaokraglenia koncowki — dla sond krzemowych jest to zakres od 2 nm do
20 nm. Ogo6lny ksztalt ostrza rowniez ma wplyw na otrzymywane rezultaty. Ostrze w ksztalcie
stozka, nawet jezeli bedzie bardzo ostro zakonczony, nie pozwoli na zobrazowanie powierzchni
mi¢dzy dwoma $cianami, na co pozwoli ostrze zakonczone dtugim drutem.

Podsumowujac — typowa sonda pomiarowa to sonda wykonana z krzemu o podstawie
3,4 x 1,6 x 0,3 mm, z prostokatng belka pomiarowa, z krzemowym ostrzem pomiarowym

0 promieniu zaokraglenia koncéwki mniejszym niz 20 nm.

1.1.1. Rézne rodzaje sond pomiarowych na rynku

Powyzej opisano tylko ogdlne parametry sond i ich ksztatt. Jednak do kazdego trybu
pomiarowego wymagane sg nieco inne sondy. W szczego6lnosci specjalne sondy niezbedne sa
do pomiaréw parametrow innych niz tylko topografia (ksztalt) probki. Ponizej przedstawiono
krotka charakterystyke sond przeznaczonych do réznych pomiarow.

Do pomiaré6w w trybie kontaktowym najczgsciej stosowane sa sondy o bardzo niskiej
sztywnoS$ci. Dzigki temu Sita oddzialujagca na probke jest zminimalizowana, co jednoczesnie
minimalizuje jej uszkodzenia. Sztywno$¢ stosowanych sond zawiera si¢ w przedziale

0,1-0,3 N/m. W polaczeniu z niskg sztywnoscig sondy te maja rowniez niskg czestotliwosé
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rezonansowa — okoto 10-20 kHz. Szczegdlnym przypadkiem trybu kontaktowego jest pomiar
sity bocznej, a konkretnie sily tarcia. Ten pomiar nie stwarza zadnych szczegolnych wymagan
co do sondy pomiarowe;j.

Tryby z kontaktem przerywanym i bezkontaktowe opierajg si¢ na wprowadzeniu sondy
w drgania o czestotliwosci bliskiej czgstotliwosci rezonansowej belki. Czestotliwosé ta jest
wiec kluczowym parametrem opisujagcym sondy do tych trybow. Najczesciej stosowane sg
sondy o0 czestotliwosci 75 kHz przy sztywnos$ci 3 N/m, a takze o czgstotliwosci 300 kHz przy
sztywnosci 40 N/m. Wigksza sztywno$¢ rezonansowa pozwala na pomiary z wicksza
szybkoscig skanowania [12]. Zalezno$¢ ta doprowadzita do znacznego wzrostu popularnosci
sond o bardzo wysokiej sztywno$ci w zakresie od 1000 kHz do nawet 5000 kHz. Belki takich
sond sa bardzo krotkie — ich dtugos¢ wynosi czesto ponizej 50 pm.

Pomiar parametréw elektrycznych wymaga, aby sonda przewodzita energie¢ elektryczna.
Wynika z tego konieczno$¢ stosowania dodatkowych przewodzacych powtok po stronie
z ostrzem pomiarowym. Taka dodatkowg warstwe najczesciej stanowi stop platyny z irydem,
ale ze wzgledu na jego niskga odpornos¢ na zuzycie coraz czesciej stosowane sg inne materiaty
— domieszkowany diament lub krzemek platyny. Jednocze$nie sam mikroskop musi by¢
wyposazony w odpowiednie styki elektryczne taczace sondg z elektronikg sterujaca. Pomiar
W zaleznosci od badanego parametru moze odbywac si¢ w kontakcie (przewodnosc), jak i bez
kontaktu (KPFM - Kelvin Probe Force Microscopy). Stad wigc sondy do pomiaréw
elektrycznych wykonywane sa w wielu wersjach.

Pomiaru parametrow magnetycznych dokonuje si¢ w trybie bezkontaktowym — tak zeby
jedynie sita magnetyczna oddziatywala na ostrze. Jednak najczgsciej probke najpierw skanuje
si¢ w trybie kontaktowym lub kontaktu przerywanego, tak aby uzyskac¢ obraz topografii probki.
Stad wiec sondy do pomiaréw magnetycznych musza pozwala¢ na oba tryby pomiaru, Z czego
wynika ich czestotliwos$¢ rezonansowa ok. 75 kHz przy sztywnosci 3 N/m. Sondy takie muszg
by¢ pokryte po stronie z ostrzem dodatkowa cienkg warstwg materiatu magnetycznego.
Najczesciej jest to stop kobaltu 1 chromu.

Tak jak opisano powyzej wiele sond od strony z ostrzem pokrywanych jest cienkimi
warstwami réznych materialow, aby nada¢ im oczekiwane wilasciwosci. Niestety z takimi
warstwami wigzg si¢ pewne wady. Przede wszystkim warstwy takie mimo niewielkiej grubosci
(ok. 25 nm) zawsze zwigkszaja promien zaokraglenia ostrza pomiarowego. Wigze si¢ to
Z pogorszeniem zdolnos$ci rozdzielczej takiej sondy. Jednocze$nie warstwy te ulegaja zuzyciu,
co prowadzi do dalszego zwigkszania promienia zaokraglenia, a z biegiem czasu rowniez do
calkowitego zniknigcia warstwy na koncu ostrza i utracie wymaganych wiasciwosci [13].
Drugim rodzajem warstw stosowanym na sondach jest pokrywanie ,tylnej” strony belki
pomiarowej. Ma to na celu poprawe odbicia promienia lasera od belki i wzmocnienie sygnatu
otrzymywanego na fotodiodzie. Najczgsciej stosowanymi materiatami na powtoki refleksyjne

sa ztoto 1 aluminium.
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Sondy pomiarowe maja rowniez bardzo zréznicowane ostrza pomiarowe. Typowe ostrze
ma ksztalt niesymetrycznej piramidy 0 podstawie zblizonej do rombu. Ostrze takie
umieszczone jest kilkanascie-kilkadziesigt mikrometréw od konca belki pomiarowe;j.
Zakonczenie typowego ostrza pomiarowego charakteryzuje si¢ promieniem zaokraglenia
ponizej 10 nm. Jednak obecno$¢ warstw opisanych powyzej zwigksza promien do okoto 25 nm.
Dostepne sg rowniez selekcjonowane sondy o promieniu ponizej 2 nm.

Promien zaokraglenia koncowki ostrza decyduje o zdolnosci rozdzielczej, jednak duzy
wplyw na otrzymywane obrazy ma rowniez ogolny ksztalt ostrza [14]. Szczego6lnie gdy badana
probka charakteryzuje si¢ duzymi zmianami wysoko$ci powierzchni — na przyktad, gdy badane
sg mikrouktady elektromechaniczne. Jezeli na probce znajdujg si¢ uskoki i stopnie, to sonda
pomiarowa zamiast dotyka¢ powierzchni¢ koncowka ostrza pomiarowego, to dotyka krawedzi
stopnia bokiem ostrza. Zamiast uzyskania ostrej krawedzi i pionowej $ciany, na obrazie
otrzymamy pochylong $ciang. Typowa sonda ma réwniez niesymetryczne ostrze, wigc obrazy
bedg znieksztalcone w rézny sposob w zaleznosci od kierunku pomiaru. Stosunek szerokosci
ostrza wzgledem jego wysokosci (z ang. aspect-ratio) to kolejny wazny parametr sondy.
Parametr ten zmienia si¢ albo dokonujgc zmian w procesie produkcji aby otrzymane ostrze byto
bardziej smukte, albo modyfikujac zwykle ostrze. Najczesciej poprzez trawienie skupiong
wiazka jonéw lub osadzanie wigzka jonow lub elektrondw.

Zaznaczy¢ tez nalezy, ze ze wzgledu na proces produkcji sond ich parametry sa obarczone
duza niepewnos$cia. Bardzo mate wymiary belek pomiarowych sprawiaja, ze bezwzglednie
nieduza zmiana grubosci belki (np. 1 um) jest w tej skali bardzo duza réznicg wzgledna (25%).
Stad kazda drobna zmiana parametréw w procesie wytwarzania wywolana czynnikami
losowymi przektada si¢ na znaczacg réznice w parametrach otrzymanych sond. Parametry
podawane powyzej, a takze prezentowane przez producentéw dla konkretnych typow sond, sa
jedynie przyblizone. Sondy jednego typu, zakupione w jednym pudetku, mogg odbiega¢ od
tych oczekiwanych o 50% w gore 1 w dot. Wyjatkiem sg sondy charakteryzowane przez
producenta — ich parametry sa konkretnie zmierzone. Oczywiscie wigze si¢ to z duzo wyzsza
ceng pojedynczej sondy.

Azotek krzemu to drugi powszechnie stosowany material na sondy. W wyniku
stosowanego procesu produkcji sondy te charakteryzujg si¢ ostrzem w ksztalcie piramidy. Ich
charakterystyczng cechg jest rowniez belka w ksztatcie trojkata. Ksztatt ten zwigksza sztywnos¢
skretng belki w pordwnaniu do belki prostokatnej o podobnej sztywnosci normalnej. Pozwala
rowniez na atwe odrdznienie ich od sond krzemowych. Przez inne parametry mechaniczne
azotku krzemu oraz ksztalt belki, sondy te charakteryzuja si¢ innym stosunkiem sztywnosci
normalnej i czgstotliwosci rezonansowej. Zachowujac sztywno$¢ ponizej 1 N/m posiadaja
czestotliwos$¢ rezonansowg okolo 70 kHz. Takie polaczenie parametrow sprawia, ze czgsto
wykorzystywane sg do badan biologicznych [7].

Cze$¢ mikroskopow i sond pomiarowych dodatkowo wyposazonych jest w specjalne

rozwigzanie utatwiajace rowne umieszczanie sond w uchwycie. W rozwigzaniu tym sonda w
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podstawie posiada specjalne rowki, a uchwyt dopasowane, wystajace struktury pozycjonujace.
Podczas umieszczania sondy w uchwycie struktury te dopasowuja si¢ do siebie. Dzigki temu
belka pomiarowa sondy jest zawsze w tym samym miejscu. Rozwigzanie to ulatwia
odpowiednie ustawienie lasera na belce.

1.1.2. Wytwarzanie typowych sond pomiarowych

Typowe sondy pomiarowe do mikroskopow sit atomowych wytwarzane s3 metodami
stosowanymi w szeroko pojetym przemysle mikroelektronicznym. Technologii stosowanych
ogbélnie w tej czgsci przemyshu sg dziesigtki. Rozne rodzaje trawienia, osadzania,
domieszkowania, klejenia. Ponizej zamieszczono opis procesu wytwarzania sond pomiarowych
z krzemu i azotku krzemu. Spetnia on dwojaka role. Po pierwsze przestawia jak produkowane
sa najczesciej wykorzystywane sondy pomiarowe. Po drugie przedstawia doktadny opis technik
stosowanych rowniez do wytwarzania nietypowych sond, a takze do wytwarzania sond
metalowych bedacych tematem niniejszej rozprawy.

Do wytwarzania w skali mikro kluczowa jest technologia fotolitografii. Ogoélnie rzecz
biorgc shuzy ona do wytwarzania struktur z fotorezystu na podtozu. Struktury te nastepnie stuza
jako formy dla kolejnych procesow. Fotorezyst, najcz¢sciej nazywany skrétowo rezystem, jest
to materiat, ktory pod wptywem promieniowania (najcze¢sciej ultrafioletowego) zmienia swoja
strukture — utwardza si¢ lub ostabia.

Rysunek 3. przedstawia schemat procesu fotolitografii podzielonego na 5 krokéw, a takze
przyktad kilku procesow, ktore wykorzystuja rezyst jako forme (numery 6-8). Ponizej
szczegbdtowy opis kazdego z nich.

Krok numer 1 na rysunku przedstawia czyste podtoze. Najczes$ciej w mikrowytwarzaniu
stosuje si¢ monokrystaliczny krzem. Czasem juz wstgpnie pokryty dodatkowymi warstwami —
czesto tlenkiem krzemu, czasem metalami.

Krok numer 2 na rysunku przedstawia podtoze z natozonym rezystem. Rezysty najczgsciej
sa plynne, nalezy je wigc wyla¢ na podtoze, a nastgpnie roztozy¢ do rownej warstwy.
Najczesciej stosowane do tego sa powlekacze obrotowe. Podloze wraz z kropla rezystu
wprowadzane jest w ruch obrotowy wokot wlasnej osi. Sita odsrodkowa powoduje rozlanie sig¢
rezystu po catej powierzchni podtoza, a takze zrzucenie nadmiaru. Do kazdego rezystu,
rozmiaru podtoza i zastosowania nalezy zastosowal inne parametry wirowania, przede
wszystkim predkos¢ obrotowa i czas wirowania.

Krok numer 3 na rysunku przedstawia pierwsze wygrzewanie rezystu, ktore prowadzi do
jego wstepnego utwardzenia. Podzielony jest na dwie cze$ci — dla rezystu negatywowego i dla
rezystu pozytywowego. Dla obu rezystow nastepuje odparowanie rozpuszczalnika z warstwy,
co prowadzi do jego czegsciowego utwardzenia. Jednak rezyst negatywowy jedynie gestnieje, a
pozostaje wrazliwy na dzialanie rozpuszczalnikow. Rezyst pozytywowy utwardza sig¢

catkowicie i staje si¢ odporny na dzialanie rozpuszczalnikow.
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Krok numer 4 na rysunku przedstawia naswietlanie rezystu $wiattem ultrafioletowym.
Podzielony jest na dwie czesci — dla rezystu negatywowego i dla rezystu pozytywowego. Na
rysunku wida¢ czarng maske, ktora blokuje $wiatto tak, aby rezyst zostat naswietlony tylko
W pozadanych miejscach. Rezyst negatywowy utwardza si¢ pod wptywem promieniowania.
Dodatkowa energia dostarczona przez $wiatlo prowadzi do jego sieciowania. Rezyst
pozytywowy staje si¢ rozpuszczalny w naswietlonych obszarach. Energia dostarczona
promieniowaniem prowadzi do zmian w strukturze chemicznej, co zmienia podatno$¢ na
rozpuszczalniki.

Krok numer 5 na rysunku przedstawia warstwy po naswietlaniu. Najcze$ciej potrzebny jest
tutaj kolejny krok wygrzewania rezystu. Pozwala to na jego ostateczne utwardzenie.

Krok numer 6 na rysunku przedstawia podtoza po wywotaniu rezystu. Wywotanie
najczesciej realizowane jest przez kapiel w specjalnym rozpuszczalniku, ktéry rozpuszcza
odpowiednie obszary rezystu. Obszary nienaswietlone dla rezystu negatywowego i obszary
naswietlone dla rezystu pozytywowego.

Grafika numer 7 pokazuje rezultat trawienia podtoza. Grafika numer 8 pokazuje rezultat
osadzania galwanicznego. Grafika numer 9 pokazuje rezultat osadzania poprzez napylanie.

Po wykonaniu zaplanowanych proceséw warstwe rezystu usuwa si¢ chemicznie.

Rezysty pozytywowe 1 negatywowe poza opisanymi powyzej roznicami w procesie roznig
si¢ jeszcze kilkoma szczegdétami uzytkowymi. Jednak rdznice te nie sg istotne z punktu
widzenia tej rozprawy.

20



TR
2
—— T

fotorezyst negatywowy fotorezyst pozytywowy
N N
(.
4

d______

( 4

Rysunek 3. Schemat procesu fotolitografii.
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Opracowanie wlasne na podstawie [15]

Rysunek 4. Przedstawia typowy proces
wytwarzania sondy z czystego krzemu
podzielony na 8 krokoéw. Ponizej szczegdtowy
opis kazdego z nich.

Krok numer 1 to czyste podtoze — wafel z
monokrystalicznego krzemu o orientacji (100).

Krok numer 2 to podloze, na ktérym
obustronnie  wytworzono warstwe tlenku
krzemu.

Krok numer 3 to podtoze, na ktoérym
metoda fotolitografii wytworzono wzor na
dolnej stronie, nastgpnie wytrawiono warstwe
tlenku, a nastepnie anizotropowo wytrawiono
krzem. Prowadzi to do powstania ogoélnego
gabarytu podstawy sondy. Do trawienia krzemu
najczesciej stosuje sie wodorotlenek potasu.

Krok numer 4 to podtoze po fotolitografii
i trawieniu na gornej stronie, w wyniku ktorego
wytworzony zostal ogolny ksztalt belki
pomiarowej.

Krok numer 5 to podloze po kolejnej
fotolitografii i anizotropowym trawieniu, ktore
doprowadzito do powstania ostrza
pomiarowego. Trawienie to prowadzi si¢ tak
dlugo az ochronny fragment tlenku krzemu
odpadnie.

Krok numer 6 to natozenie ochronnych
warstw tlenku krzemu, a takze azotku niklu
wcelu ochrony ksztattu belki 1 ostrza
w kolejnych krokach.

Krok numer 7 to Kkolejne chemiczne
trawienie tylnej strony. W tym kroku uzyskuje
si¢ ostateczny ksztalt belki pomiarowej.

Rysunek 4. Proces wytwarzania sond krzemowych.



Krok numer 8 to usunigcie zbgdnych juz warstw ochronnych. Uzyskuje si¢ gotowe sondy
pomiarowe, ktore wcigz sg potaczone cienkimi lacznikami z pozostatosciami wafla
krzemowego, z ktorego zostaty wykonane.

W procesie wytwarzania sond krzemowych ksztatt sondy uzyskuje si¢ wykorzystujac
jedynie procesy ubytkowe — usuwa si¢ niechciany material, az pozostanie ksztalt podstawy,
belki i ostrza. Wszelkie wykorzystane technologie przyrostowe miaty na celu jedynie
wytworzenie warstw ochronnych.

Drugim najczesciej stosowanym materiatem na sondy pomiarowe jest azotek krzemu.
Rysunek 5 przedstawia ogdlny schemat procesu ich wytwarzania z podziatem na 10 krokow.

Krok 1 na rysunku to czyste podtoze — monokrystaliczny wafel krzemowy.

W kroku 2 na obu stronach wafla wytwarza si¢ ochronng warstwg tlenku krzemu.

W kroku 3 wykonuje si¢ fotolitografi¢, a nast¢pnie trawienie tlenku krzemu, tak aby
odstoni¢ miejsca, w ktorych powstang ostrza pomiarowe.

Krok 4 to anizotropowe trawienie krzemu. Prowadzi do powstania w krzemowym podtozu
zaglgbien w ksztalcie odwroconej piramidy. Zaglebienia te sa formami, ktore zostang
wypelnione materiatem w celu uzyskania ostrzy pomiarowych. Na koniec usuwa si¢ rowniez
niepotrzebng juz warstwe ochronnego tlenku krzemu.

W kroku 5 hoduje si¢ na goérnej powierzchni wafla warstwe tlenku krzemu, ktory
W procesie wzrostu delikatnie zmienia ksztalt zagtebien i prowadzi do powstania ,,0strzejszego”
ksztattu [16]. Jednoczes$nie stanowi on warstwe poswigcalng — czyli taka, ktora oddziela
docelowg warstwe od podtoza. Warstwy poswiecalne najczeséciej zostaja usunigte w trakcie
procesu lub juz na jego koniec, dzigki czemu warstwa docelowa oddziela si¢ od podioza.
Nastepnie osadza si¢ na catej powierzchni warstwe azotku krzemu. Grubo$¢ tej warstwy okresla
grubo$¢ przyszitych belek pomiarowych. Azotek jednoczes$nie wypelnia wykonane
w poprzednim kroku formy na ostrza pomiarowe. Ostrza i belki stanowig jeden element.
Material ten najczesciej osadza si¢ metoda CVD (z ang. Chemical Vapour Deposition —
osadzanie chemiczne z fazy gazowej).

Krok 6 to najpierw fotolitografia, ktora okresla ksztatt belek pomiarowych, a nastgpnie
trawienie azotku krzemu, tak aby otrzymac belki pomiarowe z ostrzami. Zbedny azotek jest
usuwany, pozostajg jedynie fragmenty w ksztalcie belek z ostrzami, a takze podstaw sond.
Jednak jako, Zze cala warstwa ma taka sama grubos¢ to konieczne jest jeszcze wykonanie
podstaw o grubos$ci pozwalajacej na ich swobodne uchwycenie.

Podstawy sond z azotku krzemu najczes$ciej wytwarza si¢ ze szkla o wysokiej odpornosci
mechanicznej, na przyktad borokrzemowego. Szklang ptytke o odpowiedniej grubosci frezuje
si¢ tak, aby uzyska¢ zgrubny ksztatt podstaw sond. W kroku 7 szklang ptytke umieszcza si¢ na
krzemowym waflu tak, aby przygotowany uprzednio ksztalt podstaw zgrywatl si¢ z ksztaltem
podstaw z azotku krzemu. Nastepnie przeprowadza si¢ laczenie tych dwoch materialow
w procesie anodowego Iaczenia. Pod wptywem wysokiej temperatury i przylozonego napigcia

materiaty taczg si¢ ze sobg bez obecnosci zadnego kleju. Zostaja ze sobg trwale zespawane.
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W kroku nr 8 frezuje si¢ szkto tak, aby uzyskac¢ ostateczny ksztalt podstaw.

Rysunek 5. Wytwarzanie sond z azotku krzemu.
Opracowanie wlasne na podstawie [17]

Krok numer 9 to usuniecie zbednego juz tlenku krzemu i odseparowanie sond od
krzemowego podtoza. W konsekwencji uzyskuje si¢ gotowe sondy. Wigkszo$¢ sond z azotku
krzemu pokrywana jest dodatkowo warstwa ztota po ,,gornej” stronie tak, aby zapewnié
mozliwos$¢ odbicia Swiatla lasera w typowych AFM. Czesto pokrywa si¢ tak cala powierzchnie
belki i podstawy, jak pokazano w kroku 10. Jednak stosuje si¢ rowniez pokrycia cze¢sciowe
tylko na fragmencie belki. Czasem pokrywa si¢ rowniez ,,dolng” strong¢ z ostrzem — w celu
umozliwienia pomiaréw elektrycznych.
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1.1.3. Modyfikacje krzemowych sond i inne sondy

Powyzej opisane sondy dostepne sg na rynku od wielu producentéw i1 duzy ich wybor
pozwala na wykonywanie szerokiej gamy pomiarow. Jednak w $rodowisku naukowym
nierzadko niezbedne jest wykonanie pomiardw jeszcze bardziej niestandardowych. Czesto
dostosowanych do jednego konkretnego projektu, badania, probki. Stad w literaturze znajduje
wiele opisow modyfikowania typowych sond, a takze wytwarzania sond od podstaw. Ponize]
znajduje si¢ kilka pokrotce opisanych przyktadow.

Jednym z najpopularniejszych sposobéw na modyfikacje krzemowych sond, jest
wytwarzanie nanodrutéw na ostrzach. Stosowane sa bardzo zroznicowane technologie ich
wytwarzania. Mozna wytworzy¢ nanodruty ze srebra w roztworze i przymocowac je do czubka
sondy za pomoca sity adhezji [18]. Do krzemowej sondy mozna przyklei¢ cienki drut,
a nastepnie zaostrzy¢ go za pomoca FIB, co pozwala osiggnaé¢ promien zaokraglenia ponizej
5nm [19]. Bardzo mate druty mozna rowniez hodowaé na ostrzu krzemowym za pomoca
wzrostu indukowanego emisja polowa elektronow [20].

Czesta metodg modyfikacji sond krzemowych jest przyklejanie do nich kulek jako ostrza
pomiarowego. Realizowane jest to w rozny sposob, a takze do spetnienia r6znych celow. Chen
i inni [21] przyklejali kulki o $rednicy 23 pm, aby uzyska¢ dtuzsze ostrze i mocniejszy sygnat
skrecenia sondy w czasie pomiaru tarcia. Michatowski i Luczak [22] do samodzielnie
wykonanych belek z cienkiej blachy przyklejali kulki o $rednicy 400 pm, aby uzyska¢ duza
powierzchnig styku z probka.

Céspedes wraz z zespotem [23] otrzymywali czgsciowo metalowe sondy poprzez
modyfikacj¢ sond z azotku krzemu. Na catg powierzchni¢ sondy napylali warstwe aluminium,
ktore nastepnie byto utleniane. Nastepnie za pomoca skupionej wigzki jondw usuneli warstwe
tlenku aluminium z czubka ostrza pomiarowego, odslaniajagc w ten sposob aluminium. Dzigki
temu mogli za pomoca osadzania elektrochemicznego wytworzy¢ koncoéwke z niklu, ktora
wymagata zaostrzenia za pomoca FIB. Sondy te byly przeznaczone do pomiaréw
magnetycznych.

Czasem stosowang metoda wytwarzania ostrzy pomiarowych z metalu jest ,,druk 3D”,
a doktadnie to ujmujac metody FEBID (z ang. Focused Electron Beam Induced Deposition)
oraz FIBID (z ang. Focused Electron Beam Induced Deposition), czyli osadzanie z fazy
gazowej indukowane skupiong wigzka elektronéw lub jondéw. Metody te pozwalajg na
otrzymywanie ostrzy o bardzo duzym stosunku wysokosci do $rednicy [24], a takze na

otrzymywanie ostrzy o specyficznych wymaganych ksztattach [25].

1.2. Motywacja i geneza pracy

Motywacja do podjecia tej tematyki wynikneta bezposrednio z badan prowadzonych
W Pracowni Warstwy Wierzchniej w Zakltadzie Mechaniki Materialéw w Instytucie

Podstawowych Problemow Techniki PAN. Badania tribologiczne na réznych parach
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materiatow pokazaty pewne braki w istniejacych urzadzeniach pomiarowych. Klasyczny
tribometr pozwalat na zadanie obcigzen rzedu 1 - 10 N (makroskala), natomiast AFM pracowat
z obcigzeniami rzedu 1 nN - 50 uN (nanoskala). Niemozliwe byto wigc wykonanie pomiaréw
w skali mikro, czyli z obcigzeniami rzgdu 50 uN - 500 mN (mikroskala). Jednoczesnie wybor
materialow na pary trace ograniczony byl poprzez przeciwprobki stosowane w tych
urzadzeniach. Czyli kulki o $rednicy 6 mm w tribometrze (najczeSciej szafir, ceramika, stal)
i sondy w AFM (najczgsciej krzem i azotek krzemu). Wytworzenie sond AFM z innych
materiatow oraz o wigkszej sztywnosci pozwoliloby na rozszerzenie zakresu osigganych sit
I dostepnych materiatdéw przeciwprobek, co w konsekwencji pozwolitoby na wykonanie
wczesniej nieosiggalnych badan w mikroskali.

Réwnolegle w zwigzku z realizacjg projektu UWIPOM?2 konieczne byto zmierzenie
parametréw pracy miniaturowego tozyska tocznego. Ze wzgledu na bardzo mate rozmiary —
srednica zewng¢trzna ponizej 1 mm — spodziewane byly réwniez bardzo niskie opory ruchu. Do
tych badan niemozliwe byloby zastosowanie komercyjnych sitomierzy aloo momentomierzy.
Konieczne byloby zbudowanie specjalnego tribometru lub skorzystanie z posrednich metod
pomiarowych. Wyprodukowanie wtasnej metalowej sondy do AFM o specjalnie dobranych
parametrach (duzy sztywno$¢ normalna, niska sztywno$¢ na skrecenie) pozwolitoby
wykorzysta¢ mikroskop sit atomowych.

Zainteresowanie spotecznosci naukowej takimi sondami i pomiarami wynika z kilku
obecnie badanych problemow naukowych, réwniez takich niezwigzanych z tribologia.

Pierwszym z nich jest tribologia z duzymi obcigzeniami. Przy czym ,,duze obcigzenia”
dotycza sit normalnych osigganych w AFM. Czyli takich w mikroskali w zakresie 50 uN —
500 mN. Zazwyczaj w tym zakresie sit do badan wykorzystywany jest ,, Tribolndenter” [26] lub
specjalnie budowane do tego celu urzadzenie [27]. Zastgpienie tych niestandardowych
urzadzen powszechnie stosowanymi AFM zwigkszytoby wiarygodno$¢ wynikow,
upowszechnito mozliwos¢ wykonywania takich badan i utatwito caly proces.

Drugim jest wykorzystanie sztywnych sond jako bazy do ich modyfikacji. Na przyktad
poprzez przyklejenie kulek, co jeszcze bardziej zwicksza mozliwosci pomiarow
tribologicznych.

Trzecim jest zastosowanie metalowych sond do pomiarow wihasciwosci elektrycznych i
magnetycznych.

1.3. Aktualny stan wiedzy

Przeglad literatury naukowej oraz komercyjnych rozwigzan obecnych na rynku,
przedstawiony w ponizszych podrozdziatach, wskazat obszary, w ktorych mozliwy jest dalszy
rozw0j mikroskopii sit atomowych. Pokazal potencjalne zastosowania dla sond o wysokiej
sztywnosci 1 z materialdow innych niz krzem i azotek krzemu. Pozwolit réwniez na wstepna

selekcje metod wytwarzania, zrozumienie ich mocnych i stabych stron oraz kierunek rozwoju.
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1.3.1. Metalowe sondy AFM na rynku

Przeglad rozwigzan dostepnych komercyjnie na rynku wskazat tylko jednego producenta
oferujgcego sondy calkowicie metalowe. Przy czym na potrzeby tej rozprawy za calkowicie
metalowe sondy uznaje si¢ sondy, ktorych cate ostrze, a takze belka pomiarowa wykonane sg
z metalu.

Jedynym producentem posiadajacym catkowicie metalowe sondy pomiarowe w normalnej
ofercie jest Rocky Mountain Nanotechnology LLC (Utah, USA). Wedtug informacji zawartych
na stronie internetowej producenta [28] ich tworcg jest naukowiec Clayton Williams.
Znaleziono réwniez najwczesniejszg publikacje tegoz autora, w ktoérej uzywa platynowych
sond [29]. Niestety opis ich wytwarzania jest bardzo skrotowy, wspomina jedynie
0 wytwarzaniu ich z drutu, otrzymywaniu ostrza przez elektrochemiczne trawienie, a takze
polerowaniu belki. Nie odnaleziono patentu, ktory opisywalby te sondy — najprawdopodobniej
tworca postanowil nie patentowac tego rozwigzania. Najwazniejszym zrodlem informacji
pozostaje wiec strona internetowa producenta.

Sondy te reklamowane sg jako doskonate do pomiarow w trybach elektrycznych, poniewaz
cate ostrze i belka wykonane sa z metalu. Charakteryzuja si¢ wiec dobrg przewodnoscia,
a zuzywanie si¢ ostrza nie prowadzi do usunigcia przewodzacej warstwy. Sondy te majg
podstawe wykonang z materialu ceramicznego i maja ksztatt prostopadtoscianu. Jako, ze
ceramika jest nieprzewodzaca, to na jej dolnej powierzchni umieszczone jest zlote pole
kontaktowe, do ktorego taczy si¢ elektronika AFM. Belka z ostrzem przymocowana jest do
podstawy (i zlotego pola) za pomoca przewodzacej zywicy epoksydowej. Rysunek 6.
przedstawia zbioér rysunkow sond pobranych ze strony internetowej producenta.

HSRNCIWIORDEO0S Side View of Probe (Front)

Rysunek 6. Rysunki zaczerpniete ze strony internetowej Rocky Mountains Nanotechnology.
Czgéci rysunku: a) widok na sonde od dotu, b) widok na sonde od boku, c) zdjecie SEM ostrza pomiarowego.

Opracowanie wlasne na podstawie [28]

Producent oferuje sondy z ostrzami wykonanymi z czystej platyny, a takze ze stopu platyny
z irydem. Dla wszystkich oferowanych sond deklaruje promien zaokraglenia koncowki
pomiarowej ponizej 20 nm. Tabela 1 prezentuje zebrane dane oferowanych sond z czystej
platyny. Dla poréwnania z innymi sondami warto podaé¢ wlasciwosci fizyczne platyny, ktore
wplywaja na sztywno$¢ i czestotliwo$é rezonansowa: gestosé 21450 kg/m3, a takze modut
Younga 160 GPa. Jak wida¢ sondy te majg szeroki zakres sztywnos$ci, jednak stosunkowo
nieduze czgstotliwosci rezonansowe. W konsekwencji lepiej dopasowane sa do wymagan

pomiardéw w trybach kontaktowych niz bezkontaktowych.
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Tabela 1. Parametry dostepnych platynowych sond firmy Rocky Mountain Nanotechnology.

Nazwa Sztywno$¢ Czestotliwose Dhugos¢ belki Szerokos¢ belki
[N/m] rezonansowa [um] [um]
[kHz]
25Pt200 250,0 65 200 50
25Pt300 14,0 15 300 110
25Pt400 6,0 9 400 110
12Pt300 0,7 7 300 60
12Pt400 0,3 4 400 60

Wszyscy pozostali producenci oferuja jedynie sondy krzemowe pokrywane cienka
warstwg metalu na potrzeby pomiarow elektrycznych i magnetycznych. Warstwy te
wykonywane sg z réznych materialdéw. Najczesciej stosowanymi powtokami na potrzeby
pomiaréw elektrycznych sa: platyna, stop platyny z irydem, ztoto. Natomiast na sondach
dedykowanych do pomiarow magnetycznych stosowane s3 powloki z materiatow
magnetycznych — kobaltu, chromu i ich stopow.

Metalowe warstwy na krzemowych sondach pomiarowych pozwalaja na pomiary
elektryczne i magnetyczne. Jednak zawsze prowadzg do zwigkszenia promienia zaokraglenia
ostrza, a w konsekwencji do pogorszenia rozdzielczosci pomiarow. Jednoczesnie warstwy takie
sg podatne na uszkodzenia mechaniczne 1 uzywanie ich do pomiarow w kontakcie
w nieunikniony sposob prowadzi do ich zuzycia [13,30]. Podczas gdy zuzycie i zwigkszenie
promienia zaokraglenia prowadzi jedynie do pogorszenia rozdzielczosci obrazowania, tak
wytarcie si¢ przewodzacej warstwy prowadzi do utraty przewodnictwa.

Niekiedy jako powloke przewodzaca do pomiardow elektrycznych stosuje si¢ syntetyczny
diament domieszkowany boronem. Taki materiat jest przewodzacy, nie jest magnetyczny
I charakteryzuje si¢ duza wytrzymatosécig mechaniczng. Jednak pokryte nim ostrza majg duzy
promien zaokraglenia — rzedu nawet 100 nm. Dzigki temu sondy takie rowniez sprawdzilyby
si¢ w pomiarach tribologicznych.

1.3.2. Wytwarzanie metalowych sond

Jak pokazano w poprzednim rozdziale na rynku tatwo dostgpne sa tylko sondy z platyny
od jednego producenta. Jednak wiele innych 0sob i zespoldw badawczych probowato wezesniej
wytwarza¢ sondy AFM z metalu. Wigkszo$¢ z nich opisanych zostalo w recenzowanych
publikacjach, ale t¢ tematyke obejmuje tez kilka patentow. Ponizej zamieszczono przeglad
literatury w tym zakresie.

Zespot Kolchuzhina wytworzyt sonde pomiarowsg ze ztotego drutu [31]. Punktem wyjScia
w ich procesie byt drut o $rednicy 50 um, ktory zostat sptaszczony w czesci swojej dlugosci.
Sptaszczona czes$¢ stata sie belka sondy, a wcigz okragla czes¢ drutu zostala wygigta, aby

uformowac ostrze pomiarowe. Ostrze pomiarowe zostalo nastepnie zaostrzone metodami
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elektrochemicznymi. Tak przygotowana belka z ostrzem zostata przyklejona za pomoca zywicy
epoksydowej do podstawy uzyskanej ze standardowej sondy krzemowej. Sonda ta zostata
nastgpnie wykorzystana do pomiaréw topografii w trybie kontaktu przerywanego, a takze do
pomiaréw wilasciwosci elektrycznych. Autorzy podkreslaja przydatno$¢ otrzymanej sondy
w trybach elektrycznych, a takze w spektroskopii ramanowskiej. Jako wade wskazali trudno$¢
wyprodukowania sondy o niskiej sztywnosci, ktora nadawataby si¢ do trybu kontaktowego.

Podobne podejscie do wytwarzania sond na potrzeby spektroskopii ramanowskiej
przedstawit Rodriguez wraz z zespotem [32]. Punktem wyjécia w tym procesie rowniez byt drut
o $rednicy 50 um, ale wykonany z czystego srebra. Cze$¢ drutu rowniez zostala splaszczona
pomigdzy dwoma szklanymi ptytkami, aby uzyskac ptaska powierzchnig belki. Pozostata czgsé
drutu zostata wygieta, aby uzyskac¢ ostrze pomiarowe. Jednak ostrze zostalo przygotowane
W znacznie prostszy sposob — drut zostat docigty na dtugos¢ za pomoca ostrej zyletki. Wedtug
autorow pozwolito to na osiggnigcie promienia zaokraglenia rownego 16 nm.

Kolejny sposéb na wytwarzanie metalowych sond z drutu zaprezentowali Han oraz Ahn
[33]. Jako material wyj$ciowy zastosowali drut o $rednicy 100 um z czystego wolframu. Drut
zostat na jednym koncu wygiety o 90°, tak aby uformowac zgrubny ksztatt belki sondy AFM.
Dzigki zastosowaniu wolframu, mozliwe byto wykorzystanie, znanej uzytkownikom
mikroskopow tunelowych metody elektrochemicznej do jego zaostrzenia. Dzigki temu jego
promien zaokraglenia wynosit 24 nm. Nastgpnie do wolframowego drutu przyklejono
krzemowa belke komercyjnej sondy AFM, ktora miata stanowi¢ ,,zwierciadto” odbijajace
promien lasera. Caty drut za$ zostat przyklejony do krzemowej podstawy. Otrzymana w ten
sposob sonda charakteryzowata si¢ dtugoscig 1100 um , sztywnoscig 3521 N/m (wyznaczone
poprzez symulacje metoda elementow skonczonych), a takze czestotliwo$cia rezonansowsq
253 kHz (wyznaczone poprzez symulacje metodg elementéw skonczonych).

Zou w swojej publikacji prezentuje wybor r6znych metod wytwarzania sond pomiarowych
wspolnie okreslonych mianem procesu ,,0dlewania i przenoszenia” (z ang. mould-and-transfer)
[34]. W ogodlnosci metody te opierajg si¢ na takim samym schemacie postgpowania jak dla sond
z azotku krzemu opisanych w rozdziale 1.1.2. Czyli na podtozu krzemowym wytrawia si¢
wglebienia, ktore petnig rolg form na ostrza pomiarowe. Nastepnie na cate podtoze naktada si¢
warstwe pos$wiecalng. Nastepnie za pomocg fotolitografii definiuje si¢ ksztalt belek
pomiarowych i osadza materiat na sondy pomiarowe. Podstawy sond sg przyklejane do belek,
a po usunigciu warstwy poswigcalnej sondy zostaja uwolnione od podioza. Autorzy
w szczeg6lnosci podkreslaja mozliwos¢ wykonania ostrza i belki z dwdch réznych materiatow.
W tym celu najpierw osadza si¢ materiat w formie na ostrza, a nastepnie material na belki, aby
otoczyt on i potaczyt si¢ z ostrzami. Autorzy podkreslaja tez mozliwo$¢ zastosowania roznych
materiatow na ostrza i belki, wymieniajg oni: metale, polimery i azotek krzemu.

Luber wraz z zespolem wykonat sondy pomiarowe ze stopu miedzi z hafnem [35]. To
podejscie rowniez jest blizniaczo podobne do wytwarzania sond z azotku krzemu. Gtoéwna

réznica wynika z zastosowanych materiatow. W tym wypadku warstwa poswigcalng napylong
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na krzem byt stop glinu z molibdenem, a jako materiat na belki i ostrza napylony zostat stop
miedzi z hafnem. Do belek zostaly przyklejone standardowe podstawy z krzemu. Tak
wykonane sondy charakteryzowaty si¢ nieznacznym, acz widocznym wygieciem pod wptywem
naprezen wewnetrznych. Zaprezentowane ostrza pomiarowe mialy promien zaokraglenia okoto
10 nm. Wytworzone przez nich sondy uzyte zostaly do pomiaru topografii powierzchni
z wykorzystaniem trybu z kontaktem przerywanym.

Zespot Hantschela wykorzystat bardzo podobng metod¢ do powyzszej, aby wykonac sondy
z niklu [36]. Glownymi réznicami jest zastosowanie chemicznego osadzania bezpradowego do
wytworzenia warstwy niklu formujacego ostrza i belki. Jako podstawy wykorzystano typowe
krzemowe podstawy, ktore zostalty najpierw metalizowane, a nast¢pnie przylutowane do sond.
Glowna innowacja wspominang przez autorow bylo skrocenie procesu produkcji dzigki
uwalnianiu sond od podtoza przez ich odrywanie.

Sondy najbardziej zblizone do opisywanych w tej rozprawie wykonat Rasmussen [37].
Podobnie jak w poprzednich opisanych pracach, jako baz¢ do wytwarzania sond wykorzystat
krzem z wytrawionymi formami na ostrza pomiarowe. Podobnie jak przy sondach z azotku
krzemu na powierzchni zostata wyhodowana warstwa tlenku krzemu — miata ona na celu
zmniejszy¢ promien zaokraglenia ostrzy. Jednak w kolejnym etapie na wafle napylona zostata
warstwa zlota o podwojnym przeznaczeniu — byta warstwa poswigcalna, a takze warstwa
przewodzaca energi¢ elektryczng. Nastgpnie z fotorezystu wytworzona zostala forma, ktéra
zostata wypelniona poprzez galwaniczne osadzenie niklu. Dzieki temu osadzany materiat
pojawial si¢ tylko w miejscach odstonietych przez fotorezyst. Podstawa rowniez zostata
wytworzona poprzez galwaniczne osadzanie niklu — dzieki temu cala sonda zostata wykonana
Z jednego metalu i byta pojedynczym elementem. Autorzy zaprezentowali ostrza o promieniu
zaokraglenia mniejszym niz 100 nm.

Calkowicie inne podejscie do wytwarzania sond zaprezentowal Hantschel z zespotem [38].
Jako podstawe¢ do wytwarzania wykorzystano przezroczysty kwarcowy wafel. Na jego
powierzchni napylono warstwe poswiecalng, a nast¢gpnie warstwe ze stopu niklu z cyrkonem.
Przy czym warstwg NiZr wykonano tak, aby celowo wprowadzi¢ do niej duze naprezenia —
najpierw rozciggajace, a potem Sciskajace. Nastepnie za pomocg fotolitografii zdefiniowano
ksztalt podstawy i belek sond, a zbedny material wytrawiono pozostawiajgc sondy
przytwierdzone do warstwy poswiecalnej. Ostatecznie delikatnie wytrawiono cze§¢ warstwy
poswigcalnej, tak aby zostala usunigta spod belek, ale pozostata pod podstawami.
Doprowadzito to do uwolnienia belek, ktoére pod wptywem naprezen wewnetrznych wygiely
si¢ w tuk. W tym uktadzie ostrzem pomiarowym byta koncéwka belki pomiarowej. Otrzymana
sonda sktadata si¢ z bardzo duzej kwarcowej podstawy, ktora wymagata specjalnego uchwytu
w mikroskopie. Promien lasera, aby trafi¢ na belke, musial przejs¢ przez podstawe. Na srodku
podstawy znajdowata si¢ belka pomiarowa wygieta w tuk, ktorej wolny koniec byt jednoczesnie
ostrzem pomiarowym. Wedtlug obliczen autorow, wykonanych na podstawie obrazowania

specjalnej wzorcowej probki, ostrze miato promien zaokraglenia w granicach 15-25 nm.
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1.3.3. Tribologia w r6znych skalach

Zagadnienia tribologiczne sg bardzo istotne dla projektowania oraz uzytkowania wszelkich
maszyn. Tarcie przektada si¢ bezposrednio na zuzywana energie i koszt eksploatacji [39].
Tempo zuzywania si¢ potgczen ruchomych za§ wprost przektada si¢ na koszty zwigzane
Znaprawg 1 wymiang elementéw. Stad zagadnienia te sg powszechnie badane zardéwno
w przemysle, jak i w badaniach podstawowych.

Do badan tarcia $lizgowego najpowszechniej wykorzystywane sg tribometry w skali
makro. Wytwarzane sg przez wielu producentow i posiadajg zréznicowane geometrie uktadu
pomiarowego [39]. Niezaleznie od ich geometrii zasada dziatania jest taka sama — dwa
elementy sg do siebie dociskane z zadang sita normalng, a nastgpnie sa poruszane wzgledem
siebie z zadang szybko$cig ruchu. Stosowanymi geometriami sg najczesciej:

e obracajacy sie dysk z nieruchoma przeciwprobka,

e obracajacy si¢ cylinder z nieruchoma przeciwprobka,

e nieruchoma préobka z przeciwprobka wykonujaca ruch posuwisto-zwrotny,

e obracajgca si¢ kulka oparta na nieruchomych kulkach.

Zakres obcigzenia normalnego mozliwego do zadania zalezy od konkretnego urzadzenia —
sposobu zadawania sity normalnej, a takze rozdzielczo$ci pomiaru sity tarcia. Dzigki mnogosci
urzadzen dostepnych na rynku zakres mozliwych sit jest bardzo szeroki — od dziesiatej czgsci
niutona, az do tysigecy niutonow. Na rynku dostgpne sg rowniez tribometry dostosowane do
pomiarow sit rzedu miliniutonéw. Takie urzadzenia nazywane sg mikrotribometrami
I najczesciej sa jedynie zminiaturyzowanymi wersjami tradycyjnych tribometréw 0 takiej samej
geometrii pomiaru, a jedynie innymi czujnikami sit [40].

Z punktu widzenia badan podstawowych gtowna wadg urzadzen oferowanych komercyjnie
jest ograniczenie do konkretnego ksztattu probek i przeciwprobek. Stad bardzo czgsto do badan
podstawowych naukowcy sami projektuja dostosowany do ich potrzeb tribometr. Jest to
mozliwe dzigki bardzo prostej zasadzie dziatania — niezbgdne jest jedynie przesuwanie dwoch
elementow wzgledem siebie przy jednoczesnym pomiarze sity. Zaprojektowanie urzadzenia
konkretnie do wtasnych badan jest wigc stosunkowo proste dzigki wykorzystaniu
komercyjnych podzespoldw — stolikow liniowych, prowadnic, sprezyn, czujnikéw sily,
czujnikdw przemieszczenia 1 tym podobnych. Dzigki temu mozliwe jest dostosowanie
geometrii pomiaru, a takze zakresu mierzonych sit do indywidualnych potrzeb [41-44].

Do pomiaréw tarcia z bardzo malymi obcigzeniami (ponizej mikroniutona) wybor
dostepnych urzadzen jest bardzo maly. Najczesciej stosowanym komercyjnym urzadzeniem
jest Tribolndenter (Bruker, USA), ktory jest de facto nanotwardosciomierzem z dodatkowym
modulem pozwalajagcym na przesuwanie wglebnika i pomiar sity bocznej. Urzadzenie to
pozwala na zadawanie i pomiar sit w zakresie 1-1000 uN [45,46]. Jednak ze wzgledu na swoja

wysoka cene, a takze ograniczenia zwigzane z uzywanymi koncowkami pomiarowym
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(przeciwprobkami) stosowany jest zazwyczaj do pomiaru odpornosci na zuzycie hietypowych
powierzchni [47] i adhezji warstw [48], a nie do typowych badan tarcia.

Urzadzeniem zaprojektowanym specjalnie z mys$la o pomiarze bardzo matych sil jest SFA,
z angielskiego Surface Force Apparatus [49,50]. Urzadzenie zaprojektowane do badan adhezji
pomig¢dzy dwoma atomowo gtadkimi powierzchniami. Sktada si¢ z bardzo doktadnego systemu
zadawania przemieszczen, stolika na probke zawieszonego na spr¢zynach o niskiej sztywnosci,
a takze systemu optycznego pozwalajacego na bardzo doktadny pomiar powierzchni styku
probek na podstawie interferometrii. SFA wykorzystuje specyficzny ksztalt probek — dwa
prostopadle do siebie poétwalce o atomowo gladkiej powierzchni z miki. Powierzchnia kontaktu
pomigdzy nimi jest taka sama jak pomigdzy sferg i plaszczyzng. Urzadzenie to zostato rowniez
rozbudowane o mozliwo$¢ zadawania i pomiaru sity bocznej [48]. Ze wzgledu na opisang
geometric SFA jest bardzo czesto wykorzystywany do badania tarcia ptynnego, czyli
W obecnosci cienkich warstw (w tym o grubosci pojedynczej molekuty) ptyndéw i smaréw [51].
Jest rowniez wykorzystywany do badania zachowania surfaktantow [52], specjalistycznych
klejow [53] czy na przyklad kwasow tluszczowych [54]. SFA wykorzystywany jest do
pomiarow sit w zakresie 0,1-100 mN.

Mikroskopy sit atomowych sg idealnym narzedziem do badan tribologicznych w nanoskali.
Zazwyczaj stosowane sg one do pomiardw z silg normalng ponizej 50 puN [55,56]. Czeséc
badaczy nawet sit¢ normalng rzgdu 5 uN okresla jako ,,duzg” [57]. Wykorzystanie sond
0 bardzo malym promieniu zaokraglenia ostrza pozwala na pomiary sity tarcia
Z rozdzielczoscig struktury krystalicznej podtoza [58]. AFM pozwala réwniez na pomiar sity
tarcia przy ujemnej sile normalnej. Sita taka definiowana jest jako sita wywotana adhezjg
pomiedzy sonda i podtozem, a nie naciskiem sondy na podtoze. To znaczy sonda ugieta jest ku
dotowi (jest przyciagnieta do podtoza), a nie ugieta ku gorze. Osiggane sg sity nawet ponizej -
40 nN [58,59]. Do badan tarcia za pomoca AFM czesto modyfikuje si¢ sond¢ poprzez
przyklejenie do niej kulki [21,60]. Zabieg taki pozwala zwigkszy¢ powierzchni¢ kontaktu.
Osiagniecie wyzszych sit normalnych mozliwe jest po odpowiednim zmodyfikowaniu sondy
pomiarowej, na przyktad poprzez przyklejenie kulki do belki w niewielkiej odlegtosci od
podstawy sondy. Sprawia to, ze efektywna dtugos$¢ belki jest duzo nizsza, a wiec w jej
sztywno$¢ znacznie rosnie [61]. Mozliwe jest uzyskanie dzigki temu sity normalnej okoto
3 mN. Jednak zabieg taki sprawia rowniez, ze znacznie ro$nie sztywnoS$¢ skretna belki
i zwicksza si¢ niepewno$¢ pomiaru.

Szczegdlnym wyzwaniem w mikroskali jest stworzenie oraz zbadanie tozysk kulkowych.
Najmniejsze komercyjnie dostgpne tozyska kulkowe w formie samodzielnego elementu
produkowane sg jako tozyska poprzeczne o $rednicy zewnetrznej 3 mm. Elementy toczne maja
w nich $rednice 0,5 mm. Natomiast firma MinebeaMitsumi reklamowata si¢ stworzeniem
najmniejszego na §wiecie w pelni funkcjonalnego tozyska [62] o $rednicy zewngtrznej 1,5 mm
i kulkach o $rednicy 0,25 mm. Bylo to tozysko wykonane ze stali nierdzewnej i posiadato
separator na kulki. Tradycyjne tozyska sg jednak trudne do zintegrowania z urzadzeniami typu
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MEMS, ktoére produkowane sg zupetnie innymi metodami niz urzadzenia w makroskali. Stad
tozyska toczne w mikrouktadach najczesciej sa uproszczone i ich bieznie sa czgscia elementow
rotora i statora urzadzenia, a kulki umieszczone sa wewnatrz bez separatora. Dzialanie takich
uproszczonych tozysk bada si¢ bezposrednio w finalnym urzadzeniu [63-67], a pomiar
momentu hamowania (tarcia) nie odbywa si¢ bezposrednio. Obliczany jest na podstawie
obserwacji zachowania rotora i czasu, ktory jest mu potrzebny na wyhamowanie z zadanej
predkosci obrotowej. Elementy toczne (kulki) zastosowane w cytowanych pracach maja
srednice W zakresie 285-500 um. Przyktadowe zakresy sit i momentow z tych badan to moment
tarcia ponizej 2 uNm [64], czy obcigzenie normalne ponizej 100 mN [65], uproszczony
wspotczynnik tarcia 0,025 [66]. Ze wzgledu na trudno$ci z pomiarem tak matych sit
I momentow nawet wieksze tribometry [68] do badan tarcia tocznego z kulkami o $rednicy
1,5mm wykorzystuja metod¢ bezwladnosciowg do wyznaczania parametrow. WyniKi
W cytowanym badaniu byly na poziomie wspdiczynnika tarcia ponizej 0,001, przy obcigzeniu
normalnym ponizej 35 mN i ogdélnym momencie hamowania ponizej 10 uNmm. Badania na tej
samej zasadzie prowadzone s3 rowniez dla ruchu posuwisto-zwrotnego z tocznymi tozyskami

liniowymi [69] — zmierzony wspoétczynnik tarcia to okoto 0,05 dla obcigzenia 400 mN.

1.4. Cel i teza pracy

Cel pracy mozna podzieli¢ na dwie cz¢sci, ktore sg zalezne od siebie i nierozerwalnie
powigzane. Pierwsza z nich jest opracowanie metody wytwarzania metalowych sond
pomiarowych do mikroskopow sit atomowych o szerokim i niespotykanym dotad zakresie
sztywnos$ci. Drugg czescig jest uzycie tych sond do wykonania pomiarow tribologicznych, ktore
bez nich nie bylyby mozliwe. Tarcia $lizgowego z obcigzeniem 1 mN na warstwach, ktore
potencjalnie mialyby zastosowanie jako powloki przeciwzuzyciowe w mikrotozyskach
tocznych, oraz do pomiaru oporéw ruchu w mikrotozyskach tocznych.

Teza pracy: Metalowe sondy do mikroskopow sit atomowych pozwola na uzyskanie
sztywnosci W zakresie od 2 N/m do 1000 N/m i w konsekwencji na pomiary tribologiczne
z obcigzeniem od 10 uN 1 mN, a takze pomiar sity bocznej od 10 uN do 1 mN

1.5. Program badan

Praca nad badaniami, a takze rozprawg doktorska postgpowata zgodnie z przedstawionym
ponizej programem badan.

a) przeglad literatury

b) teoretyczne opracowanie metody wytwarzania sond AFM

€) badania eksperymentalne nad metoda wytwarzania sond AFM oraz jej optymalizacja

d) badania tarcia $lizgowego pomigdzy materiatami na czg¢$ci mikrotozysk tocznych

e) badania oporow ruchu w tozysku kulkowym

g) sformutowanie wnioskow z pracy
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2. Wytwarzanie calkowicie metalowych sond

Opis wytwarzania catkowicie metalowych sond przedstawiony ponizej sklada sig
z siedmiu czgsci, ktore opisane zostaty w kolejnosci chronologicznej. Zaczynajac od wstgpnego,
teoretycznego planu na wilasng metoda wytwarzania popartg obliczeniami spodziewanych
parametréw metalowych sond pomiarowych. Nastgpnie szczegétowo opisano poszczegdlne
procesy wykorzystywane w tej metodzie oraz ich praktyczne zastosowanie wraz z napotkanymi
problemami. Trudnosci te wymusity zmiany w pierwotnym planie, wigc opisano roéwniez
dopracowany proces wytwarzania mozliwy do powtarzalnego stosowania. Opisano réwniez

metody kalibrowania sond, a takze zaprezentowano przyktadowe wytworzone sondy.

2.1. Zaproponowany proces wytwarzania sond

Przeglad obecnego stanu wiedzy na temat metod wytwarzania metalowych sond opisany
w rozdziale 1.3.1. ukazat ich mocne i stabe strony. Tym samym stanowit punkt wyjscia do
opracowania wtasnego procesu. Jako gtdéwng wadg metod opisanych w literaturze podkresli¢
nalezy zastosowanie kosztownych materialdow i proceséw technologicznych. Powszechnie
wykorzystywane sa podloza krzemowe, ktére sa drogie, a ich obrobka wymaga
specjalistycznego wyposazenia. Za korzystne nalezy uzna¢ zastosowanie podejscia bottom-up,
czyli wytwarzania przyrostowego, na przyktad poprzez osadzanie materiatu. Typowe techniki
wytwarzania ubytkowego takie jak frezowanie czy nawet cigcie laserem nie zapewniajg
wystarczajacej precyzji w tej skali.

Gléwnym celem projektowanego procesu bylo wytworzenie metalowej sondy
pozwalajace] osiggnaé parametry wskazane w tezie pracy. Czyli uzyskanie obcigzenia
normalnego w czasie pomiaru w zakresie od 10 uN do 1 mN, do czego wymagane sg sondy
0 sztywnos$ciach w zakresie od 1 N/m do 1000 N/m. Dodatkowo nalezy wskaza¢ ogoélne,
techniczne 1 praktyczne wymagania co do samych sond, ktore pozwola na ich swobodne
stosowanie jako zamiennik sond krzemowych:

e wymiary podstawy 3,4 x 1,6 x 0,3 mm (dtugo$¢ x szeroko$¢ X wysoko$¢),

o dlugos¢ belki pomiarowej w zakresie 50-500 pm,

e szerokos¢ belki pomiarowej w zakresie 20-150 pm.

Ograniczenie wymiardw gabarytowych nie wynika jedynie z checi zachowania
podobienstwa do sond krzemowych. Wigkszo$¢ mikroskopow sit atomowych na rynku posiada
uktady optyczne dostosowane do sond krzemowych. Sa to roéwniez uklady mocno
zminiaturyzowane. Zastosowanie dtuzszych i szerszych belek moze prowadzi¢ do zastonigcia
catego widoku z kamery i trudno$ci z ustawieniem sondy na prdobce. Zastosowanie belek
krotszych 1 wezszych moze prowadzi¢ do trudnosci z ustawieniem promienia lasera na belce,
oslabieniem sygnalu na fotodiodzie i nawet niemozno$ci ich uzycia. Podobnie zmiana
wymiaréw podstawy moze utrudni¢ prawidlowe umieszczenie sondy w uchwycie w AFM lub

uniemozliwi¢ jej uchwycenie.
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Jako podstawe nowego procesu przyjeto ponizsze, ogolnie zdefiniowane wymagania i cele:

e ograniczenie liczby kosztownych i czasochtonnych technologii,

e minimalizacja liczby krokéw procesu wzgledem procesow opisanych w literaturze,

e mozliwo$¢ automatyzacji procesu i zastosowanie go w produkcji masowe;.

Bioragc pod rozwage wnioski wyciagniete z przegladu literatury, a przede wszystkim
wlasne do$wiadczenie 1 mozliwosci laboratoriow w IPPT PAN opracowano plan wlasnej
metody. Przyjeto rowniez metode bottom-up jako zapewniajaca duze mozliwosci 1 fatwos¢
skalowalnos$ci produkcji. Przy czym jako technologi¢ wytwarzania sond zaplanowano
elektrochemiczne osadzanie, z ktorym autor pracy posiada doswiadczenie.

Do wytworzenia formy definiujacej ksztalt sondy zaplanowano fotolitografie. W celu
obnizenia kosztéw postanowiono zastosowaé metal jako materiat podtoza zamiast powszechnie
stosowanego krzemu. Przy metodzie bottom-up parametry podtoza nie majg az tak kluczowego
i bezposredniego wplywu na otrzymane sondy, a wigc tansze i tatwiejsze w obrobce podtoze
pozwoli na duze oszczgdnosci. Kolejnym waznym czynnikiem jest to, ze metal przewodzi
energi¢ elektryczng, a wigc bedzie mozna bezposrednio na nim dokonywac elektrochemicznego
osadzania bez potrzeby wczesniejszego wytwarzania warstw posrednich. Doprowadzi to do
zmniejszenia liczby krokéw w catym procesie.

Wytworzenie ostrza pomiarowego jest jednym z najtrudniejszych etapéw, poniewaz ostrze
to musi by¢ bardzo ostro zakonczone. Komercyjne sondy krzemowe posiadajg promien
zaokraglenia ponizej 20 nm, a niektére nawet ponizej 2 nm. Zaokraglenie to jest otrzymywane
dzigki trawieniu krzemu przy wykorzystaniu jego fizycznej struktury. Podejscie takie jest
niemozliwe w przypadku metalu. Rozwigzaniem tego problemu jest niestandardowe
wykorzystanie pomiaru twardos$ci za pomocg indentacji. W procesie tym metal jest plastycznie
odksztatcany za pomoca bardzo ostrego diamentowego wglebnika. Najczesciej stosowane
W nanoindentacji sg wgltebniki w ksztalcie piramidy o trzech §cianach — wglebnik Berkovicha
lub wierzcholek sze$cianu (cube corner). Wysokiej jakosci wgtebniki posiadaja promien
zaokraglenia zblizony do sond AFM. Jezeli elektroosadzanie chemiczne pozwoli na doktadne

wypetnienie tego odcisku to otrzymane zostanie ostrze pomiarowe spetniajagce wymagania.
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Rysunek 7. Schemat procesu
wytwarzania metalowych sond.
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Wstegpnie zaplanowany proces wytwarzania
catkowicie metalowych sond sktadat si¢ z kilku
prostych etapow. Rysunek 7. przedstawia
uproszczony przebieg procesu. Ukazuje on
pojedyncza sond¢e w przekroju przez plaszczyzne
symetrii.

Proces mozna podzieli¢ na 7 etapow:

1) przygotowanie podioza,

2) pierwsza fotolitografia — przygotowanie formy
na pierwsza warst sondy,

3) wytlaczanie — przygotowanie formy na ostrze
pomiarowe,

4) elektroosadzanie pierwszej warstwy sond,

5) druga fotolitografia — przygotowanie formy na
druga warstwe sondy,

6) elektroosadzanie drugiej warstwy sondy,

7) usunigcie zbgdnego materialu — otrzymanie
sondy.

Szczegdtowy opis wszystkich etapow, jak
i badania nad nimi prowadzone zawarty jest w
rozdziale 2.3. Badania poszczegdlnych etapow
doprowadzily do wprowadzenia zmian w
zaplanowanym procesie.



2.2. Obliczenia teoretycznych parametréw sond

Jako, ze zdecydowana wigkszos¢ sond AFM powszechnie uzywanych 1 dostgpnych
komercyjnie na rynku produkowana jest z krzemu, to ich parametry sa mocno
ustandaryzowane. Tabela 2. przedstawia zebrane razem najwazniejsze parametry najczescicj
wykorzystywanych sond AFM.

Tabela 2. Typowe parametry sond AFM.

Typ badania Sztywnos¢ | Czestotliwos$é | Dhugoscé
[N/m] rezonansowa | belki [um]
[kHZz]

Pomiar kontaktowy ~0,2 ~15 ~450
Pomiar przerywany (migkki) ~3,0 ~75 ~225
Pomiar przerywany 40,0 ~300 125
(standardowy)

Pomiar przerywany z ultra- ~85.,0 ~1500 65

wysoka czgstotliwoscia

Powyzsze parametry wynikajg gtdwnie z przeznaczenia sond. Pomiar w kontakcie wymaga
niskiego nacisku na badang probke, stad kluczowym parametrem jest niska sztywnosc¢,
a pozostate parametry wynikaja z tego wymagania. Dla pomiaréw w kontakcie przerywanym
kluczowa jest czestotliwo$¢ rezonansowa — wyzsza pozwala na szybsze pomiary i jest
preferowana przy niektorych zaawansowanych trybach dziatania mikroskopoéw. Nizsza
pozwala na delikatniejsze oddziatywanie na probke. Sondy do innych typdéw pomiardw, jak
pomiary elektryczne, nanoindentacja, pomiary biologiczne zazwyczaj produkowane sg jako
modyfikacje standardowych sond — najcze$ciej jako natozenie dodatkowych warstw na ostrze
i belke lub zmodyfikowanie koncowki pomiarowej (ostrza).

Catkowicie metalowe sondy produkowane zgodnie z opisanym autorskim procesem jako
wykonane z metali o wlasciwosciach fizycznych (gestos¢, modul Younga) znacznie
odmiennych od krzemu bedg rowniez posiada¢ odmienne parametry mechaniczne. Niemozliwe
bedzie otrzymanie sond o takich samych wymiarach belki, sztywno$ci i czgstotliwosci
rezonansowej jak sondy krzemowe. Konieczne jest okreslenie, ktory z tych parametrow jest
kluczowy, a ktéore moga ulec zmianie z minimalnym wplywem na mozliwosci sond.
Najtatwiejszym do modyfikowania parametrem, ktory jednocze$nie najmniej wplywa na
walory uzytkowe sondy jest grubo$¢ belki pomiarowej. Dla pomiarow kontaktowych
najwazniejsza jest niska sztywnos$¢. Dla pomiarow w kontakcie przerywanym najwazniejsza
jest czestotliwo$¢ rezonansowa.

Do tego celu przeprowadzono seri¢ prostych obliczen majacych okresli¢ jakie wymiary
powinny posiada¢ belki sond z r6znych metali. Geometria typowej belki sondy pomiarowej to
prosta belka jednostronnie utwierdzona (ang. cantilevered beam przez co czasem nazywana
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kantilewerem). Analiza obliczeniowa takiej geometrii jest do$¢ prosta i opiera si¢ na teorii
Eulera-Bernoulliego. Ponizsze obliczenia oparto na opisie Bhushana [7], ktory przedstawit

schemat obliczen juz odpowiednio uproszczony i dostosowany do sond AFM.

Rysunek 8. Schemat belki pomiarowej z zaznaczonymi wymiarami.

Oznaczenia na rysunku: L — dlugo$¢ belki do ostrza, Lc — catkowita dtugos¢ belki, b - szeroko$¢, h - grubosé,
| - wysoko$¢ ostrza, Fz - sita normalna, Fy - sita boczna, Fx - sita wzdtuzna.

Opracowanie wlasne na podstawie [7].

Rysunek 8 przedstawia belke pomiarowa z wymiarami 0znaczonymi zgodnie z danymi we
wzorach do obliczen.

Sztywno$¢ belki dana jest wzorem:

k=35 5 @

gdzie: E—modul Younga w Pa, J — moment bezwtadnosci przekroju w m*, L — dtugo$¢ belki
do ostrza w m — przy czym na potrzeby wstepnych obliczen przyjeto L=L¢, poniewaz nie jest
znane polozenie ostrza wzgledem konca belki.

Moment bezwtadnosci przekroju dla typowej belki, w ktorej przekrdj jest prostokatem:

J =2 [m*], @

gdzie: b — szerokos$¢ belki pomiarowej w m, h — grubo$¢ belki pomiarowej w m.
Pierwsza czgstotliwos$¢ rezonansowa

2§ [En [raa) _ 2 b2
S

Wy = 2v3 pLgE [HZ]’ (3)

T 2v34plL2

gdzie: Ao =m-0,596864, p — gestosé materiatu w kg/m?, L — dtugo$é catkowita belki w m.
Zaznaczy¢ nalezy, ze przedstawione obliczenia wykonane zostaty jedynie w celach

orientacyjnych, zeby sprawdzi¢ jakich parametréw oczekiwaé. Mialy rowniez daé pewne

wyobrazenie, co do tego jak poszczegdlne wymiary wplywajg na ostateczne parametry. Miaty
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rowniez pozwoli¢ wytworzy¢ w sobie intuicj¢, co do wplywu roéznych niepewnosci
napotykanych w procesie wytwarzania. Podstawiono szeroko$¢ i grubos¢ z zakresu
wskazanego w poprzednim rozdziale. Wczesniej nie definiowano mozliwego zakresu dla
grubosci, poniewaz jest to parametr drugorzg¢dny pod wzgledem uzytkowym sondy. Jednak ze
wzgledéw na praktyczne ograniczenia wybranej metody wytwarzania nalezy okre$li¢ ten
zakres na 1-50 um, a ze wzglgdu na najwicksza powtarzalnos¢ rezultatbw mozna go zawezic¢
nawet do 2-15 um. Zaznaczy¢ nalezy rowniez, ze podczas gdy wytworzenie belek o grubosci
50 um jest mozliwe, tak moze by¢ problematyczne pod wzgledem praktycznym.

Na potrzeby badan realizowanych w ramach niniejszej pracy wytwarzane beda sondy
0 indywidualnie dobranych parametrach do zaplanowanych badan tribologicznych. Réwniez
takie o bardzo wysokiej sztywnosci, ktoéra jest nieosiggalna dla sond krzemowych. Jednak te
wstepne obliczenia wykonano majac jako cel 3 rodzaje sond — do pomiaréw kontaktowych,
0 czestotliwosci rezonansowej okoto 80 kHz (do pomiarow w kontakcie przerywanym), a takze
o sztywnosci powyzej 1000 N/m. Dzigki temu zostanie sprawdzona mozliwos$¢ zastosowania
sond metalowych w innych badaniach i pordwnanie ich z sondami krzemowymi.

Pierwsze obliczenia wykonano dla sond z niklu. W ponizszych obliczeniach przyjeto
nastepujace state: modut Younga — E = 200 GPa (na podstawie wtasnych niepublikowanych
badan oraz [70]), gestos¢ — p = 8900 kg/m? [71]. Dla poréwnania parametry krzemu to
W przyblizeniu: E = 150 GPa [49,72], p = 2300 kg/m? [7,71]. Zauwazyé mozna, ze modut
Younga, ktéry wptywa na sztywno$¢ ma zblizong warto$¢. Jednak znacznie rdzni si¢ ggstosc,
ktéra ma duzy wptyw na czestotliwo$¢ rezonansowa.

Tabela 3 przedstawia obliczone parametry sond z niklu o czestotliwosci rezonansowe;j
okoto 80 kHz. Przyjeto state wartosci szerokosci i dlugosci, a nastepnie dopasowano grubos¢
tak, aby osiggngé¢ czestotliwos¢ rezonansowg 80 kHz. Warto zwroci¢ uwage na teoretyczng
sond¢ o wymiarach 150 x 50 x 2,5 pm (L x b x h), ktéra posiada parametry najbardziej zblizone
do komercyjnych sond krzemowych. Dodatkowo zauwazy¢é mozna, ze takie zalozenia daly
potencjalne sondy o bardzo szerokim zakresie sztywnos$ci — od kilku do kilkuset N/m.

Tabela 3. Teoretyczne parametry sond z niklu o czgstotliwo$ci rezonansowej okoto 80 kHz.

Grubo$¢ | Dhlugos$¢ | Szeroko$¢ [um]
][] s0 | 75 | 100 | 125 | w0 |0
0,25 50 0,3 0,5 0,6 0,8 0,9 77
2,5 150 11,6 17,4 231| 289 34,7 85
9 300( 675| 101,3| 1350| 168,8| 2025 77
16 400| 160,0| 240,0f 320,0| 400,0| 480,0 77
26 500 351,5| 527,3| 703,0| 878,8| 1054,6 80
Sztywnos$¢ [N/m]
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Tabela 4. przedstawia obliczone parametry sond z niklu o niskiej sztywnosci do pomiarow
w trybie kontaktowym. Warto zwrdéci¢ uwage na teoretyczng sond¢e o wymiarach
400 x 50 x 2,5 pm (L x b x h), ktora posiada parametry najbardziej zblizone do komercyjnych
sond krzemowych.

Tabela 4. Teoretyczne parametry sond z niklu do pomiaréw kontaktowych.

Gruboé¢ | Dhugos¢ | Szerokosé [um] 00 [KHZ]
[um] [um] 50 75 | 100 | 125 | 150
05 50 25/ 38/ 50 63 75 153
1 150 07| 11| 15 19| 22 34
2 30/ 07/ 11| 15 19| 22 17
2,5 400, 06| 09| 12/ 15/ 18 12
3 500, 05 08| 11| 14 16 9
Sztywnos¢ [N/m]

Tabela 5. przedstawia obliczone parametry sond z niklu o bardzo wysokiej sztywnosci.
Ograniczono sprawdzane parametry do szerokosci od 100 um oraz dtugosci od 300 pm.
Podczas gdy najwigksza sztywnos$¢ mozna uzyska¢ dla bardzo krétkich sond, to ze wzgledu na
planowane zastosowanie, za praktyczne uznano tylko belki o duzych wymiarach.

Tabela 5. Teoretyczne parametry super sztywnych sond z niklu.

Grubos¢ | Diugosé | Szerokos¢ [um]
o0 [kHZ]
[um] [um] 100 [125 |150
18 300 1080,0| 1350,0| 1620,0 153
24 400| 1080,0| 1350,0| 1620,0 115
30 500 1080,0| 1350,0 | 1620,0 92
Sztywno$¢ [N/m]

Kolejne obliczenia wykonano dla sond ze srebra. W ponizszych obliczeniach przyjeto
nastgpujace state: E = 83 GPa [73], p = 10490 kg/m? [71]. Modut Younga jest ponad dwa razy
mniejszy niz w przypadku niklu, a gestos¢ jest o 18% wigksza.

Tabela 6. przedstawia obliczone parametry sond ze srebra o czgstotliwosci rezonansowe;j
okoto 80 kHz. Przyje¢to state wartosci szerokos$ci i dlugosci, a nastepnie dopasowano grubosé
tak, aby osiggna¢ czestotliwos¢ rezonansowa 80 kHz. Teoretycznie sonda o wymiarach
50 x 150 x 0,5 um (L x b x h), posiada parametry najbardziej zblizone do komercyjnych sond
krzemowych. Jednak ze wzglgdu na jej bardzo niskg grubo$¢ praktyczne jej wyprodukowanie

moze by¢ trudne. Druga kandydatka o zblizonych parametrach jest sonda o wymiarach
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150 x 50 x 4 um (L x b x h). Dodatkowo zauwazy¢ mozna, ze takie zatozenia daty potencjalne

sondy o bardzo szerokim zakresie sztywnosci — od Kilku do kilkuset N/m.

Tabela 6. Teoretyczne parametry sond ze srebra o czestotliwo$ci rezonansowej okoto 80 kHz.

Grubos¢ | Diugogé | Szerokos¢ [um]

[um] [um] 50 75 100 |125 |10 | " L]
05 50/ 10/ 1,6|] 21| 26| 31 01
4 150| 19,7| 295/ 393| 492| 59,0 81
16 300| 157,4| 236,1| 3148 393,5| 4722 81
27 400| 319,1| 478,6| 638,2| 797,7| 9572 77
45 500| 756,3| 1134,5| 1512,7| 1890,8| 2269,0 82

Sztywnos$¢ [N/m]

Tabela 7. przedstawia obliczone parametry sond ze srebra o niskiej sztywnosci do
pomiaréw w trybie kontaktowym. Warto zwr6ci¢ uwage na teoretyczng sonde o wymiarach
400 x 50 x 2 um (L x b x h), ktdéra posiada parametry najbardziej zblizone do komercyjnych
sond krzemowych.

Tabela 7. Teoretyczne parametry sond ze srebra do pomiaréw kontaktowych.

Grubos¢ | Dhugos¢ | Szerokosé [um] 00 [KHZ]
[um] [um] 50 |75 100 [125 |150
05 50/ 10/ 16| 21| 26| 31 01
1 150 03| 05 06| 08 09 20
2 30/ 03| 05/ 06/ 08 09 10
3 400 04| 07/ 09 11| 13 9
4 500 05| 08 11| 13| 16 7
Sztywnos$¢ [N/m]

Tabela 8. przedstawia obliczone parametry sond ze srebra o bardzo wysokiej sztywnosci.
Ograniczono sprawdzane parametry do szerokosci od 100 um oraz dtugosci od 300 pum.
Podczas gdy najwigksza sztywnos¢ uzyskiwano by dla bardzo krétkich sond, to ze wzgledu na
planowane zastosowanie za praktyczne uznano tylko belki o duzych wymiarach. Grubos¢

wymagana do otrzymania pozgdanych parametrow jest juz bardzo duza.
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Tabela 8. Teoretyczne parametry super sztywnych sond ze srebra.

Grubosé | Dhugosé | Szerokos¢ [um]
wo [KHz]
[um] [um] 100 [125 |150
24 300| 1062,4 | 1328,0| 1593,6 121
32 400| 1062,4 | 1328,0| 1593,6 91
40 500| 1062,4 | 1328,0| 1593,6 73
Sztywno$¢ [N/m]

Kolejne obliczenia wykonano dla sond ze zlota. W ponizszych obliczeniach przyjeto
nastgpujace stale: E = 79 GPa [73], p = 19300 kg/m? [71]. Wzgledem wczesniej opisanych
materialéw ztoto posiada jeszcze nizszy modut Younga niz srebro, jest za to prawie dwukrotnie
gestsze. Jak pokazuja poprzednie obliczenia taka kombinacja wplynie negatywnie na
wymagania rozmiarowe przy danych zatozeniach.

Tabela 9. przedstawia obliczone parametry sond ze ztota o czestotliwosci rezonansowej
okoto 80 kHz. Przyje¢to state wartosci szerokos$ci 1 dlugosci, a nastepnie dopasowano grubosé
tak, aby osiagna¢ czgstotliwos¢ rezonansowa 80 kHz. Sondy o wymiarach 50 x 150 x 0,5 pm
(L x b x h), oraz 150 x 50 x 6 um (L x b x h) sg najbardziej zblizone do sond krzemowych.
Jednak wcigz sg to wymiary, ktore mogg by¢ trudne do osiggni¢cia. Dodatkowo zauwazy¢
mozna, ze takie zatozenia daly potencjalne sondy o bardzo duzej grubosci i w konsekwencji

duzej sztywnosci.

Tabela 9. Teoretyczne parametry sond ze ztota o czestotliwo$ci rezonansowej okoto 80 kHz.

Gruboé¢ | Dhugos¢ | Szerokosé [um] 00 [KHZ]
[um] [um] 50 |75 100 (125 [150
0,5 50 1,0 15| 20| 25 30 65
6 150| 632| 94,8 1264| 158,0| 1896 87
22 300| 389,4| 5842| 778,9| 973,6| 1168,3 80
40 400| 987,5| 1481,3| 1975,0| 2468,8 | 2962,5 82
62 500| 1882,8 | 2824,2| 3765,6| 4707,0 | 5648,4 81
Sztywno$¢ [N/m]

Tabela 10. przedstawia obliczone parametry sond ze zlota o niskiej sztywnos$ci do
pomiaréw w trybie kontaktowym. Warto zwrdci¢ uwage na teoretyczng sonde o wymiarach
400 x 50 x 3 pm (L x b x h), ktora posiada parametry najbardziej zblizone do komercyjnych
sond krzemowych.
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Tabela 10. Teoretyczne parametry sond ze ztota do pomiaréw kontaktowych.

Grubos¢ | Diugosé | Szerokos¢ [um] 00 [KHZ]
[um] [um] 50 75 100 [125 |150
05 50/ 10/ 15| 20/ 25/ 30 65
1 150 03| 04 06| 07| 09 15
2 30/ 03 04| 06/ 07 09 7
3 400 04| 06| 08 10/ 12 6
4 500, 05| 08 10 13| 15 5
Sztywnos$¢ [N/m]

Tabela 11. przedstawia obliczone parametry sond ze zlota o bardzo wysokiej sztywnosci.
Ograniczono sprawdzane parametry do szerokosci od 100 um oraz dtugosci od 300 pm.
Podczas gdy najwieksza sztywnos¢ mozna uzyskac¢ dla bardzo krotkich sond, to ze wzgledu na
planowane zastosowanie, za praktyczne uznano tylko belki o duzych wymiarach. Grubos¢
wymagana do otrzymania pozadanych parametrow jest bardzo duza i praktyczne wykonanie

takich sond moze by¢ trudne.

Tabela 11. Teoretyczne parametry super sztywnych sond ze zlota.

Grubos¢ |Dhugos¢ | Szerokosé [um]
[um] [m] 00 |125 |150 | " L]
24 300 1011,2| 1264,0| 1516,8 87
32 400 | 1011,2| 1264,0| 1516,8 65
40 500 | 1011,2| 1264,0| 1516,8 52
Sztywnos$¢ [N/m]

Wyniki zaprezentowane powyzej pokazuja, ze najlepsze parametry uzyskiwane be¢da dla
sond wykonanych z niklu. Materiat ten pozwala na uzyskiwanie zarébwno bardzo podatnych,
jak i bardzo sztywnych sond. Jednocze$nie gabaryty belek zblizone sg do sond krzemowych,
a wymagane grubosci belek w zakresie korzystnym pod wzgledem ich wytwarzania. Pod
wzgledem mechanicznym najgorszym materialem na sondy jest ztoto. Pozadane wlasciwosci
otrzymywane sg dla belek o bardzo matej lub bardzo duzej grubosci, co utrudnia ich wykonanie.
Jednak material ten moze by¢ interesujacy pod innymi wzgledami — na przykltad do badan
biologicznych, w ktérych nie bedzie korodowat i zmieniat swoich parametréw w czasie.

Niezaleznie od teoretycznych obliczen kazda sonda musi zosta¢ sprawdzona
i skalibrowana indywidualnie. Nawet drobne odstepstwo od teoretycznych gabarytow belki
I parametrow mechanicznych moze prowadzi¢ do znacznej zmiany w uzyskiwanej sztywnosci

1 czestotliwosci rezonansowe;.
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2.3. Badanie poszczegélnych elementéow procesu

Ponizsze opisy badan przeprowadzonych nad poszczegdlnymi elementami procesu
spetniajg kilka zadan. Po pierwsze zawierajg ogolny opis kazdego procesu — thumacza dlaczego
konkretne techniki zostalty wybrane oraz jak one przebiegaja. Po drugie szczegdélow0 opisujg
punkt wyjscia przy pracach, czyli poczatkowo zastosowane parametry. Po trzecie przedstawiajg
wnioski z tych badan. W toku prac, zdobywania do$wiadczenia, a takze na podstawie
napotkanych probleméw wprowadzono duzo zmian zardwno do poszczegdlnych etapow, jak
I ogélnego procesu wytwarzania. Najwazniejsze zmiany wraz z ich przyczynami (czyli
najwigkszymi napotkanymi problemami) sg szczegétowo opisane w dalszym podrozdziale.
Ostatecznie opracowana metoda pozwalajaca na produkcje sond wysokiej jakoSci oraz
w ostatecznej formie przedstawiona jest na koncu tego rozdziatu.

Juz na wstepnie warto podkresli¢ nature i zakres problemu, ktérym jest opracowanie tej
metody wytwarzania. Glownym wyzwaniem jest skala, do ktorej opracowywane sondy sg
przeznaczone, a takze rozmiar sond samych w sobie. Wydawatoby si¢, ze wszystkie procesy
planowane do wykorzystania sa powszechnie stosowane, dobrze poznane i zbadane, a sondy
0 podobnych parametrach sg juz dost¢pne na rynku. Jednak zaznaczy¢ nalezy, ze tak jak
planowane pomiary sg na granicy mozliwo$ci pomiedzy roéznymi typami urzadzen, tak

wymagane parametry sond wymagaja dotarcia do granicy mozliwos$ci planowanych procesow.

2.3.1. Przygotowanie podloza

Wybor materialu na podtoze jest kluczowy z kilku wzgledow. Po pierwsze materiat ten
musi by¢ tani 1 tatwo dostepny. Po drugie musi by¢ kompatybilny z roztworami chemicznymi
uzywanymi w procesie fotolitografii i elektroosadzania. Po trzecie musi by¢ fatwo obrabiany
metodami chemicznymi, aby mozliwe byto jego usunigcie w ostatnim etapie procesu.

Na podstawie przegladu rynku i literatury wybrana zostala miedz. Jest to jeden
Z nielicznych metali dostgpnych na rynku jako czysty metal. Pozostate techniczne metale
zazwyczaj sa stopami, co utrudnia obrobke chemiczng. Zaznaczy¢ nalezy, ze czystos¢
techniczna jest w pelni wystarczajaca w tym zastosowaniu, poniewaz podioze jest jedynie
nos$nikiem, na ktérym sondy zostaja wytworzone. MiedZz jest rowniez powszechnie
wykorzystywana w elektronice, a wigc znaczna czg$¢ materialdow wykorzystywanych
w fotolitografii jest z nig kompatybilna. Mozliwe bgdzie réwniez chemiczne usunigcie miedzi
w ostatnim etapie. Sondy zgodnie z planem wytwarzane bedg z niklu, konieczne jest wigc, aby
mozliwe bylo selektywne trawienie miedzi wzgledem niklu. Wczesniejsze doswiadczenia
pokazaty, ze jest to mozliwe.

Rozwazane byto rowniez tansze aluminium, jednak posiada ono kilka znaczacych wad
W porownaniu do miedzi. Aluminium jest trudniejsze w obrdbce przez szlifowanie
i polerowanie przez co trudniejsze b¢dzie uzyskanie lustrzanej warstwy. Dodatkowo na jego
powierzchni bardzo szybko wytwarza si¢ tlenek glinu, ktory tworzy cienka, ale odporng
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chemicznie warstwe, ktdra zmienia wlasciwos$ci materialu. Duza zaletg aluminium jest fakt, ze
bardzo tatwo wytrawi¢ je chemicznie za pomocg wodorotlenku sodu. Jednocze$nie prowadzi
to do najwazniejszej wady — nie jest to materiat kompatybilny ze znaczng cze$cig materiatow
do fotolitografii, ktore cz¢sto majg zasadowy odczyn.

Samo przygotowanie podioza jest procesem stosunkowo prostym. Polega to na
wyszlifowaniu, a nast¢pnie wypolerowaniu jego powierzchni tak, aby otrzymaé lustrzang
powierzchni¢. Od powierzchni sond musi odbi¢ si¢ promien lasera w AFM, a wigc ich
powierzchnia musi by¢ gladka. Chropowata powierzchnia spowoduje rozproszenie lasera.
Elektroosadzony metal wiernie odwzorowuje geometri¢ podloza, a wigc uzyskanie lustrzanej
powierzchni osadzonego metalu wymaga lustrzanej powierzchni podtoza.

Badanie procesu szlifowania polegato na eksperymentalnym doborze odpowiednich
parametrow. Jednocze$nie rozwigzywane byly problemy natury technicznej, takie jak
zapewnienie odpowiednich uchwytow i obcigzen. Podczas tych badan przeprowadzana byta
optymalizacja pod katem przyspieszenia procesu i jego automatyzacji.

Podtoza wycinane byty z blachy miedzianej o grubosci 0,5 mm i 0,8 mm 0 technicznym
stopniu czystosci. Podtoza miaty ksztalt kot o $rednicy 51 mm, czyli taki sam ksztatt jak
powszechnie stosowane w fotolitografii wafle krzemowe o Srednicy 2 cali. Nast¢pnie podloza
przyklejane byty do stalowych odwaznikéw o takiej samej $rednicy przy uzyciu specjalnego
kleju rozpuszczalnego zaréwno chemicznie, jak i termicznie. Tak przygotowane krazki byty
szlifowane w automatycznej szlifierce na papierach $ciernych o gradacji kolejno 400, 800,

1500. Nastepnie krazki byly polerowane w automatycznej wibropolerce w zawiesinie
diamentowej o rozmiarze ziaren 1 um.

Rysunek 9. Zdjgcia miedzianych podiozy.
Cze$cei rysunku: @) podtoze przed polerowaniem, b) podtoze po polerowaniu.

Rysunek 9. przedstawia miedziane podtoza zaré6wno przed polerowaniem jeszcze
przyklejone do odwaznika (cz¢$¢ a), jak i po polerowaniu, a tuz przed czyszczeniem (cze$C b).
Po odklejeniu odwaznikow ptytki byly czyszczone w alkoholu izopropylowym w myjce

ultradzwigkowej w celu usunigcia pozostatosci kleju, ziaren $ciernych i innych zanieczyszczen.
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Dodatkowo tuz przed innymi czynnosciami usuwano warstwe tlenkow z powierzchni w nisko
stezonym roztworze kwasu cytrynowego.

Tak przygotowane podtoza charakteryzowaty si¢ chropowatoscig Ra w zakresie 2-4 nm na
profilu pomiarowym o dtugosci 25 um. Rysunek 10. przedstawia przyktadowy pomiar
chropowatosci podtoza po polerowaniu. W czgéci a) wida¢ obraz powierzchni uzyskany za
pomoca AFM, natomiast w czesci b) wida¢ pojedynczy profil chropowatosci. Zobrazowano
obszar 25 pm x 25 pm z rozdzielczo$cig 250 x 50 punktow, stad wynika prostokatny rysunek,
pomimo kwadratowego pola pomiaru. Chropowatos$¢ obliczona z pokazanego profilu wyniosta
Ra =3 nm.

Ostatecznie zrezygnowano z podloza o grubosci 0,5 mm, poniewaz ulegalo
odksztatceniom pod wptywem naprezen podczas obrobki.
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Rysunek 10. Chropowato$¢ miedzianego podtoza.
Czesci rysunku: a) obraz powierzchni z AFM, b) przyktadowy profil chropowatosci.

2.3.2. Fotolitografia pierwszej warstwy,

Proces fotolitografii zostal wykorzystany do zdefiniowania ksztaltu sond pomiarowych
poprzez wytworzenie na podlozu nieprzewodzgcej warstwy. Nieprzewodzacy fotorezyst
docelowo pokrywa¢ ma powierzchni¢ podtoza, pozostawiajac odkryte miejsca, na ktorych
osadzi¢ ma si¢ metal w etapie elektroosadzania. Pierwsza warstwa odwzorowuje wigc ksztatt
sond pomiarowych (podstaw i belek), a takze wszelkich struktur pomocniczych: ramki,
tacznikow, znacznikdw pozycjonujacych. Ramka to struktura taczaca wszystkie sondy ze soba
1 majaca je utrzymac jako jeden element, tak zeby po usunigciu zb¢dnego materiatu tatwo byto
je przenosi¢. Laczniki to krotkie elementy taczace podstawy sond z ramka. Znaczniki
pozycjonujace to specjalne oznaczenia, ktore stuzg do odpowiedniego spozycjonowania drugiej
warstwy podczas fotolitografii. Najczesciej maja ksztalt krzyzyka i sa umiejscowione daleko
od srodka podloza, aby zwigkszy¢ dokladno$¢ pozycjonowania. Rysunek 11. przedstawia
pierwszy projekt pierwszej warstwy, zawiera w sobie obraz catej warstwy a takze powiekszenie
jednego z jej fragmentéw, ktére lepiej ukazuje wyglad sond, tacznikow 1 znacznika
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pozycjonujacego. Czarne obszary na rysunku przedstawiaja miejsca gdzie osadzony zostanie
nikiel. Zaznaczy¢ nalezy, ze czg$¢ bez powickszenia jest w rzeczywistym rozmiarze
(zaktadajac wydruk bez zmiany rozmiaru na arkuszu A4).

Po przegladzie rynku oraz bezposrednich konsultacjach z producentami dokonano wyboru
rezystu. Na pierwsza, cienka warstweg wybrano rezyst AZ 15nXT (AZ Electronic Materials,
Luksemburg). Jest to rezyst dedykowany do wspotpracy z elektroosadzaniem, a wigc
kompatybilny z roztworami galwanicznymi. Pozwala réwniez na osigganie wymaganej
grubosci warstwy (4-15 pum). Jego cechg charakterystyczng jest réwniez otrzymywanie

pionowych $cian, co jest pozadang cecha w tym zastosowaniu.
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Rysunek 11. Rysunek pierwszego projektu pierwszej warstwy.
Na sam proces fotolitografii sktada si¢ kilka krokéw. Doktadny przebieg moze si¢ r6znié¢
W zalezno$ci od zastosowanego rezystu. Proces dla rezystu AZ 15nXT wyglada nastepujaco:
e nalozenie rezystu na podtoze — przelanie rezystu ze zbiornika na podioze,
e rozwirowanie — wirowanie powodujace rownomierne rozlanie si¢ rezystu po podtozu,
e wygrzanie — tak zwany soft bake — powoduje odparowanie wigkszosci rozpuszczalnika
(Rysunek 12 w czesci a),
e naswietlenie — naswietlenie rezystu promieniami UV, ktére rozpoczyna proces
sieciowania (cross-linking), prowadzacy do jego utwardzenia,
e wygrzanie — tak zwany post exposure bake — dostarcza energii potrzebnej do
ostatecznego usieciowania i utrwalenia rezystu,
e Wwywolanie — chemiczne usunigcie rezystu, ktory nie zostat naswietlony 1 usieciowany.
Producent podaje jedynie og6lne przyktady wytworzenia najprostszych struktur. Okresla
rowniez spodziewang krzywa grubosci warstwy w zalezno$ci od szybkosci wirowania.
Jednocze$nie zaznaczy¢ nalezy, ze caty proces fotolitografii jest bardzo wrazliwy na zmiany
poszczegolnych parametréw. Szczegodlnie zmiana materiatu podloza z powszechnie
stosowanego krzemu (i uzywanego do badan przez producenta) na metal moze mie¢ znaczacy
wplyw na rezultaty. Inny materiat bedzie charakteryzowat si¢ inng chropowatoscia, ale tez
bedzie inaczej zwilzany prze rezyst. Pozornie niewielka zmiana szybkosci obrotowej

wirowania moze znaczgco zmieni¢ grubo$¢ otrzymanej warstwy. Podobny wpltyw majg takie
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czynniki jak ilo$¢ natozonego na podloze rezystu, wilgotnos¢ powietrza, czy parametry
powlekacza obrotowego. Nalezy zaznaczy¢, ze sam proces naswietlania bedzie wymagat
roznych parametréw w roéznych urzadzeniach. Z tych wzgledow konieczne jest zbadanie catego

procesu, wykorzystujac procedury jak najbardziej zblizone do tych ostatecznych.
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Rysunek 12. Rysunki przedstawiajace proces fotolitografii.

Czesci rysunku: a) zdjecie podtoza w trakcie pierwszego wygrzewania, b) zdjgcie rezystu po naswietleniu, c)
schemat dziatania rastrowej bezmaskowej naswietlarki.

Cze$¢ ¢) opracowano na podstawie [74]

Do naswietlania rezystu wykorzystywano urzadzenie pMLA (Heidelberg Instruments,
Niemcy), bedace bezmaskowa rastrowa naswietlarka. Rysunek 12 w czesci ¢) przedstawia
schemat dziata tego urzadzenia. Fotorezyst jest naswietlany bezposrednio przez urzadzenie
tworzac wzor w sposob analogiczny do projektoréw multimedialnych. Wykorzystywany jest
uktad z mikrolustrami (DLP DMD - z ang. Digital Light Processing Digital Micromirror
Device). Jednorazowo naswietlane jest pole o wymiarach okoto 0,25 x 0,35 mm, a pojedynczy

piksel ma rozmiar okolo 1 um. Urzadzenie naswietla takie obszary jeden obok drugiego,
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w kazdym z nich tworzac odpowiedni fragment zadanego wzoru. Dzigki temu nie ma potrzeby
tworzy¢ kosztownych masek.

Szybkos¢ wirowania wplywa bezposrednio na grubos¢ otrzymanej warstwy. Grubo$¢
warstwy byta mierzony mikroskopem optycznym Olympus DSX500 (Olympus, Japonia), ktory
posiada mozliwo$¢ pomiarow 3D dzigki zmotoryzowanej glowicy w osi pionowej. Pomiar ten
polegal na ustawieniu ostros$ci na podiozu i zapisaniu potozenia osi Z, a nastgpnie przesunig¢ciu
glowicy w gore az do uzyskania ostro$ci na powierzchni rezystu i zapisaniu potozenia osi Z.
Zmiana w pozycji osi Z wyznaczala grubo$¢ warstwy. Niestety wykonanie zdjecia
I zautomatyzowanie tego pomiaru byto niemalze niemozliwe — lustrzane podloze, a takze
przezroczystos¢ rezystu utrudnialy dzialanie systemowi automatycznego ustawiania
I wykrywania ostrosci (z ang. autofocus).

Zastosowano sugerowany w dokumentacji rezystu czas wirowania 30 sekund. Grubos¢
otrzymywanych warstw dobrze pokrywata si¢ z danymi zamieszczonymi w dokumentacji. Przy
czym zaznaczy¢ nalezy, ze nie jest to kluczowy parametr do produkcji sond — wystarczy, aby
byla to warstwa grubsza niz planowana grubo$¢ belek pomiarowych. Stad do kolejnych badan
tworzono warstwy o grubosci okoto 10 um.

Parametry nas$wietlania sprawdzono w zakresie 200-500 mJ/cm? dla dawki energii oraz
w zakresie -5 do +5 dla glebokosci ptaszczyzny ostrosci. Ten drugi parametr okreslany jest w
oprogramowaniu naswietlarki mianem ,,defoc” i jest bezwymiarowy, Chociaz odnosi si¢ do
ustawienia ostrosci wzgledem wykrytej przez urzadzenie powierzchni rezystu. Rysunek 13.
przedstawia zdjgcia wybranych naswietlanych wzorow testowych otrzymanych z mikroskopu
optycznego. Dla parametrow dawka 200 mJ/cm2 oraz -5 ,,defoc (czg$¢ a) zaobserwowano
nachylone $cianki rezystu i zbyt duzg szerokos$¢ linii. Wida¢ rowniez granice pojedynczych
obszarow naswietlania (moze by¢ to bardzo stabo widoczne na powyzszym, pomniejszonym,
rysunku w rozprawie). Na zdjeciu w pelnej rozdzielczosci wida¢ linie tworzace prostokaty
o wymiarach 0,25 x 0,35 mm. Dla parametréow dawka 500 mJ/cm? oraz 5 ,,defoc (czeé¢ b)
roOwniez zaobserwowano nachylone S$cianki, jednak linie byly wezsze niz oczekiwano.
Ostatecznie na podstawie analizy zdje¢ ustalono, ze najlepszymi parametrami jest dawka
350 mJ/em2 oraz 0 ,,defoc” (cze$¢ c, oraz zblizenie cze$¢ d), dla ktérych wzor byl idealnie
wykonany, a $cianki rezystu pionowe.

Jednoczesnie badano proces wywolywania. Parametry sugerowane przez producenta
okazaly si¢ niewystarczajace przy tych stosunkowo grubych warstwach. Pojedyncza kapiel
przez 3 minuty w wywolywaczu pozwala na usunig¢cie wigkszosci zbgdnego rezystu, jednak
celem calkowitego usunigcia pozostatosci potrzebna jest druga kapiel o czasie okoto 2 minut.
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Dose: 350
Defoc: 0 B

Rysunek 13. Wyniki badaf procesu naswietlania pierwszej warstwy. Zdjecia z mikroskopu optycznego.

Czeécei rysunku: a) obszar naswietlony parametrami dawka 200 mJ/cm2 oraz ,,defoc” -5, b) obszar naswietlony
parametrami dawka 500 mJ/cm2 oraz ,,defoc”, 5 c¢) obszar naswietlony parametrami dawka 350 mJ/cm2 oraz
»defoc” 0, d) zblizenie na obszar naswietlony parametrami dawka 350 mJ/cm2 oraz ,,defoc” 0.

2.3.3. Wytlaczanie i ksztalt ostrzy pomiarowych

Wytlaczanie ma na celu zdefiniowanie ksztattu ostrza pomiarowego, poprzez wytworzenie
formy, ktorg wypetni metal. Opisane juz wczesniej w literaturze metody wytwarzania oparte na
krzemowych podtozach wykorzystuja krystalograficzng strukture krzemu i jego anizotropowe
mokre trawienie. Jest to metoda niemozliwa do zastosowania przy metalowym podiozu.
Zamiast niej zaproponowano wytwarzanie wgltebienia za pomocg indentera wykorzystywanego

powszechnie w badaniach twardo$ci materiatow.
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Metoda ta ma dwie zasadnicze zalety. Po pierwsze jest tatwa do realizacji. Nalezy jedynie
w odpowiednim miejscu na koncu belki pomiarowej wcisng¢ wgtebnik w podtoze. Po drugie
potencjalnie pozwala na tatwa zmian¢ ksztaltu otrzymywanej formy. Wystarczy zmienié¢
wglebnik w indenterze na taki o innym ksztalcie. Powszechnie dostgpne sg takie w ksztalcie
trzySciennej piramidy, wierzchotka sze$cianu, a nawet stozka. Mozliwe byloby rowniez
samodzielne wykonanie wglebnika o specjalnym ksztalcie. Wykorzystujac skupiong wiazke
jonow (FIB), mozna obrobi¢, wyfrezowaé jonowo, zwykly diamentowy wglebnik tak, aby
uzyskac¢ pozadany ksztalt. Nast¢pnie wykorzystujac taki wglebnik mozna wykona¢ wiele sond.
Weglebniki do indentacji wykonywane sg z diamentu. Dzigki temu wglebnik bedzie bardzo
trwaly, szczegodlnie gdy wykorzystywany do wykonywania odciskow w migkkiej miedzi. Jako,
ze nanoindentacja wymaga duzej precyzji, to 1 wglgbniki s3 wykonane tak, aby posiadac
mozliwie ostre zakonczenie 1 maly promien zaokraglenia.

Nalezato zbadac¢, czy ksztatt wgtebnikow zostanie wystarczajaco precyzyjnie oddany w juz
wykonanej sondzie. Do pierwotnych eksperymentow  wykorzystano  precyzyjny
oprzyrzadowany indenter firmy CSM Instruments (obecnie Anton Paar, Szwajcaria)
wyposazony we wgltebnik Vickersa. Wglebnik ten ma ksztatt odbiegajacy od standardow dla
sond pomiarowych — ma kat wierzchotkowy duzo wiekszy nawet od ostrzy w ksztalcie
piramidy. Jednak jego zastosowanie pozwolito na szybkie rozpoczecie badan wykorzystujac
istniejace Wyposazenie laboratoriow IPPT.

Sam proces indentacji przebiegat standardowo, jednak oprzyrzadowany twardosciomierz
idealny do precyzyjnych pomiardw w skali nano nie sprawdzil si¢ dobrze na potrzeby
wytwarzania sond. Podczas gdy odciski byly wykonywane zgodnie z oczekiwaniem, tak duza
wada byly kwestie czysto praktyczne. Jako czule i potencjalnie podatne na uszkodzenie
urzadzenie musial wykonywaé odciski bardzo powolnie. Czasochtonne i obcigzajace byto
reczne wskazywanie miejsc na odciski w kazdej z belek pomiarowych. Alternatywa bylto
automatyczne wykonanie wszystkich odciskow w z gory zaplanowanych miejscach w uktadzie
wspotrzednych urzadzenia. To podejscie wymagato precyzyjnego utozenia podtoza na stoliku
twardosciomierza. W oprogramowaniu twardo$ciomierza zmieni¢ mozna jedynie wzgledne
potozenie punktu ,,0,0”, niemozliwe sg inne przeksztatcenia uktadu. W konsekwencji podtoze
nalezato ustawi¢ z najwigkszg starannoscig, w szczegolnosci pod wzgledem obrotu wokot
wilasnej osi. Przy czym niemozliwe bylo uniknigcie niedoktadnosci rzedu kilkunastu
mikrometrow.

Druga seria badan wykonana zostata na urzadzeniu Alemnis (Alemnis, Szwajcaria), czyli
precyzyjnym nanoindenterze do stosowania in-situ w mikroskopie elektronowym. Jako, ze
urzadzenie to jest bardzo male niemozliwe byto wykorzystanie podtozy o podanych wcze$niej
wymiarach. Na potrzeby zbadania mozliwosci wytworzenia innych ksztaltow ostrzy
pomiarowych wykonano mniejsze podloze — miato ksztaltt kwadratu o krawedzi dlugosci

20 mm, ktore przygotowano zgodnie z opisem w rozdziale 2.3.1. Na podlozu tym wykonano
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odciski wglebnikami typu wierzchotek szeécianu (z ang. cube-corner), a takze stworzono
wilasny wglebnik o wysokim stosunku $rednicy do wysokos$ci (z ang. aspect-ratio).

Weglebnik sze$cienny zostat zakupiony w firmie Synton MDP (Szwajcaria). Wlasny
wglebnik wytworzono poprzez zmodyfikowanie innego diamentowego wglebnika. Jako
podstawe wybrano wglebnik w ksztalcie stozka firmy Synton MDP. Do jego modyfikacji
wykorzystano skupiong wigzke jonéw (z ang. Focused lon Beam - FIB). Technika ta pozwala
na ,,frezowanie” (trawienie) dowolnego przewodzacego materiatu, jednak pozwala na obrobke
tylko niewielkich objetosci. Gotowy wglebnik najpierw wytrawiono zmieniajac jego koniec ze
stozka na kolumne operujac jonami réwnolegle do osi stozka. Nastepnie operujac prostopadle
do osi stozka (i kolumny) zaostrzono koniec kolumny bez zmieniania jej $rednicy. Na podtozu
z odciskami wykonanymi powyzszymi wglebnikami elektrochemicznie osadzono nikiel.
Nastepnie usuni¢to podtoze, a tak przygotowang niklowg probke zobrazowano mikroskopem
elektronowym. Wytworzone ostrza bardzo dobrze oddaly ksztalt wglebnikéw, a przede
wszystkim cechowaty si¢ malym promieniem zaokraglenia koncowki. W przypadku naroznika
sze$cianu byto to ponizej 20 nm, a w przypadku wtasnego wgtebnika ponizej 50 nm. Pomiarow
promienia zaokraglenia dokonano w mikroskopie elektronowym na podstawie zdjeé ze

zblizeniem na czubek ostrza.

Rysunek 14. Ostrza pomiarowe otrzymane w czasie badan. Zdjecia SEM.

Czgsci rysunku: a) ostrze otrzymane wglebnikiem wierzchotek sze$cianu, b) zblizenie na koniec ostrza
otrzymanego wgtebnikiem wierzcholek szeécianu, c) ostrze otrzymane wiasnym wglebnikiem, d) zblizenie na
koniec ostrza otrzymanego wlasnym wgtebnikiem, e) ostrze otrzymane wglebnikiem Vickersa, ) ostrze otrzymane
wlasnym weglebnikiem (innym niz w czgéciach c-d).

Czgsci a), b), ¢), d) pochodzg z publikacji [75].

Rysunek 14. Przedstawia rdzne ostrza pomiarowe otrzymane w wyniku powyzszych
badan. Czes¢ a) przedstawia widok od czubka ostrze wykonanego wglebnikiem wiechrzolek

sze$cianu. Czes$¢ b) przedstawia zblizenie na zakonczenie ostrza wykonanego wierzchotkiem
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szescianu — widoczny jest maty promien zaokraglenia wynoszacy ponizej 20 nm. Czg$¢ c)
przedstawia ostrze otrzymane po wypelnieniu formy wykonanej wilasnym wglebnikiem
0 wysokim stosunku wysokos$ci do $rednicy. Czg$¢ d) przedstawia zblizenie na czubek ostrza
przedstawionego w czgsci ¢) — widoczny jest promien zaokraglenia ponizej 50 nm. Czgs¢ e)
przedstawia zblizenie na zakonczenie ostrza wykonanego wglebnikiem Vickersa. Widoczny
jest bardzo duzy promien zaokraglenia wynoszacy ponad 100 nm. Czg$¢ f) przedstawia ostrze
otrzymane po wypetnieniu formy wykonanej wilasnym wglgbnikiem o wysokim stosunku
wysokosci do $rednicy, jednak innym niz przedstawiony w czg¢sciach ¢) i d).

Ze wzgledu na ograniczenia obu dostepnych urzadzen zdecydowano si¢ stworzy¢ wtasny
uproszczony indenter, ktory pozwolil na zautomatyzowane i szybkie wykonywanie duzej ilosci
odciskow na wigkszej liczbie podtozy. Umozliwil rowniez wykorzystanie Szerokiej gamy
wgltebnikow. Projektowanie 1 zbudowanie urzadzenia wykracza poza zakres niniejszej pracy
I zrealizowane zostato przez innego pracownika IPPT. Urzadzenie, po zbudowaniu, pozwolito
na wykorzystanie r6znych wgltebnikow produkcji Synton MDP, rowniez tych samodzielnie
modyfikowanych.

2.3.4. Elektroosadzanie pierwszej warstwy

Elektroosadzanie pozwala na wytworzenie cienkiej warstwy metalu na powierzchni
przewodzacego podioza. Polega na umieszczeniu dwoch elektrod w specjalnym roztworze. Pod
wpltywem pradu przeptywajacego od anody do katody jony metalu zawieszone w roztworze
przemieszczajg si¢ do katody i osadzaja si¢ na jej powierzchni. Anoda wykonana jest albo
z metalu, ktory ma zosta¢ osadzony (wtedy stopniowo rozpuszcza si¢ uzupetniajac jony
w roztworze) albo z neutralnego i odpornego chemicznie. Sktad chemiczny roztworu i jego
parametry, takie jak temperatura, napigcie 1 ggsto$¢ pradu sg rézne dla kazdego metalu i mozna
nimi sterowa¢ w celu uzyskania r6znych parametrow i wlasciwos$ci osadzanej warstwy.

Elektroosadzanie stuzy jako gtdéwny proces budujacy sondy. W szczegolnosci zas pierwsza
warstwa ma wytworzy¢ belki i ostrza poprzez wypehienie formy wytworzonej w pierwszej
fotolitografii i indentacji. Etap ten ma decydujacy wptyw na wlasciwosci fizyczne sond. Na ich
sztywnos¢ 1 czestotliwo$¢ rezonansowa wplyw ma nie tylko ich ksztalt, ale réwniez
wlasciwosci fizyczne materiatu, z ktérego sa wykonane. Jednocze$nie materiat ten tworzy
ostrza, a wiec bedzie mial bezposredni kontakt z mierzonymi probkami. Badanie tego procesu
ma na celu ustalenie odpowiednich parametréw, tak aby uzyskiwana warstwa miata
zaplanowang grubos¢, a takze byta wystarczajaco gladka, aby odbija¢ promien lasera.

Zaplanowane badanie osadzania trzech r6znych materiatow:

¢ niklu — metalu powszechnie wykorzystywanego do tworzenia mikrostruktur, a takze do

powtok ochronnych i ozdobnych. Obdarzonego duzym zainteresowaniem spotecznosci
naukowej ze wzgledu na wysoka wytrzymato$¢ mechaniczng niklu nanokrystalicznego;

e srebra — metalu szlachetnego pozwalajgcego na stworzenie sond o niskiej sztywnosci;

e zlota — metalu szlachetnego powszechnie wykorzystywanego w elektronice.
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Niezaleznie od wykorzystanego roztworu konieczne bylo odpowiednie przygotowanie
podtoza do osadzania. Po pierwszej fotolitografii jedna strona podtoza pokryta byta warstwa
nieprzewodzacego rezystu, ktory pozostawial odkryte miejsce na sondy. Jednak warstwa ta nie
pokrywata catego podtoza. Kilka milimetrow przy krawedzi podioza pozostawata odkryta ze
wzgledu na ograniczenia fotolitografii. Tylna strona podtoza rowniez pozostawata odkryta.
Konieczne bylo pokrycie odkrytej powierzchni podtoza nieprzewodzacym lakierem, tak aby
metal osadzat si¢ tylko na pozadanych miejscach formy na sondy. Pozwoli to na zaoszcz¢dzenie
materiatu, ulatwi pozniejsze uwolnienie sond z podioza, a takze pozwoli na precyzyjne
okreslenie powierzchni do osadzania. Jednym z kluczowych parametréw procesu jest
wymagana gestos¢ pradu, ktora zalezy od powierzchni osadzania oraz warto$ci nat¢zenia pradu.
Jedynie precyzyjnie znajac powierzchnie mozna obliczy¢ wymagany do zadania przeptyw prad.
Gestos$¢ pradu zas$ bezposrednio wplywa na jako$¢ osadzonej warstwy, a takze na szybkos¢
osadzania. Do zabezpieczenia niechcianej powierzchni przed osadzaniem wykorzystywano
szybkoschngcy lakier do paznokci. Rysunek 15. przedstawia schemat procesu elektroosadzania.
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Rysunek 15. Schemat procesu elektroosadzania.
Elektroosadzanie niklu prowadzono wykorzystujac tak zwang kapiel Wattsa z dodatkami

zmniejszajgcymi naprezenia wewnetrzne w osadzonej warstwie [76,77]. Stosowano osadzanie

staloprgdowe. Roztwor ten byt juz wezesniej wykorzystywany w IPPT, a wiec konieczne byto
jedynie sprawdzenia jego kompatybilnosci z rezystem i sprawdzenie jakosci uzyskiwanej

warstwy. Jest to roztwor sktadajacy si¢ z nastgpujacych sktadnikow:
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e woda — H20 — 300 ml,

e szesciowodny siarczan niklu — NiSO4-6H20 — 90 g,

e szeSciowodny chlorek niklu — NiCl2-6H>0 — 13,5 g,

e kwas borowy — H3BOs — 13,5 g,

e sacharyna—1g,

¢ laurylosiarczan sodu — 0,05 g.

Natomiast parametry procesu osadzania byty nastgpujace:

e anoda — ptytka z niklu o czysto$ci technicznej 0 wymiarach 100 x 50 mm,

e pH roztworu — 4,

e temperatura roztworu — 60°C,

e mieszanie — 200 obr/min teflonowym mieszadtem magnetycznym,

e gestos¢ pradu — 2 A/dm?,

Powyzsze parametry opracowane w IPPT pozwalaja na uzyskanie blyszczacej warstwy
nanokrystalicznego niklu. Szybkos$¢ osadzania to 0,67 um/min. Dos$wiadczalne badania
powyzszego sposobu osadzania w kontekscie produkcji sond daty dobre rezultaty.

Rysunek 16. pokazuje pierwsza warstwe wytworzong z niklu. Osadzany nikiel dobrze
wypetnial forme, otrzymywana warstwa byta blyszczaca. Przy niektorych sondach zauwazono
peknigcia w warstwie rezystu. Prawdopodobnie powstaty z powodu naprezen wywotanych
rozszerzalno$cig termiczng podloza, niklu i samego rezystu. Mimo tych peknig¢ osadzajacy si¢

nikiel nie dostawat si¢ pod rezyst ani nie wnikal do pgknigcia.

Rysunek 16. Pierwsza warstwa z niklu na zdjeciach z mikroskopu optycznego.
Cze$ci rysunku: @) widok na belke sondy, b) widok na koniec belki z ostrzem pomiarowym.

Elektroosadzanie srebra przeprowadzono wykorzystujac komercyjne roztwory
SCANDIA 360 (Heimerle+Meule, Niemcy) oraz NB Semiplate Ag 100 (NB Technologies
GmbH, Niemcy).
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SCANDIA 360 jest roztworem przeznaczonym dla jubilerow. Zostal wybrany poniewaz

dostgpny jest w stosunkowo niskiej cenie, a takze jako roztwdr do celow dekoracyjnych
pozwala na osadzanie btyszczacej warstwy. Proces osadzania prowadzono zgodnie
z parametrami opisanymi w dokumentacji roztworu:

anoda — blacha z czystego srebra o wymiarach 70 x 20 mm,
temperatura roztworu — 20°C,

mieszanie — 200 obr/min teflonowym mieszadtem magnetycznym,
gestosé pradu — 1 A/dm?,

Doswiadczalne badania powyzszego sposobu osadzania w kontekscie produkeji sond daty

niezadowalajace rezultaty. Otrzymywane warstwy byty gladkie, lustrzane. Jednak roztwor

okazat

si¢ niekompatybilny z fotorezystem. Osadzane srebro dostawato si¢ pod rezyst

prowadzac do znieksztalcenia ksztattu sond. Jednocze$nie samo osadzanie przebiegalo bardzo

wolno.

Rysunek 17. przedstawia dwie przyktadowe sondy wykonane z roztworu SCANDIA

360. Na zdjeciu z mikroskopu optycznego w czesci b) czerwong przerywang linig zaznaczono

oczekiwany ksztatt sondy.

Rysunek 17. Srebrne sondy uzyskane z roztworu SCANDIA 360
Czesci rysunku: a) zdjecie SEM, b) zdjecie z mikroskopu optycznego.
Roztwor NB Semiplate AG 100 dedykowany jest do wytwarzania mikrostruktur

i elementéw elektronicznych, jednak jego koszt jest znacznie wyzszy. Proces osadzania

prowadzono zgodnie z parametrami opisanymi w dokumentacji roztworu:
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temperatura roztworu — 20°C,

mieszanie — 200 obr/min teflonowym mieszadlem magnetycznym,
gestos¢ pradu — 3 A/dm?,



Proby z tym roztworem daly lepsze, lecz wciaz nieidealne, rezultaty. Roztwor ten byt
kompatybilny z fotorezystem, idealnie wypetniat forme¢ bez jej uszkadzania. Jednak
otrzymywana warstwa byta bardzo chropowata przez co nie odbijata promienia lasera. Podj¢to
probe mechanicznego wypolerowania tej warstwy. W tym celu najpierw usunigto rezyst,
a nastepnie przeprowadzono polerowanie z wykorzystaniem diamentowej zawiesiny 1 um,
podobnie do ostatniego kroku przygotowania podloza. Rezultatem polerowania bylo
zmnigjszenie grubos$ci warstwy o okoto 1 um i nadanie jej potysku. Rysunek 18. przedstawia
srebrng warstwg przed i po polerowaniu. Na czesciach a i b dobor parametrow ekspozycji
dobierany byt automatycznie przez mikroskop — wida¢, ze przed polerowaniem znacznie wigcej

swiatta odbija si¢ od podtoza niz od srebra, a po polerowaniu sytuacja jest odwrotna.

Rysunek 18. Badanie osadzania srebra z roztworu NB Semiplate Au 100. Zdjecia z mikroskopu optycznego.

Cze$ci rysunku: a) pierwsza warstwa przed polerowaniem, b) pierwsza warstwa po polerowaniu, c) pierwsza
warstwa przed polerowaniem (zblizenie), d) pierwsza warstwa po polerowaniu (zblizenie).

Elektroosadzanie ztota przeprowadzono wykorzystujac komercyjne roztwory GP204 3g
AU (Heimerle+Meule, Niemcy) oraz NB Semiplate Au 100 (NB Technologies GmbH,
Niemcy). Roztwér GP204 jest roztworem przeznaczonym dla jubilerow. Proces osadzania
prowadzono zgodnie z parametrami opisanymi w dokumentacji roztworu. Niestety oba
roztwory nie byly kompatybilne z fotorezystem. Oba doprowadzaly do odspojenia si¢ rezystu
od podtoza. Proby wzmocnienia adhezji rezystu (zmiana parametrow naswietlania, uzycie
wzmacniacza adhezji TI Prime (MicroChemicals GmbH, Niemcy)) nie przyniosty
oczekiwanych rezultatow. Przy kilkunastu probach udato sie tylko dwukrotnie uzyskaé podtoza
z czg$sciowo zachowanym rezystem i prawidlowo wypetniong formg. Otrzymano dzigki temu
jedna sond¢ 0 akceptowalnej jakosci. Rysunek 19. przedstawia dwie ptytki, na ktorych ztoto

doprowadzito do odspojenia rezystu od podtoza.
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Rysunek 19. Zdjecia podtozy z nieprawidlowo osadzonym ziotem.

Na podstawie powyzszych nieudanych eksperymentow, a takze przez wzglad na opisane
w rozdziale 2.2. niekorzystne parametry zlotych sond oraz wysoki koszt materialow
postanowiono porzuci¢ dalsze rozwijanie tej wersji. Dopracowanie procesu osadzania, zmiana
roztworu do osadzania oraz dobranie innego rezystu mogtoby umozliwi¢ wytworzenie sond ze
ztota, jednak za bardziej korzystnie uznano skupienie si¢ na rozwoju bardziej obiecujgcych
niklowych sond.

2.3.5. Fotolitografia drugiej warstwy

Drugi proces fotolitografii ma zadanie i przebieg zblizony do pierwszego opisanego
w rozdziale 2.3.2. Ksztatt formy zdefiniowany przez te fotolitografi¢ jest inny i obejmuje

ramke, faczniki i podstawy sond (a wigc belki pomiarowe sg zakryte).

L

Rysunek 20. Pierwszy projekt drugiej warstwy.

Grubos¢ pozadanej warstwy to co najmniej 200 um. Taka grubo$¢ podstawy sondy pozwoli
na ich prawidtowe umieszczenie w uchwytach AFM, a takze na jej swobodne przenoszenie
peseta. Wymusza to zastosowanie W tym etapie procesu innego fotorezystu. Te¢ fotolitografi¢
mozna przeprowadzi¢ na plytce otrzymanej w poprzednim kroku bez usuwania z niej

wczesniejszego rezystu ani lakieru.
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Po przegladzie rynku oraz bezposrednich konsultacjach z producentami dokonano wyboru
rezystu. Na pierwszg, cienkg warstwe wybrano rezyst AZ 125nXT-10B (Merck Performance
Materials GmbH, Luksemburg). Jest to rezyst negatywowy dedykowany do wspolpracy
Z elektroosadzaniem, a wigc kompatybilny z roztworami galwanicznymi. Pozwala réwniez na
osigganie pozadanej grubosci warstwy (20-200 um). Jego cechg charakterystyczng jest rowniez
otrzymywanie pionowych $cian, co jest pozadane w tym zastosowaniu.

Na sam proces fotolitografii sktada si¢ kilka krokéw. Doktadny przebieg moze si¢ r6znié

w zalezno$ci od zastosowanego rezystu. Proces dla rezystu AZ 125nXT wyglada nastepujaco:

natozenie rezystu na podloze — przelanie rezystu ze zbiornika na podtoze;

e rozwirowanie — wirowanie powodujace rownomierne rozlanie si¢ rezystu po podtozu;

e wygrzanie — tak zwany soft bake — powoduje odparowanie wigkszo$ci rozpuszczalnika;

e naswietlenie — naswietlenie rezystu promieniami UV, ktére rozpoczyna proces

sieciowania (cross-linking), prowadzacy do jego utwardzenia;

e wywolanie — chemiczne usunig¢cie rezystu, ktory nie zostat na§wietlony i usieciowany.

Producent podaje jedynie ogolne przyktady wytworzenia najprostszych struktur. Okresla
rowniez spodziewang krzywa grubosci warstwy w zaleznosci od szybkosci wirowania. Badanie
procesu przeprowadzono wykorzystujac te same metody co w rozdziale 2.3.2. Zastosowano
sugerowany w dokumentacji rezystu czas wirowania 12 sekund. Grubo$¢ otrzymywanych
warstw nie pokrywata si¢ z danymi zamieszczonymi w dokumentacji i regularnie otrzymywano
warstwe grubsza niz oczekiwan0. Szczegdlnie przy niskich predkosciach wirowania, w celu
otrzymania grubych warstw (powyzej 150 pm grubosci). Jednak zaznaczy¢ nalezy, ze pomiaru
grubo$ci warstwy mozna dokona¢ dopiero po naswietleniu 1 wywotaniu probki.
W konsekwencji zastosowane parametry naswietlania nie byly odpowiednie. Konieczne byto
wykonanie Kkilku serii rozwirowania rezystu i naswietlania, aby iteracyjnie zblizy¢ si¢ do
zaktadanych rezultatow.

Ostatecznie okreslono kilka przyczyn rozbieznosci oczekiwanej od otrzymywanej grubosci
warstwy. Jedng z nich byta trudno$§¢ w nalozeniu na podloze takiej samej ilosci rezystu za
kazdym razem. Rysunek 21 w cze$ci a) przedstawia rezyst wylany na ptytke zgodnie
z zamiarem. Porcja ma $rednic¢ okoto potowy s$rednicy podioza, znajduje si¢ na jego srodku.
Jednoczes$nie nie ma w niej babelkow powietrza. Drugg byta bardzo niska predkos¢ i1 czas
wirowania, co dodatkowo utrudniato jednorodne rozptynigcie si¢ rezystu po podtozu. Tak
wytworzona warstwa posiadata rOwniez niejednorodng grubos¢. Warstwa przy zewnetrznej

krawedzi probki byta widocznie grubsza, co utrudniato proces naswietlania.
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Rysunek 21. Zdjecia ptytka w czasie fotolitografii drugiej warstwy.

Czesci rysunku: a) rezyst przed wirowaniem, b) rezyst po wywotaniu.

Przeprowadzone badania pokazaty, ze wytworzenie warstwy o grubosci 200 pum jest
mozliwe, jednak niepraktyczne. Latwiejszym, szybszym, a przede wszystkim bardziej
powtarzalnym sposobem, bgdzie osiggniecie grubej warstwy w dwoch cyklach rozwirowania.
To znaczy po pierwszym wirowaniu i wygrzaniu (soft-bake) rezystu oba te kroki zostana
powtdrzone. Nastepnie obie te warstwy, juz potaczone w jedna, zostang naswietlone
jednoczesnie. Badania tak zmodyfikowanego procesu daty duzo lepsze rezultaty. Warstwa
posiadata bardziej jednorodng grubo$¢, a przede wszystkim byla powtarzalna w roéznych
probach. Ostatecznie nalezato rowniez zwickszy¢ dhugos¢ wirowania z 12 do 15 sekund, tak
aby otrzymywana grubo$¢ zgadzata si¢ z dokumentacjg techniczng.

Parametry naswietlania sprawdzono w zakresie 4000-8000 mJ/cm? dla dawki energii oraz
w zakresie -5 do +5 dla glebokosci ptaszczyzny ostrosci. Na podstawie analizy zdjgé
otrzymanych z mikroskopu optycznego ustalono, ze najlepszymi parametrami jest dawka
6000 mJ/cm2 oraz 0 ,,defoc”. Zapewniaja one dobre oddanie wymiardw, a takze pionowe
$cianki rezystu.

Jednoczes$nie badano proces wywolywania. Parametry sugerowane przez producenta
okazaty si¢ niewystarczajace przy tych bardzo grubych warstwach. Do catkowitego usunigcia
nieutwardzonego rezystu potrzebne byty 3 kapiele w wywotywaczu, kazda z nich trwajaca
3 minuty. Rysunek 21 w czesci b) pokazuje prawidlowo wywolang drugg warstwe.

2.3.6. Elektroosadzanie drugiej warstwy

Drugi proces elektroosadzania ma wytworzy¢ grubg warstwe metalu, ktéry zbuduje
podstawy sond, a takze ramke i tgczniki. Oczekiwana grubo$¢ tej warstwy to co najmniej
200 um. Na materiat osadzany w tym procesie Wybrano nikiel. Proces jego osadzania jest fatwy,
szybki, daje powtarzalne rezultaty i przede wszystkim relatywnie tani. Badania tego procesu
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rozpoczgto od osadzania z identycznymi parametrami co opisanymi w rozdziale 2.3.4. Jedyna
réznicg byt czas osadzania — dtuzszy aby uzyskac grubsza warstwe.

Osadzanie przebiegto bez wigkszych trudnosci. Jednak proces ten byl bardzo dtugi, trwat
6 godzin i niestety wymagal nadzoru. Przez podwyzszong temperatur¢ woda odparowuje
Z roztworu, przez co regularnie trzeba uzupetnia¢ jej poziom. Zauwazana byla tez znaczna
nierdwnomierno$¢ grubosci otrzymywanej warstwy. Tak dlugi czas osadzania potggowat
wptyw subtelnych efektow. Nawet drobna nierownolegto$¢ anody i katody powodowata,
roznicg w gestosci pradu pomigdzy dwoma krawgdziami podtoza. Przez to grubo$¢ osadzonej
warstwy byta nierownomierna. Podobnie zauwazy¢ mozna byto réznice w gestosci pradu na
krawedziach formy. Wewnatrz formy na podstawy widoczna byta wigksza grubos$¢ osadzonego
niklu przy $cianach z rezystu. Efekty te powodowaty duzg losowo$¢ w jakoSci otrzymywanych
sond. Cze¢s$¢ z nich miata zbyt cienkie podstawy, inne za to byty zbyt nieréwne i umieszczone
w uchwycie AFM nie odbijaty prawidtowo promienia lasera. Rysunek 22 w czg¢sciach a i b

prezentuje sondy z podstawami o duzej lecz bardzo nieréwnomiernej grubosci.

Rysunek 22. Bardzo grube warstwy niklu.

Czesci rysunku: a) nierdwna podstawa - zdjecie z mikroskopu elektronowego, b) nierdwna podstawa - zdjecie z
mikroskopu elektronowego, c¢) zdjecie z mikroskopu optycznego, nikiel i rezyst wciaz na podtozu, a nikiel
,rozlewa si¢” ponad rezyst d) zdjecie z mikroskopu elektronowego, sonda gotowa do uzycia.

Postanowiono celowo osadza¢ warstwe grubsza niz forma z rezystu, a pdzniej wyrownac
podstawy sond polerujac catg ptytke. Rysunek 22 w cze$ciach c i d prezentuje warstwy niklu

tak grube, ze az wyplywajace ponad warstwe rezystu. Wcigz obecna na podtozu warstwa
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rezystu stuzyla jako ochrona wczesniej wytworzonych belek. Szlifowanie takie przebiegato
w krotkim cyklu na papierze $ciernym o gradacji 2000.

Po wprowadzeniu dodatkowego kroku szlifowania postanowiono rowniez zwigkszy¢
gestosé pradu w czasie osadzania z 2 A/dm? na 4 A/dm?. Dzigki temu dwukrotnie skroécono
czas osadzania. Obnizona jakos$¢ warstwy, jej wigksza chropowato$¢, nie miata znaczenia dla

jakosci wytwarzanych sond, poniewaz tak czy inaczej byta pozniej szlifowana.

2.3.7. Usuniecie zbednego materialu

Na zakonczenie powyzszych etapow otrzymywano miedziane podtoze, z polaczonymi
Z nim sondami, a cato$¢ z jednej strony pokryta byla lakierem, a z drugiej rezystem. Nalezato
wiec po pierwsze usuna¢ ochronne warstwy lakieru i rezystu, a po drugie usunaé¢ miedz, aby
uwolni¢ sondy.

Usunigcie lakieru i rezystu przebiegatlo w dwoch krokach. Najpierw podloze trafiato do
kapieli w acetonie w myjce ultradzwigkowej. Aceton usuwat lakier, a takze zmiekczat 1 usuwat
cze$¢ rezystu. Nastgpnie aceton zamieniano na specjalny rozpuszczalnik do rezystow —
TechniStrip P1316 (Technic, USA). Do catkowitego usunigcia wszystkich pozostatosci rezystu
konieczna byta kagpiel w temperaturze 60°C.

Plytka trafiala nastepnie do specjalnego roztworu trawigcego miedz. Sktadat si¢ on
Z nastepujacych sktadnikow:

e woda — H.0 —900 ml,

e nadtlenek wodoru 30% — H202 — 50 ml,

e kwas octowy — CH3COOH — 50 ml.

Konieczne byto zbadanie procesu trawienia, ze szczegélnym naciskiem na sprawdzenie
jego selektywnosci wzgledem innych metali. W toku badan zauwazono jedng duza wade tego
procesu — jego bardzo dtugi czas trwania. Czas trawienia dla pojedynczej ptytki wynosit okoto
30 godzin i wymagal jednorazowej wymiany roztworu. Mimo diugiego trwania proces ten
spehnit najwazniejsze wymaganie — byl w catkowicie obojetny wzgledem niklu. Rysunek 23
W czesci a) prezentuje podtoze w trakcie kapieli w roztworze — niebieski kolor sugeruje dos¢
mocne nasycenie roztworu jonami miedzi, Rysunek 23 w czgsci b) prezentuje ptytke w potowie
procesu usuwania podtoza.

Nie zaobserwowano zaokraglenia krawedzi niklowych struktur. Ksztalt ostrzy
pomiarowych roéwniez zostal zachowany. Jedynie najbardziej delikatne belki ulegaly
uszkodzeniu, jednak najprawdopodobniej byly to uszkodzenia mechaniczne wynikajgce
Z manipulowania ptytkami. Roztwor byt rowniez obojetny wzgledem srebra. Podobnie nie
zaobserwowano zaokraglenia krawedzi. Jednak znaczna cze$¢ belek pomiarowych znikata,

prawdopodobnie ze wzgledu na mniejsza wytrzymatos¢ mechaniczng srebra.
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Rysunek 23. Proces usuwania materiatu podtoza.

Cze$ci rysunku: a) ptytka w roztworze, b) ptytka w potowie procesu, ¢) oraz d) zdjecia z mikroskopu optycznego
uszkodzonych sond.

Proces probowano przyspieszy¢ poprzez mieszanie roztworu teflonowym mieszadtem
magnetycznym. Wplyw na szybko$¢ trawienia byl niezauwazalny. Prébowano roéwniez
zwickszy¢ stezenie substancji czynnych w roztworze. Zwigkszylo to szybkos$¢ trawienia,
jednak doprowadzito do zmniejszenia liczby uzyskiwanych sond. Szybsze trawienie
powodowato powstawanie wigkszej ilosci babelkow gazu, ktore mogly uszkadza¢ delikatne
belki. Zaobserwowano rowniez pojawianie si¢ kraterow/wzeréw na powierzchni niklu i srebra.
Rysunek 23 w czesciach ¢) i d) prezentuje uszkodzone w ten sposob belki pomiarowe. Mogto
to by¢ spowodowane zmniejszeniem si¢ selektywnosci procesu, co prowadzito do atakowania
metali innych niz miedz, albo nieczystosci w osadzonych materiatach. Konieczne wiec byto
pozostanie przy wolnym, acz skutecznym procesie.

2.4. Problemy rozwigzane w czasie prac

W czasie badan calej metody wytwarzania napotkano na wiele problemow, ktoére
ostatecznie doprowadzily do zmian w jej przebiegu. Problemy te wynikaly z interakcji réznych

czynnikow i procesow, przez to trudno je zaklasyfikowac do konkretnego etapu. Wprowadzono
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réwniez zmiany nie wynikajace bezposrednio z jakiegos problemu, a majace na celu ulatwienie
wytwarzania i zwigkszenie liczby uzyskiwanych sond. Napotkane trudnosci i wprowadzone

zmiany opisane sg ponizej w szczegolowy sposob.

2.4.1. Rozmiar podstawy sond

Juz bardzo wczesne do$wiadczenia pokazaty, ze rozmiar podstaw sond wymaga zmiany.
Spowodowane to byto ksztattem uchwytow na sondy w mikroskopie FlexAFM firmy Nanosurf
(Szwajcaria), znajdujacym si¢ na wyposazeniu laboratorium w IPPT oraz wykorzystywanym
do wszystkich badan.

Krzemowe sondy AFM faktycznie posiadaja podstawy o wymiarach 3,4 X 1,6 mm
(dt x sz). Jednak wymiary te sa prawdziwe jedynie po stronie z belkg pomiarowg. Po drugiej
stronie podstawy, czyli tej stronie, ktorg umieszcza si¢ w uchwycie wymiary te wynoszg
3x 1,25 mm (dt x sz). Wynika to z procesu produkcji. Sondy wytwarzane sg poprzez chemiczne
trawienie krzemu, ktory ze wzgledu na swoja budowe krystalograficzng trawi si¢ w sposob
anizotropowy. Prowadzi to do formowania si¢ bocznych $cian pod katem i ostatecznie do
trapezowego przekroju zaréwno podstaw, jak i belek sond AFM. Przekro6j ten pod wieloma
wzgledami nie jest korzystny. Jezeli sonda upadnie ,,do gory nogami” to niemalze niemozliwe
jest jej podniesienia pe¢seta, ktora zeslizguje si¢ po pochylonych $ciankach. Przekrdj ten
utrudnia réwniez obliczeniowe wyznaczenie parametrow belki (sztywnos$ci 1 czgstotliwosci
rezonansowej). Jednak w praktyce nie s3 to istotne wady, poniewaz wszystkie metody
wyznaczania tych parametréw pozwalaja na ich obejscie.

Uchwyty na sond¢ w wykorzystywanym mikroskopie rowniez wykonane s3 z krzemu
i posiadajg tak samo nachylone boczne $ciany. Dzigki temu sonda umieszczona w uchwycie
opiera si¢ na tych wiasnie nachylonych §cianach i dzigki dopasowaniu $cianek do siebie jest
naturalnie poziomowana. Jednak przez to wymiary uchwytu dopasowane sg do tej mniejszej
strony podstawy sondy — wigksza strona podstawy wystaje ponad uchwyt. Metalowe sondy
produkowane w opisywanym tutaj procesie posiadaja ,,pionowe” $ciany (prostopadte do gorne;j
i dolnej powierzchni) i nie miescity si¢ w miejscu na sonde w uchwycie. Musiaty by¢ ktadzione
na jego gornej powierzchni, przez co trudniej bylo ustawié¢ je rowno. Rysunek 24. w czesci a)
przedstawia samodzielnie wykonane zdj¢cie uchwytu na sondy — wida¢ nachylone $cianki.
Natomiast w czeSci b i ¢ prezentuje grafiki producenta uchwytu.

Opisany problem wynika z zastosowanego mikroskopu. Inne urzadzenia majg bardzo
roznorodne projekty uchwytdéw, w ktérych ten problem moze nie wystepowaé, lub moga
prowadzi¢ do jeszcze innych probleméw. Ostatecznie zdecydowano si¢ zmieni¢ projekt
podstawy tak, aby posiadaly wymiary takie jak mniejsza powierzchnia podstawy sond

krzemowych, a wiec 3 x 1,25 mm (dt x sz).
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Rysunek 24. Uchwyt na sondy w mikroskopie sit atomowych FlexAFM w IPPT PAN.

Czesci rysunku: a) zdjecie z mikroskopu optycznego, b) grafika z materiatdéw prasowych producenta, b) grafika z
materiatow prasowych producenta.

Opracowanie wlasne czesci b i ¢ na podstawie [78]

2.4.2. Adhezja dwoch warstw metalu do siebie

Jednym z najtrudniejszym do rozwigzania probleméw byto rozwarstwianie si¢ 0sadzonych
warstw. Jak opisano powyzej sondy produkowane sa3 w dwoch warstwach. Pierwszej cienkiej
I lustrzanie gtadkiej oraz drugiej grubej. Pierwotnie projekt drugiej warstwy byt identyczny
Z pierwsza warstwa z pominieciem belek. Jednak zaobserwowano oddzielanie si¢ tych warstw
po zakonczeniu catego procesu. Czasem samoistnie juz w trakcie usuwania materiatu podtoza.
Czesto w trakcie odrywania sondy od ramki. Zdarzalo si¢ to rowniez po dtuzszym okresie
uzywania sondy do testow i jej przektadaniu z miejsca na miejsce. Rysunek 25. przedstawia
zdjecia z mikroskopu elektronowego dwoch sond, w czesci a) widac skrajny przypadek, gdy
prawie cata pierwsza warstwa zostata oderwana, a w czg¢sSci b) wida¢ tylko czgsSciowe
odspojenie. Cze$ciowo uszkodzona sonda jest zdatna do uzytku, jednak prawdopodobnie
bedzie ulegata dalszym uszkodzeniom w wyniku jej przenoszenia i uzywania.

Za kazdym razem widoczne byto, ze odrywajgca si¢ warstwa jest idealnie rowna
I btyszczgca. Wydedukowano, ze problemem jest staba adhezja pomiedzy dwoma osadzanymi
warstwami. Niska chropowato$¢ sprawiata, ze potgczenie miedzy warstwami nie byto
ksztattowe, a tarcie pomi¢dzy nimi byto znikome. Ze wzgledu na odstep czasowy pomiedzy
dwoma procesami osadzania, a takze stosowanie pomiedzy tymi krokami réznych $rodkow
chemicznych powsta¢ mogly rozne, nawet atomowo cienkie, warstwy zanieczyszczen.
Warstwy te jeszcze bardziej zmniejszaty adhezj¢ metali, a takze uniemozliwialy potaczenie si¢
dwoch warstw w jeden ciagly element. Powyzszy problem doprowadzit do powstania
przeciwstawnych wymagan. Pierwsza warstwa musi by¢ lustrzana, zeby sondy dziataty.

Jednoczesnie nie moze by¢ lustrzana, zeby druga warstwa trwale si¢ z nig polaczyla.
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Rysunek 25. Zdjecia SEM sond z odspojong pierwsza warstwa.

Czesci rysunku: a) pierwsza warstwa catkowicie odspojona — sonda niezdatna do uzytku, b) pierwsza warstwa
odspojona czgsciowo — sonda zdatna do uzytku.

Problem rozwigzano zmieniajac ksztalt pierwszej warstwy. Usuni¢to z niej wszystkie
czesci ramki 1 tacznikdw, a takze zmieniono ksztatt podstawy. Nowe podstawy posiadaty boki
w ksztalcie grzebienia. Rysunek 26 przedstawia 3 kolejne wersje pierwszej warstwy. W czgsci
a) pokazano pierwsza modyfikacje, gdzie zmienit si¢ jedynie ksztatt podstaw, a takze usunigto
taczniki. W czeéci b) pokazano drugg modyfikacje, gdzie dodatkowo usunigto ramke, co
wymusitlo zmiang¢ znacznika pozycjonujacego. Dzigki temu druga warstwa bedzie mogla
otoczy¢ pierwsza i potaczy¢ si¢ z nig ksztalttowo. Tak wykonane sondy nie rozwarstwialy si¢
samoistnie. Jednak wciaz cz¢$¢ z nich rozwarstwiata si¢ podczas uzywania. Tym razem
rozwarstwienie byto widoczne tylko na koncu, gdzie jeszcze nie pojawit si¢ ksztatt grzebienia
1 krawedz pierwszej warstwy pokrywata si¢ z drugg warstwa.

Rysunek 26. w czg¢sci ¢) przedstawia trzecig zmiang. Ponownie zmieniono podstawy — tak
aby zadna krawedz nie pokrywata si¢ z druga warstwa, a takze zmieniono polozenie znacznika
pozycjonujacego oraz zwigkszono liczbe sond. Te zmiany ksztattu form przyniosty oczekiwane

rezultaty 1 mozna je okresli¢ jako catkowity sukces.
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Rysunek 26. Kolejne iteracje projektu pierwszej warstwy.
Cze$ci rysunku: a) projekt numer 2, b) projekt numer 3, c) projekt numer 4.

2.4.3. Uwalnianie sond z ramki

Sondy po zakonczeniu procesu przymocowane sg do ramki za pomocg ¥gcznikéw. Pozornie
proste zadanie — oderwanie sondy od ramki — wymaga zrecznosci i sity. Przy uzyciu pgsety
nalezy ztapa¢ podstawe sondy i kilkoma ruchami ztamac tacznik. Lacznik jest tak samo gruby
jak podstawa, poniewaz powstaje jednoczesnie z nig. Lacznik musi by¢ dos¢ szeroki, aby nie
wyginat si¢ pod ci¢zarem sond. Tak gruby i szeroki tgcznik jest trudno ztama¢. Dodatkowo
pierwotnie zaprojektowany lacznik byt prostokatem. Przez to famat si¢ losowo —przy sondzie,
albo przy ramce. Rysunek 27 w czgsci a) pokazuje sondg z tacznikiem, ktory ztamat si¢ po
stronie ramki. Taki dodatkowy element bardzo utrudnia umiejscowienie sondy w uchwycie
AFM. W celu utatwienia uwalniania sond zmieniono ksztatt tacznikow, tak aby miaty ksztalt
trapezu z dluzsza podstawa przy ramce i krotsza podstawa przy sondzie. Taki tacznik czgsciej
tamie si¢ w najcienszym i najstabszym miejscu — przy podstawie sondy. Korzystne byloby
rébwniez zmniejszenie grubosci lgcznika, tak aby wymagana byla mniejsza sita do jego

ztamania. Rysunek 27 w czgsci b) i ¢) przedstawia poréwnanie projektu przed i po zmianie.
c)

Rysunek 27. Poréwnanie ksztattow tgcznikow.
Czesci rysunku: a) sonda z pozostato$cig tacznika, b) pierwszy projekt tacznikéw, c) drugi projekt tacznikow.
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2.4.4. Pozycjonowanie naswietlania

Dzigki zastosowaniu naswietlarki bezmaskowej nie jest konieczne tworzenie drogich
masek do naswietlania i mozna bardzo szybko wprowadza¢ zmiany w projekcie. Jednak jak
kazde inne rozwigzanie, to rOwniez nie jest pozbawione wad. Wykorzystywane w tej pracy
urzadzenie posiada system automatycznego znajdowania powierzchni naswietlanej probki. Jest
to system cisnieniowy — obok glowicy naswietlajacej znajduja si¢ dwie dysze. Jedna z nich
wyrzuca sprezone powietrze, a druga jest czujnikiem ci$nienia. Jezeli pod dyszami nie ma
przeszkody to powietrze swobodnie przeptywa dalej. Obecno$¢ przeszkody blisko dysz
sprawia, ze powietrze nie moze swobodnie przeptynaé, odbija si¢ od przeszkody i zwalnia —
tuz pod dysza pojawia si¢ obszar wigkszego cisnienia. Powietrze z tego obszaru ucieka rowniez
do drugiej dyszy systemu, gdzie znajduje si¢ czujnik ci$nienia. Na podstawie sygnatu z tego
czujnka oprogramowanie jest w stanie okresli¢ odlegtos¢ od podtoza. Rysunek 28. Przedstawia
schemat tego systemu w obu sytuacjach. System ten jest pomocny, przyspiesza naswietlanie,
a takze pozwala urzadzeniu automatycznie korygowac ustawienia gdy rezyst jest nierowny, Czy
nawet wykrywac potozenie podtoza.

Powyzszy system spowodowal niespodziewang interakcje przy naswietlaniu bardzo grubej
warstwy rezystu 125nXT. Jak si¢ okazalo, rezyst ten przed naswietleniem pozostaje dos¢
migkki. Nie wplywa to na przenoszenie probki peseta lub, na przyktad, na naswietlanie
W typowym urzadzeniu wykorzystujacym maski. Jednak ci$nienie systemu pozycjonujacego
powodowato odksztatcenie rezystu gdy ten mial grubos¢ powyzej 200 um. Rysunek 28.
W czgsci ¢) przedstawia te sytuacje. Jezeli dysza pozostawata w jednym miejscu przez dtuzszy
czas (na przyklad przy zmianach ustawien w oprogramowaniu) na rezyscie pojawiat si¢ krater
(Rysunek 28 d). Jezeli procedurg przeprowadzono szybko, to po zakonczonym naswietlaniu

widacé bylo, ze rezyst ma pofalowana powierzchni¢ (Rysunek 28 e).
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a) b) powietrze do c)
powietrze czujnika cisnienia

Rysunek 28. Ci$nieniowy system pomiaru odlegtoéci do podtoza.

Czesci rysunku: a) system daleko od podtoza, b) system blisko podtoza, zaznaczono obszar wysokiego ci$nienia,
¢) wplyw systemu cisnieniowego na gruba warstwe rezystu AZ 125nXt, d) rezyst po dtuzszym czasie bez ruchu —
widoczny krater, ¢) bardzo gruba warstwa po naswietlaniu — widoczne pofalowanie powierzchni.

Opracowanie czgsci a), b) i ¢) whasne na podstawie [79]

Pozycjonowanie naswietlania drugiej warstwy wzgledem pierwszej wykonywane jest
wykorzystujac system wizyjny naswietlarki. Po umieszczeniu ptytki na stoliku naswietlarki
operator znajduje znaczniki pozycjonujgce poruszajac stolikiem urzadzenia i wskazuje je
oprogramowaniu. Jest to jeden z kluczowych punktow proces. Od doktadnosci pozycjonowania
zalezy jako$¢ otrzymanych sond. Podczas gdy przesunigcie o kilka mikrometréw ,,na bok”

sondy nie zmieni jej parametréw, tak przesunigcie wzdtuz belki moze znacznie zmienic jej
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parametry (poprzez jej efektywne skrocenie lub wydtuzenie). Pozycjonowanie podtoza gdy
bylo ono pokryte bardzo gruba warstwa rezystu byto bardzo trudne. Znaczniki pozycjonujace
byly przykryte warstwg ponad 200 mikrometrow rezystu, ktory rozmywat obraz znacznika.
Prébowano réwniez usuna¢ rezyst z kilku zewnetrznych milimetrow plytki, tak aby odstonié
znaczniki pozycjonujace. Niestety pomimo braku rezystu obraz znacznikow z kamery byt
bardzo nieostry. Duza odlegto$¢ od znacznikéw sprawiata, ze znajdowaly si¢ one poza
ptaszczyzng ostrosci. Jest to zrozumiate ze wzgledu na bardzo duze powigkszenie, ktore zawsze
taczy si¢ niska glebig ostrosci. Pozycjonowania nie bylo powtarzalne. Przesunigcie drugiej
warstwy czasem byto minimalne, a czasem wynosito kilkanascie mikrometrow. Rysunek 29.
przedstawia zdjecie z mikroskopu optycznego, na ktorym widoczne jest przesunigcie drugiej

warstwy fotorezystu wzgledem pierwszej warstwy osadzonego metalu.

a)\ i L2 3 :'“a-': - -'- :

Rysunek 29. Przesuniecie drugiej warstwy rezystu wzgledem pierwszej warstwy. Zdjecie z mikroskopu
optycznego.

Czgsci rysunku: @) ogdlny widok na sonde, b) powickszenie obszaru tacznika, €) powigkszenie obszaru belki.
Trzy opisane wczesniej problemy — taczniki, plastyczno$¢ rezystu i pozycjonowanie —
sprawily, ze postanowiono rozbi¢ wytwarzanie podstaw na 2 czgsci. Pierwotnie naktadano dwie
125 pm warstwy rezystu, ktoére naswietlano na koniec i osadzano ponad 200 pum niklu.
Zmieniony proces zaktada natozenie jednej 125 um warstwy rezystu, fotolitografi¢ (tworzac
form¢ na ramke, laczniki, podstawy, znaczniki pozycjonujace) i osadzenie 100 um niklu.
Nastepnie ponowne natozenie 125 um warstwy rezystu, fotolitografi¢ (tworzac forme¢ na ramke
i podstawy bez tacznikdéw) i osadzenie ponad 150 um niklu. Tak zmodyfikowany proces
pozwoli na tatwiejsze pozycjonowanie i odtamywanie sond. Caty cykl wytwarzania sond jest
wydluzony tylko nieznacznie — nas§wietlanie i osadzania dwa razy cienszej warstwy wymaga
dwa razy mniej czasu, wymaga za to wigcej pracy cztowieka. Adhezja przy tych dwoch
warstwach nie stanowi problemu, poniewaz jak opisano wczesniej — 0sadzanie grubych warstw

celowo prowadzi si¢ tak, aby pojawita si¢ duza chropowatos$¢ powierzchni.
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2.4.5. Przechowywanie sond w pudelkach

Chropowata powierzchnia podstawy otrzymywana po szybkim osadzaniu grubej warstwy
niklu miala jeszcze jeden efekt uboczny. Nieco pobocznym, acz wcigz zasadniczym
wyzwaniem ze wzgledu na praktyczne wykorzystanie sond jest ich przechowywanie. Ze
wzgledu na ich maty rozmiar 1 duza delikatno$¢ manipulowanie nimi jest problematyczne.
Nawet mocniejszy oddech, podmuch powietrza moze je zdmuchna¢ z podtoza, co w wiekszosci
wypadkéw bedzie oznaczalo uszkodzenie belki pomiarowej. Komercyjne sondy AFM
sprzedawane sg w specjalnych opakowaniach gel-box bedacych produktem firmy Gel-Pak,
de facto monopolisty na rynku. Dzigki doswiadczeniu wspotpracownikow z IPPT mozliwe byto
wyprodukowanie zamiennika tego produktu. Dno standardowego plastikowego pudetka
laboratoryjnego wypetniono materiatem PDMS, ktory charakteryzuje si¢ duza sprezystoscia
i adhezja. Nierowna i chropowata powierzchnia podstawy nie przylegata wystarczajaco duza
powierzchnig do PDMSu, aby sita adhezji wystarczyta do utrzymania sond w miejscu. Byt to
dodatkowy argument za szlifowaniem catych ptytek, aby wyréwnaé powierzchni¢ podstaw
sond — ta kwestia zostala poruszona w rozdziale 2.3.6. Sondy po takim dodatkowym
szlifowaniu dobrze trzymaja si¢ w pudetku z warstwg adhezyjng. Rysunek 30 w czesci a)

pokazuje zblizenie na jedng sond¢ lezacg na przezroczystym PDMS, a w czesci b) pokazuje

pudetko z sondami ,,do gory nogami”.

Rysunek 30. Metalowe sondy w pudetku adhezyjnym.

Czeéci rysunku: a) zdjecie pojedynczej sondy lezacej na przezroczystym PDMS, b) zdjecie pudetka ustawionego
,»,do gory nogami”
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2.4.6. Rezyst utrudniajacy proces indentacji

Pierwotnie zaproponowany i badany proces zaktadatl wykonanie pierwszej warstwy formy,
a dopiero p6zniej wykonanie odciskow bedacych formami na ostrza pomiarowe. Dzigki tej
kolejnosci niepotrzebne bylo pozycjonowanie w czasie pierwszej fotolitografii, a wiec takze
nie ma potrzeby wykonywania znacznikow pozycjonujacych do pierwszej fotolitografii. Jednak
konieczne byto reczne wskazywanie pozycji na odciski w pierwotnie stosowanych indenterach.
Mozliwe byto zaprogramowanie wszystkich odciskow automatycznie, jednak wymagato
bardzo precyzyjnego ustawienia podloza na stoliku roboczym. Bylo to zadanie trudne
i prowadzito do przesunigcia ostrza wzglgdem belki. Nawet tak zautomatyzowany proces byt
bardzo powolny. Ze wzgledu na wysoka precyzje¢ urzadzenia i jego delikatno$¢ konieczne byto
zachowanie niskich predko$ci przesuwu stolika i wbijania wglebnika w podtoze. W takim
uktadzie juz obecny na podtozu rezyst utrudniat przebieg procesu. Szczegolnie przy dos¢ grubej

warstwie rezystu wgtebnik moze oprzec si¢ na rezyscie i nie wytworzy¢ odpowiednio glebokiej

formy w podtozu. Rysunek 31 przedstawia dwa przyktady takiej sytuacji.

Rysunek 31. Rezyst uszkodzony w czasie indentacji, zdjecia z mikroskopu optycznego.

Czesci rysunku: a) widoczne odgniecenie rezystu, b) widoczne odgniecenie rezystu, peknigcie rezystu, a takze
zmniejszona glebokos¢ odcisku w podiozu.

Rozwigzaniem tego problemu jest zmiana kolejnosci wykonywania operacji. Najpierw
wykonanie odciskow, tacznie z znacznikami pozycjonujacymi, a dopiero pdzniej wykonanie
fotolitografii. ~ Wykonano taki eksperyment wykorzystujac nanotwardo$ciomierz
i potwierdzono zasadnos¢ tego podejsécia. Niestety wykonanie odciskow trwato okoto 6 godzin.
Byt to drugi z argumentow za stworzeniem wiasnego urzadzenia do wykonywania odciskow.
Pierwszy z nich zostal przedstawiony w rozdziale 2.3.3.

Wiasne urzadzenie nazywane byto w laboratorium ,,wciskaczem” w celu odroznienia go
od precyzyjnych twardosciomierzy. Urzadzenie to dziata jak prosty oprzyrzadowany
twardos$ciomierz. Jednak zostato ono zaprojektowane i zbudowane majac za priorytet szybkos¢
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dziatania, a nie precyzje¢ otrzymywanych danych z pomiarow. Posiada stolik roboczy
mieszczacy jednoczesnie 9 podlozy 1 moze przygotowac je wszystkie bez udzialu operatora.
Wykonanie wszystkich odciskéw na jednym podtozu zajmuje okoto 2 godzin. Po uruchomieniu
procesu, na nastepny dzien, mozna otrzymac 9 ptytek gotowych do kolejnych operacji.

W ostatecznym procesie wytworzenia sond najpierw wykonuje si¢ odciski na ostrza wraz
ze znacznikami pozycjonujacymi — roéwniez wykonanymi w formie odciskoéw. Dopiero na tak
przygotowanym podlozu przeprowadza si¢ fotolitografig, a pierwszy naswietlany wzor
pozycjonuj¢ si¢ wzgledem odciskéw. Dzieki temu ostrza i belki sg zawsze idealnie ze soba
zgrane. Tak zmodyfikowany proces wymaga mniejszego zaangazowania od cztowieka

I fatwiejszy jest do ewentualnego stosowania w produkcji masowe;j.

2.5. Kalibracja sond

Jak wigkszo$¢ elektronicznych urzadzen pomiarowych, mikroskopy sit atomowych sa
w stanie jedynie zmierzy¢ i zapisaé napigcie i natezenie pradu powstajace w réznych ich
podzespotach. Odniesienie tych wartosci do faktycznych zmierzonych lub zadanych fizycznych
parametrow wymaga kalibracji uktadu pomiarowego i sondy. Nawet najprostszy pomiar
topografii powierzchni wymaga kalibracji uktadu zadawania przemieszczen w AFM.
Szczeg6lng uwage w tej pracy poswigca si¢ pomiarom sity tarcia. Do tego niezbedne jest
skalibrowanie ukladu zarowno pod katem zadawania silty normalnej, jak i pod katem
odczytywania sity bocznej. Ponizej przedstawione zostaly procedury kalibracyjne pozwalajace
na wyznaczenie niezbednych do tego parametréw: sztywnosci sondy, statej kalibracji fotodiody

1 wspotczynnika kalibracji sity boczne;j.

2.5.1. Wyznaczanie sztywnosci sond

Wyznaczanie czgstotliwoSci rezonansowej sondy jest w pelni zautomatyzowane
w mikroskopach sit atomowych. Mikroskop musi umie¢ znalez¢ t¢ czgstotliwo$¢, aby nastgpnie
moéc sond¢ wprowadzi¢c w drgania rezonansowe na potrzeby pomiaréw w kontakcie
przerywanym lub bezkontaktowych. Material i ksztatt sondy nie ma zadnego wptywu na t¢
procedure. Dodatkowo dla sond krzemowych mozliwe jest rowniez obliczenie sztywnosci
sondy znajac jej czestotliwos$¢ rezonansowa. Oprogramowanie mikroskopu najczesciej potrafi
przeprowadzi¢ te procedur¢ automatycznie, wymagajac jedynie podania przez uzytkownika
dhugosci i szerokosci belki. Oprogramowanie automatycznie przelicza dane biorac pod uwage
wlasciwosci mechaniczne krzemu, a takze biorac poprawke na trapezowy przekroj belki.

Jako, ze sondy opracowane w ramach tej pracy wykonane sg zZ innego materiatu i posiadaja
inny przekrdj poprzeczny to niemozliwe jest zastosowanie automatycznych procedur do
wyznaczenia ich sztywno$ci. Konieczne jest przeprowadzenie kalibracji recznie, jednak
mozliwe jest to na kilka sposobdéw. Zbadano trzy metody wyznaczania sztywnos$ci zarowno pod

wzgledem doktadnosci uzyskiwanego rezultatu, jak i mozliwosci ich praktycznego stosowania.
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Pierwsza metoda, nazywana dalej metoda geometryczng, polega na prostym obliczeniu

sztywnosci z wymiaréw belki. Mozna postuzy¢ si¢ prostym wzorem znanym z literatury [80]:
3

F, 3 Ebh 4)

& L3 o413

w ktorym: K — sztywno$¢, F; — sita normalna (na ostrzu), & — przemieszczenie ostrza (ugiecie

belki), b — szerokos$c belki, h — grubos¢ belki, L — dtugos¢ belki do ostrza, E — modut Younga

Kk =

Druga metoda, nazywana dalej metoda dynamiczna, polega na obliczeniu sztywnosci na
podstawie czestotliwosci rezonansowej belki. Tak samo jak ma to miejsce dla sond
krzemowych w oprogramowaniu AFM. Jednak ze wzgledu na zastosowanie niestandardowego
materiatu obliczenia nalezy przeprowadzi¢ samodzielnie. Majac na uwadze kilka zatozen.
Czestotliwo$¢ rezonansowa jest znana doktadnie. Modut Younga i ggsto$¢ materiatu sg znane.
Mozemy zmierzy¢ jedynie grubos$¢ albo jedynie dlugos¢ belki, a drugi wymiar pozostaje
nieznany i konieczne jest jego wyznaczenie matematyczne na podstawie czestotliwosci

rezonansowej. Na potrzeby tych obliczen uprosci¢ mozna podany wczesniej wzor (3):

bh3
o = 1,8752 _ 18752 1 E=o 18752 1 Ebh3 BL E )
0~ 21‘[L2 o L2 pbh 2L2 pbh ~— FL24[p’

w ktorym: mo — czestotliwo$¢ rezonansowa, 3 — stala wynoszaca 0,1615, E — modut Younga,

| — geometryczny moment bezwladnosci przekroju belki, p — gestos¢, A — powierzchnia
przekroju belki, b — szerokosc belki, h — grubos¢ belki, L — dtugosé belki do ostrza.
Powyzszy wzor moze zosta¢ przeksztalcony tak, aby otrzymaé jeden brakujacy wymiar

hzé\EfIZ, (6)

1= BF ™ (7)

belki. Czyli grubosé¢:

lub dtugosé¢:

Tak obliczony wymiar, wraz z tymi zmierzonymi moze zosta¢ wykorzystany do obliczenia
sztywnosci wykorzystujac opisany powyzej wzor (4). Diugos¢ belki jest ogdlnie tatwa do
doktadnego zmierzenia. Wynosi ona zazwyczaj 100 do 500 um. Wykorzystujac mikroskop
optyczny mozliwe jest uzyskanie niepewnosci pomiaru rownej okoto 1-2 um. Ustawienie sondy
pod mikroskopem rowniez nie stanowi trudnosci — wystarczy ja potozy¢ bezposredni na stoliku
mikroskopu. Podobnie mierzona jest rowniez potrzebna do wyznaczenia sztywnos$ci szerokosc¢
belki. Grubos¢ belki jest trudniejsza do doktadnego zmierzenia. Wynosi zazwyczaj ponizej
5um, a wigc niepewno$¢ pomiaru mikroskopem optycznym stanowi 20% zamiast 1%.
Doktadno$¢ wyznaczenia grubosci ma znaczaco wigkszy wplyw na uzyskany wynik.
Dodatkowo odpowiednie ustawienie sondy pod mikroskopem moze stanowi¢ trudnosé. Sonda

musi by¢ umieszczona bokiem lub pionowo, a wigc konieczny jest jakis dodatkowy uchwyt.
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Doktadnie zmierzenie grubosci mozliwe jest wykorzystujac na przyktad skaningowy
mikroskop elektronowy. Jednak uzycie SEM wymaga dostgpu do takiego urzadzenia
i zastosowania odpowiedniego uchwytu na sondg, a jest rOwniez znacznie bardziej
czasochtonne. Praktyka laboratoryjna pokazuje, ze najczesciej stosowany jest pomiar dlugosci
1 szerokosci belki mikroskopem optycznym.

Trzecia metoda nazywana dalej bezposrednig, polega na zmierzeniu sztywnosci belki
innym urzadzeniem — bez przeprowadzania obliczen i1 bez konieczno$ci pomiarow wymiaréw
belki. Do tej metody konieczne jest zastosowanie urzadzenia o bardzo duzej rozdzielczosci
pomiaru, pozwalajgcego na precyzyjne pozycjonowanie. Najwickszg trudnos$cig jest ustawienie
poczatku pomiaru czyli momentu, w ktorym manipulator urzadzenia juz dotyka ostrza sondy,
ale jeszcze nie dziata Zzadna sila. Po tym nalezy przesuna¢ manipulator (razem z ostrzem)
0 znang odlegto$¢ 1 zmierzy¢ site. Dzigki temu mozna bezposrednio zmierzy¢ obie wartosci
potrzebne do wyznaczenia Sztywnosci, powtarzajac wzor (4):

k=2 (8)

W tym wypadku zastosowano nanotwardosciomierz Alemnis standard assembly (Alemnis,
Szwajcaria) zastosowany w komorze SEM. Urzadzenie t0 wyposazone jest w sterowanie
przemieszczeniem z zamknigta petla sprzezenia zwrotnego, dzigki czemu doskonale nadaje si¢
do zadawania przemieszczen. Uzycie go wewnatrz komory SEM pozwolilo na precyzyjne
spozycjonowanie wglebnika na ostrzu sondy, a dodatkowo ustabilizowato warunki pomiaru
takie jak temperatura otoczenia. Zastosowano wglebnik stozkowy zakonczony ptaska
powierzchnig od firmy Synton MDP (Szwajcaria).

Do testow porownawczych wybrano sond¢ o oczekiwanych wymiarach belki
600 x 100 x 10 um (dt x sz x gr). Nastepnie na potrzeby metody geometrycznej zmierzono ja
mikroskopem elektronowym dla jak najwigkszej dokladnosci. Na potrzeby metody
geometryczne] (ze znang dlugoscig) zmierzono jej szeroko$¢ i dlugos¢ mikroskopem
optycznym. Na potrzeby metody geometrycznej (ze znang grubo$cig) zmierzono jej szeroko$¢
1 grubos$¢ mikroskopem elektronowym. Metod¢ bezposrednia wykonano na opisanym powyzej
urzadzeniu, a pomiar powtorzono szesciokrotnie dla réznych przemieszczen. Rysunek 32
przedstawia rzeczong sond¢ na zdjeciu z mikroskopu optycznego (czgs¢ a), zdjeciu
z mikroskopu elektronowego od dotu (czesé b), zdjeciach z mikroskopu elektronowego od boku
(czesci d oraz e) a takze w czasie kalibracji nanotwardo$ciomierzem (czg$ci f oraz g) oraz

krzywa odpowiedzi rezonansowej (czes¢€ c).
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Rysunek 32. Testy porownawcze metod kalibracji sztywnosci sondy.

Czesci rysunku: a) zdjecie belki sondy z mikroskopu optycznego, b) zdjecie belki sondy z mikroskopu
elektronowego, c) wykres odpowiedzi czgstotliwosciowej sondy uzyskany w mikroskopie sit atomowych,
d) zdjecie SEM sondy od boku, e) pomiar grubosci sondy w SEM, f) zdjecie SEM w czasie kalibracji sztywnosci
przed zadaniem sily twardosciomierzem, g) zdjecie SEM w czasie kalibracji sztywno$ci po zadaniu sity
twardo$ciomierzem.

Tabela 12. zawiera wszystkie wyniki poréwnania poszczegdlnych metod. Pod wzgledem
uzyskanych wartosci za najdoktadniejszg nalezy uzna¢ metod¢ polegajaca na bezposrednim
pomiarze zarowno przemieszczenia, jak i sity. Metoda geometryczna zawsze obarczona bedzie
duzymi bledami, nawet jezeli do pomiaru uzyty zostanie mikroskop elektronowy. Niemal
niemozliwe jest, zeby belka byta idealnym prostokatem i miata jednorodny przekrdj na calej
dlugosci. Bardzo trudne byloby rowniez uwzglednienie wplywu ostrza pomiarowego,
zanieczyszczen na powierzchni, chropowatos$ci powierzchni, a przede wszystkim jakos$ci

I czystosci osadzonego materiatu. Metoda dynamiczna ma t¢ przewage, ze dzigki pomiarowi
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czestotliwosci rezonansowej fizycznej sondy w naturalny sposob uwzglednia whasciwosci
mechaniczne materiatu. Jednak naprawde dobre rezultaty uzyskuje dopiero z pomiarem
grubosci belki — co w zaleznosci od dostgpnego wyposazenia laboratorium moze byc¢

niemozliwe lub przynajmniej czasochtonne.

Tabela 12. Poréwnanie metod wyznaczania sztywnosci belki.

Zastosowana metoda wyznaczenia sztywnosci

cometrvczna dynamiczna dynamiczna bezposrednia
g y (znana dtugos¢) | (znana grubos¢) | nanoindenterem
sztywnos¢ [N/m] 288+24 124+3,6 18,9+ 3,8 20,88 + 1,36

Pod wzgledem praktycznym za najbardziej problematyczng nalezy uzna¢ metodg
bezposrednig. Wymaga ona zastosowania dodatkowego urzadzenia oraz zajmuje duzo czasu,
jednak daje najlepsze efekty zatem w wielu przypadkach bedzie warta zachodu. Metoda
dynamiczna z pomiarem dtugos$ci jest najtatwiejsza 1 najszybsza do wykonania. Daje jednak
wyniki dalekie od prawdziwych i jednoczes$nie obarczone duza niepewnoscia. Jednak w wielu
przypadkach doktadnos¢ ta bedzie wystarczajaca. Szczegolnie w pomiarach wstepnych lub gdy
wartos¢ sity normalnej nie jest kluczowa, a wazny jest jedynie jej rzad wielkosci. Metodg
geometryczng nalezy uzna¢ za najmniej uzyteczng — nawet doktadny pomiar mikroskopem
elektronowym nie dat rezultatow lepszych niz w najprostszej metodzie dynamicznej
z pomiarem dlugosci. Jezeli SEM jest uzywany do zmierzenia wymiarow to lepiej dane te
wykorzysta¢ jako podstawe do metody dynamicznej z pomiarem grubosci. Daje ona wyniki
zblizone do metody bezposredniej, ktorg uznano za najlepsza, a mikroskopy elektronowe sg
powszechnie dostepne, stad i jej zastosowanie nie powinno stanowi¢ problemu w znacznej
wiekszosci laboratoriow.

Jednak najwazniejszg zaleta metody bezposredniej jest mozliwos¢ jej zastosowania do
zmodyfikowanych sond. Na przyktad z kulkg przyklejong do belki jako ostrze pomiarowe.
Wyznaczenie sztywnosci takich sond metoda dynamiczng bytoby niemozliwe jezeli masa kulki
i kleju nie jest znana. Jezeli klej w czasie montazu rozleje si¢ po belce to rowniez zmieni jej
sztywnos¢ — wplyw niemozliwy do rzeczywistego zbadania. Metoda bezpos$rednia sprawdza
odpowiedz konkretnej sondy na zadang site, stad wyniki nig uzyskane nalezy uznaé za

obarczone najmniejszg niepewnoscia, nawet gdy sonda ma niestandardowy ksztatt.

2.5.2. Wyznaczenie stalej kalibracji fotodiody

Do prawidlowego zadania sity normalnej o oczekiwanej wartosci poza sztywnoscig sondy
niezbgdny jest jeszcze jeden parametr. Jest to tak zwane ,,sensitivity”, ktore pozwala odnies$¢
do siebie ugigcie sondy i sygnal napigciowy z fotodiody mikroskopu. Jest to parametr nie
zwigzany bezposrednio z sondg pomiarowa, a odnoszacy si¢ do danego urzadzenia, uktadu
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pomiarowego. Dopiero znajac sztywnos$ci sondy i ,.sensitivity” mikroskopu mozna zadaé
odpowiednig nastawe W celu otrzymania oczekiwanej sily normalnej. Nastawa mowi
mikroskopowi jak bardzo ma by¢ ugieta sonda w czasie pomiaru — jest to realizowane przez
takie ugiecie sondy, aby otrzyma¢ zadang warto$¢ z fotodiody. Zaleznos¢ te wraz z rachunkiem

jednostek przedstawiono ponizej we wzorze 9.

Fy [N] = sztywno$¢ - sensitivity - nastawa = [%] . [%] - [V]. 9)

Na parametr ,sensitivity” wptywaja przede wszystkim dwa czynniki — wihasciwosci
fotodiody mikroskopu oraz ustawienie plamki lasera na powierzchni belki. Plamka lasera moze
by¢ ustawiona w r6znej odlegtosci od ostrza pomiarowego. Sztywno zamocowana belka odgina
si¢ w sposoOb nieliniowy. Wiec przy takim samym przemieszczeniu ostrza, w zalezno$ci od
miejsca na belce inny bedzie kat pod jakim odbije si¢ promien lasera, a w konsekwencji i sygnat
na fotodiodzie. Rysunek 33. przedstawia schematycznie ten problem. Czarne linie to normalne
do powierzchni belki w danym punkcie. Czerwone linie to promien lasera, ktory dla
uproszczenia narysowany jest jako padajacy pionowo i odbijajacy si¢ w strong podstawy.
Rysunek nie jest w skali.

Rysunek 33. Schematyczny rysunek pokazujacy konieczno$¢ kalibracji parametru ,,sensitivity”.

Parametr ten odnosi do siebie sygnal otrzymywany z fotodiody (napigcie) oraz
przemieszczenie sondy w osi Z (pionowo, odlegtos¢). Jego kalibracja polega na naci$nigciu
sonda na twardy i sztywny materiat oraz rejestracji obu sygnatow. We wszystkich badaniach
opisanych w tej pracy do kalibracji wykorzystywano szafir. Przemieszczenie w osi Z jest
mierzone przez AFM, ktory wyposazony jest w zamknieta petle sprz¢zenia zwrotnego do
sterowania w osi pionowej. W praktyce laboratoryjnej parametr sensitivity wyznaczony musi
zosta¢ po kazdej zmianie sondy. Korzystne jest rowniez wyznaczanie tego parametru co jakis
czas, nawet bez zmiany sondy i bez manipulacji promieniem lasera. Fotodioda moze zmieniac¢

swoje parametry w czasie, w szczegolnosci pod wplywem zmiany temperatury.

2.5.3. Wyznaczenie sztywnosci skretnej sond

Do pomiaru sity bocznej (w tym sily tarcia) dzialajacej na sonde AFM konieczne jest
wyznaczenie sztywnosci skretnej sondy oraz parametru ,,sensitivity” dla drugiej osi fotodiody.
Niestety w ogdlnym przypadku wyznaczenie tych parametrow jest bardzo trudne ze wzgledu

na mate wymiary sond pomiarowych, male odksztalcenia 1 ogdlng geometri¢ ukiadu
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pomiarowego. Jednak mozliwe jest jednoczesne wyznaczenie tych parametrow wykorzystujac
metode uprzednio opracowang w IPPT PAN, ktorej wspotautorem jest promotor pracy [81].

Stosuje si¢ w niej specjalne urzadzenie — kalibrator — montowane jako ,,probka” pod
mikroskopem 1 pozwalajace na precyzyjny pomiar sity tarcia powstajacej podczas pomiaru
kalibrowang sonda. Dzigki temu podczas jednego pomiaru jednoczesnie uzyskuje si¢ site tarcia
na kalibratorze [N] oraz odpowiadajace tej sile pomiarowego przemieszczenie plamki lasera na
fotodiodzie mikroskopu [V]. Jako, ze kalibracja wykonywana jest bezposrednio w AFM, to
uwzglednia ona wszystkie parametry uktadu pomiarowego: sztywnos$¢ skretng sondy, pozycje
lasera na belce, statg fotodiody, geometri¢ belki 1 ostrza pomiarowego. Otrzymywana stala
przez autoréw pierwotnej publikacji nazywana jest LFCC (z ang. Lateral Force Calibration
Constant — stata kalibracji sity bocznej) i jest wyrazona w [N/V].

Rysunek 34. Sitomierze stosowane do wyznaczania LFCC.

Podejscie to byto stosowane we wszystkich pomiarach sity bocznej w niniejszej pracy.
Jednak ze wzgledu na szeroki zakres sztywnosci badanych sond stosowane byly dwa rozne
kalibratory. Jeden bardzo matly i precyzyjny, drugi wickszy. Rysunek 34 przedstawia oba
urzadzenia — maly kalibrator jest niebieski, a duzy kalibrator jest srebrny. Urzadzenie
precyzyjne oparte jest na pojemnosciowym, grzebieniowym czujniku sity wykonanym
z krzemu metodami znanymi z mikroelektroniki (Femto Tools, Szwajcaria). Maksymalna sita
mierzona z jego pomoca to 200 mN, a rozdzielczo$s¢ pomiaru to 500 nN. Duzy kalibrator
zbudowany na bazie sprezyn wykonanych metoda osadzania galwanicznego — podobnie do
opisanych tutaj sond pomiarowych. Przemieszczenie stolika zawieszonego na sprezynach
mierzone jest za pomocg precyzyjnego czujnika pojemnosciowego (Micro-Epsilon, Niemcy).

Sztywnos¢ jego sprezyn wynosi 2950 N/m, a minimalna rozdzielczo$¢ pomiaru to 15 puN.
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2.6. Dopracowany proces wytwarzania sond

Wynikiem badan opisanych w poprzednich rozdziatach jest zmodyfikowany proces
wytwarzania catkowicie metalowych sond. Najwazniejsze procesy decydujace o jego
innowacyjnosci pozostaly bez zmian. Rysunek 35 przedstawia w schematyczny sposob
szczegodtowy przebieg procesu. Ukazuje on pojedyncza sondg od boku. Dodatkowo pokazano
rowniez znacznik pozycjonujacy. Liniami przerywanymi na rysunkach zaznaczone sg granice
pomiedzy kolejnymi krokami. Proces zostat podzielony na 13 etapéw opisanych ponize;.

) T 8)
2) e

9)

Rysunek 35. Ostateczny schemat procesu wytwarzania catkowicie metalowych sond AFM.
1) Przygotowanie podtoza — szlifowanie i polerowanie
2) Wytlaczanie — przygotowanie form na ostrza i znaczniki pozycjonujace

3) Pierwsza fotolitografia — przygotowanie formy na pierwsza warstwe sond

4) Elektroosadzanie pierwszej warstwy sond — podstaw i belek wraz z ostrzami
4a) Polerowanie pierwszej warstwy — tylko jezeli niezbgdne (srebro)

5) Usunigcie rezystu
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6) Druga fotolitografia — przygotowanie formy na druga warstwe sond
7) Elektroosadzanie drugiej warstwy sond — ramki, tacznikéw i podstaw
8) Trzecia fotolitografia — przygotowanie formy na trzecig warstweg sond
9) Elektroosadzanie trzeciej warstwy sondy — ramki i podstaw

10) Szlifowanie podstaw — wyréwnanie szybko osadzanych podstaw sond
11) Usunigcie rezystu

12) Usunigcie podtoza

13) Uwolnienie sond z ramki

2.7. Wytworzone sondy pomiarowe

W toku prowadzonych badan otrzymano wiele udanych, jak i nieudanych sond
pomiarowych. Niektore z nich zbadano pod katem czestotliwosci rezonansowej, inne pod
katem wytwarzania ostrzy pomiarowych. Ponizej przedstawiono wybdr roznych sond, ktore
maja pokaza¢ zakres realizowanych dziatan. Jak 1 interesujgce przyktady niepowigzane
bezposrednio z opisanymi wczesniej problemami. Zdecydowana wigkszo$¢ sond zostata
scharakteryzowana jedynie czeSciowo ze wzgledu na ograniczenia czasowe. Sondy
wykorzystane do konkretnych badan przedstawiono w rozdziale 2.7.1.

Poza wykonaniem ostrzy pomiarowych 0 malym promieniu zaokraglenia, czyli
szczegolnie interesujacych jako zblizonych do sond krzemowych, wykonano rowniez sondy
0 kuliscie zakonczonym ostrzu. Wykonano je na poczatkowym etapie rozwoju metody
wytwarzania, jako jeden z pierwszych testow wypetniania wyttoczonych form. Rysunek 36.
przedstawia otrzymane ostrza, jedno wykonane kulistym wgtebnikiem o $rednicy 20 um oraz
jedno wykonane wglebnikiem w ksztalcie kuliscie zakonczonego stozka (promien zaokraglenia
3 um, producent Synton MDP). Sondy te nie zostaly ostatecznie wykorzystane do badan w tej
pracy, poniewaz skupiono si¢ na badaniach konkretnych par materiatow oraz mikrotozyskach.
Jednak sondy o takich ostrzach mozna wykorzysta¢ do badan tribologicznych dotyczacych
wplywu powierzchni kontaktu miedzy probka i przeciwprobka na wspotczynnik tarcia.

pr

Rysunek 36. Metalowe sondy o kulistych ostrzach. Zdjgcia z SEM.

Czesci rysunku: a) ostrze w formie potkuli 0 promieniu zaokraglenia 10 pm, b) ostrze w formie stozka o kulistym
zakonczeniu o promieniu 1,5 um, ¢) zblizenie na koniec ostrza z czeéei b.
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Tak jak przedstawiono w rozdziale 2.3.3. zaproponowana metoda pozwala na
wykonywanie ostrzy o promieniach zaokraglenia nawet ponizej 20 nm. W czasie osadzania
galwanicznego material catkowicie wypelnia forme¢, nawet w bardzo ostro zakonczonych
zaglebieniach. Jednak nie zawsze tak jest i kilka sond z kazdego podtoza moze miec
nieprawidlowo wykonane ostrze. Najczestsza przyczyng jest rezyst pozostajacy
w zaglebieniach po wywotaniu. Podloza, na ktérych wykonywane byty sondy, maja do$¢ duza

rzez co usuwanie zbednego rezystu moze nie przebiega¢ rOwnomiernie.
4 N

powierzchnig, p

,{-L

Rysunek 37. Nieprawidtowo wykonane ostrza metalowych sond. Zdjgcia z SEM.

Czesci rysunku: a) nieudane ostrze w ksztalcie piramidy, b) nieudane ostrze w ksztalcie wierzchotka sze$cianu,
C) nieudane ostrze w ksztalcie stozka.

Rysunek 38. przedstawia zdjgcia sond pomiarowych z mikroskopu elektronowego, na
ktorych obok ostrza pomiarowego wida¢ odbity obraz wyplywek powstalych w czasie
wytlaczania formy na ostrze. Nie wptywaja one na wtasciwosci uzytkowe sondy, a stanowig

dowdd na doktadno$¢ z jaka osadzanie galwaniczne odtwarza topografi¢ podtoza.

Rysunek 38. Widoczne odbicie wyplywek po
Czeécei rysunku: a) zdjecie belki z SEM, b) zdjecie ostrza z SEM.

Wykonano réwniez seri¢ niklowych sond o dos¢ duzej grubosci (okoto 10 um) w celu

sprawdzenia jako$ci osadzania takiej grubszej warstwy, a takze zgodnosci teoretycznych
parametréw sond z faktycznie otrzymanymi. Belki tych sond miaty zaprojektowane wymiary
450 x 75 um. Rysunek 39 przedstawia zdjecia niklowej sondy oraz odpowiedz
czestotliwosciowa otrzymang za pomoca mikroskopu sit atomowych. Ta sonda w dalszej

analizie wynikow nazywana jest litera A.
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Rysunek 39. Sonda pomiarowa wykonana z niklu — sonda A.

Czgsci rysunku: a) zdjecie caltej sondy z mikroskopu optycznego, b) zdjecie belki sondy z mikroskopu optycznego,
¢) zdjecie belki sondy z mikroskopu elektronowego, d) wykres odpowiedzi czgstotliwosciowej uzyskany
w mikroskopie sit atomowych wraz z powigkszonym obszarem ze znaleziong czgstotliwoscig rezonansows

Rysunek 40. przedstawia zdj¢cia niklowej sondy oraz jej odpowiedz czg¢stotliwosciowa.
Sonda w dalszej analizie wynikdw nazywana jest literg B. Rdznica w kolorze wzgledem innych

sond nie byta widoczna gotym okiem.
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0 "J m,
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Rysunek 40. Sonda pomiarowa wykonana z niklu — sonda B.

Cze$ci rysunku: a) zdjecie calej sondy z mikroskopu optycznego, b) zdjecie belki sondy z mikroskopu optycznego,
c) zdjecie belki sondy z mikroskopu elektronowego, d) wykres odpowiedzi czestotliwosciowej uzyskany
w mikroskopie sit atomowych wraz z powigkszonym obszarem ze znaleziong czgstotliwoscia rezonansowa
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Rysunek 41. przedstawia zdjgcia niklowej sondy oraz jej odpowiedz czgstotliwosciowa. Ta

sonda w dalszej analizie wynikdw nazywana jest litera C.
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Rysunek 41. Sonda pomiarowa wykonana z niklu — sonda C.

Czgéci rysunku: a) zdjecie calej sondy z mikroskopu optycznego, b) zdjecie belki sondy z mikroskopu optycznego,
c) zdjecie belki sondy z mikroskopu elektronowego, d) wykres odpowiedzi czgstotliwosciowej uzyskany
w mikroskopie sit atomowych wraz z powigkszonym obszarem ze znaleziona czg¢stotliwoscia rezonansowa

Wymiary belek powyzszych sond zmierzono za pomoca mikroskopu optycznego (dtugos¢
1 szeroko$¢), a takze mikroskopu elektronowego (grubos¢). Czestotliwo$¢ rezonansowa
wyznaczono za pomocg mikroskopu sit atomowych. Na podstawie otrzymanych danych
obliczono sztywnos¢ sond wykorzystujac metodg geometryczng oraz dynamiczng. Tabela 13.
przedstawia otrzymane wyniki. Zamieszczono w niej rOwniez teoretyczne parametry dla sond

o0 idealnych wymiarach 450 x 75 x 10 pm.
Tabela 13. Parametry niklowych sond.

sonda A B C

dhugos¢ [um] 443 447 448
szerokos¢ [um] 75 71 76
grubos¢ [um] 10,9 12,9 11,8
teoretyczna czgstotliwos¢ rezonansowa [KHz] 28,5 28,5 28,5
czestotliwos¢ rezonansowa [KHZz] 34,7 27,7 32,2
teoretyczna sztywnos¢ [N/m] 41,2 41,2 41,2
sztywnos¢ (metoda geometryczna) [N/m] 55,9 85,3 69,4
sztywnos$¢ (metoda dynamiczna znana dhugo$¢) [N/m] 30,3 15 254
sztywnos¢ (metoda dynamiczna znana grubos¢) [N/m] 41,3 35,8 42,2
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Dlugos¢ 1 szeroko$¢ sond odbiegaly od planowanych wymiaréw w akceptowalnym
zakresie — wynika to z doktadnosci uzywanej naswietlarki oraz podatnosci rezystu. Grubos¢
otrzymanych sond byta wyzsza od oczekiwanej, a r6znice pomigdzy poszczegdlnymi sondami
byty istotne. Swiadczy to o nieréwnomiernej szybkosci osadzania, co wynika z drobnych réznic
w odlegtosci od anody i1 chaotycznej natury roztworu. Otrzymane rezultaty byty zadowalajace
— odstepstwo od oczekiwanych parametréw byto mniejsze niz deklarowane przez producentow
krzemowych sond w ramach jednej partii.

2.7.1. Pomiary wykonane metalowymi sondami AFM

Wytworzono jedynie niewielka liczbe faktycznie dziatajacych sond pomiarowych.
Wigkszo$¢ badan opisanych w poprzednich rozdziatach miata na celu poprawe jakosci
otrzymywanych sond, a takze powtarzalnosci catego procesu. Pojedyncze etapy powtarzane
byty wielokrotnie, az do uzyskania zadowalajacych rezultatow. Proces byt przerywany, gdy nie
dawat szans na uzyskanie sond o wysokiej jakosci. Koncowe jego etapy (osadzanie grubych
warstw, usuwanie zbednego materiatu) to kroki czasochtonne. Wielokrotnie korzystniej byto
ich nie wykonywac, aby powtorzy¢ caly proces z wigksza szansg na sukces. Po opracowaniu
procesu przyszedt czas na wykonanie sond o konkretnych parametrach na potrzeby
konkretnych badan opisanych w rozdziatach 3. i 4. Stad wynika stosunkowo niewielka liczba
sond przedstawionych w tej czgsci. Jednak nawet te wstepnie wytworzone sondy wykorzystano
do pomiarow tribologicznych — wykonano badania porownawcze pomiedzy sondami z krzemu
i z niklu — wyniki wraz z analizg przedstawiono na koncu tego rozdziatu.

Jak wspomniano w rozdziale 2.3.4. udato si¢ wytworzy¢ jedynie kilka ztotych sond.
Rysunek 42. przedstawia jedyna sonde ze ztota o wysokiej jakosci. Oczekiwane wymiary belki
pomiarowej wynosity 450 x 150 X 5 um (dt x sz x gr). Wymiary wytworzonej belki to
455 x 154 x 4 um (dt x sz x gr) — co jest w granicach btedéw powodowanych rozdzielczos$cig
naswietlarki oraz rozszerzalnoscig termiczng rezystu i podtoza. Niestety podczas osadzania
drugiej warstwy fotorezyst czgsciowo odspoit si¢ od podioza, a nikiel osadzit si¢ pod nim.
Wida¢ to jako srebrng obwodke wokot ztotej czeséci. Skrécito to efektywna dtugosé belki do
404 um. Belka o takich wymiarach powinna charakteryzowac si¢ czestotliwos$cia rezonansowa
8 kHz. Jednak czgstotliwos$¢ znaleziona przez AFM wynosita 15,4 kHz. Moze to by¢
spowodowane obecnos$cig ostrza pomiarowego, ktore zmienia ksztalt belki. Sztywnos¢ belki
wyznaczona za pomocg metody geometrycznej to 3,0 N/m, a za pomocg metody dynamicznej
ze znang gruboscig belki to 7,9 N/m. Sondg tg zobrazowano powierzchni¢ probki kalibracyjne;j
zarowno w trybie kontaktowym, jak i w trybie kontaktu przerywanego. Brak byto istotnych
roznic pomigdzy tymi trybami. W poroéwnaniu do tej samej probki zobrazowanej komercyjng
sondg wida¢ roznice — krawedzie struktury sg bardziej rozmyte. Byto to spodziewane, jako ze

ostrze wykonane bylo uzywanym wglebnikiem typu Vickersa.
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Rysunek 42. Sonda pomiarowa wykonana ze ztota.

Czesci rysunku: a) zdjecie sondy z mikroskopu optycznego, b) i ¢) wykresy odpowiedzi czgstotliwosciowej
uzyskane w mikroskopie sit atomowych, d) obraz probki kalibracyjnej uzyskany komercyjng sondg krzemowa,
e) obraz probki kalibracyjnej uzyskany sonda ze ztota w trybie kontaktu przerywanego, f) obraz probki
kalibracyjnej uzyskany sonda ze ztota w trybie kontaktowym.

Rysunek 43. przedstawia sonde ze srebra o przeci¢tnej jakosci — wcigz z wezesnych etapow
badan. Oczekiwane wymiary belki pomiarowej wynosily 450 x 150 X 5 um (dt x sz x gr).
Wymiary wytworzonej belki to 436 x 177 x 5 um (dt x sz x gr) — co wykracza poza granicg
spodziewanych bledow. Najprawdopodobniej rezyst mocno odksztatcit sie¢ podczas produkcji.
Niestety podczas naswietlania drugiej warstwy doszto do znacznego przesunigcia si¢
naswietlanego obszaru. Wida¢, ze druga osadzona warstwa przesuni¢ta jest o kilkadziesiat
mikrometrow w dwoch kierunkach. Skrocito to efektywna dtugos¢ belki do 370 um. Belka
0 takich wymiarach powinna charakteryzowac si¢ czestotliwosciag rezonansowg 15 kHz. Jednak
czestotliwo$¢ znaleziona przez AFM wynosita 26,1 kHz. Moze to by¢é spowodowane
obecnos$cig ostrza pomiarowego, ktore zmienia ksztalt belki. Wida¢ rowniez, ze sama belka jest
niejednorodna. Sztywnos¢ belki wyznaczona za pomocg metody geometrycznej to 9,1 N/m,
a za pomoca metody dynamicznej ze znang grubos$cig belki to 17,9 N/m. Sondg ta zobrazowano
powierzchni¢ probki kalibracyjnej zarowno w trybie kontaktowym, jak i kontaktu
przerywanego. Obraz uzyskany w kontakcie jest bardzo niskiej jakosci. Wyglada jak zdjgcie

86



wielokrotnie nas§wietlone na jednej kliszy. Bez uprzedniej wiedzy o ksztalcie probki nie datoby
si¢ okresli¢ jej ksztattu na podstawie uzyskanego obrazu. Obraz uzyskany w kontakcie
przerywanym jest duzo lepszej, lecz wciaz niskiej jakosci. WyraZznie widoczny jest ksztatt
probki, jednak zamiast pojedynczego stopnia widoczny jest podwdjny stopien. Otrzymane
rezultaty wynikaja najprawdopodobniej z nieodpowiedniego ksztattu ostrza pomiarowego.
Zostalo ono wykonane uzywanym wglebnikiem typu Vickersa. Byla to jedna z przyczyn
zaniechania jego dalszego stosowania i wykonania wilasnego urzadzenia do wykonywania
odciskow pozwalajacego na stosowanie innych wgtebnikow.
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Rysunek 43. Sonda pomiarowa wykonana ze srebra.

Cze$ci rysunku: a) zdjecie sondy z mikroskopu optycznego, b) i ¢) wykresy odpowiedzi czestotliwosciowej
uzyskane w mikroskopie sit atomowych, d) obraz probki kalibracyjnej uzyskany komercyjna sonda krzemowa,
e) obraz probki kalibracyjnej uzyskany sondg ze srebra w trybie kontaktu przerywanego, f) obraz probki
kalibracyjnej uzyskany sondg ze srebra w trybie kontaktowym.

Rysunek 44. przedstawia jedna z najstarszych sond wykonanych z niklu. Oczekiwane
wymiary belki pomiarowej wynosity 600 x 80 X 5 um (dt x sz x gr). Wymiary wytworzonej
belki to 600 x 84 x 5 um — co jest w granicach btedow powodowanych rozdzielczoscia
naswietlarki oraz rozszerzalnos$cig termiczng rezystu i podtoza. Niestety podczas usuwania

zbednego materiatu w cienkiej warstwie niklu pojawily si¢ otwory. Belka o takich wymiarach
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gabarytowych powinna charakteryzowaé si¢ czestotliwoscig rezonansowa 12 kHz. Jednak
czestotliwos$¢ znaleziona przez AFM wynosita 24 kHz. Dodatkowo pierwsza czgstotliwos¢
rezonansowa nie dala najmocniejszego sygnatu. Najprawdopodobniej spowodowane jest to
obecnoscig otworow w belce, ktore wptynety na jej zachowanie. Sonda taka nie powinna by¢
wykorzystywana do pomiaréw w kontakcie przerywanym. Sonda ta zobrazowano
powierzchnie probki kalibracyjnej w trybie kontaktowym. W poroéwnaniu do tej samej probki
zobrazowanej komercyjng sondg widac réznice — krawedzie struktury sg bardziej rozmyte. Byto
to spodziewane, jako ze ostrze wykonane byto uzywanym wglebnikiem typu Vickersa.
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Rysunek 44. Sonda pomiarowa wykonana z niklu.
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Czesci rysunku: a) zdjecie sondy z mikroskopu optycznego, b) i ¢) wykresy odpowiedzi czestotliwosciowej
uzyskane w mikroskopie sil atomowych, d) obraz probki kalibracyjnej uzyskany komercyjna sonda krzemowa,
) obraz probki kalibracyjnej uzyskany sonda z niklu w trybie kontaktowym w czasie pomiaru tarcia.

Dodatkowo wykonano réwniez pomiary tarcia zaréwno sondg krzemowa, jak i niklowa.
Sonde niklowa skalibrowano przy pomocy indentera. Byly to jedynie wstepne pomiary, aby
sprawdzi¢ ogdlne dzialanie sond. Niestety ze wzgledu na do$¢ wysoka sztywnos¢ sondy
niklowej (2 N/m), w poréwnaniu do sondy krzemowej (0,18 N/m). Nie udato si¢ uzy¢ takiej
samej sily normalnej dla obu sond. Tabela 14 przedstawia otrzymane wspotczynniki tarcia.

88



Tabela 14. Wyniki badania wspotczynnika tarcia pierwsza sonda z niklu.

lé:()srgil’;yj na sonda wlasna sonda z niklu
sita normalna
[NN] | 14 50 371 1300
material probki
miedz 450 3,64 448 0,95
nikiel 5,03 2,36 4.07 1,08
krzem 2,25 1,70 2,29 0,67

Do kolejnych pomiaréw poréwnawczych tarcia przygotowano par¢ sond krzemowej
i niklowej 0 poréwnywalnych parametrach tak, aby mozliwe bylo zadanie takiej samej sity
normalnej. Jednocze$nie porownane zostang praktyczne aspekty obu sond. Jako sonde
krzemowg wybrano NCL (NanoWorld, Szwajcaria), ktéra dedykowana jest do pomiaru
W kontakcie przerywanym. Dzigki jej wyzsze] sztywnosci tatwiej bylo wyprodukowac
dopasowang sonde¢ niklowa. Deklarowana przez producenta sztywnos¢ to 48 N/m, a zmierzona
przed pomiarami wyniosta 46 N/m. Jako sond¢ niklowa wykorzystano sond¢ o sztywnosci
20,88 N/m, ktorej kalibracja zostata szczegotowo opisana w rozdziale 2.5.

Pod wzgledem uzytkowym nie stwierdzono szczeg6lnych réznic pomigdzy sondami. Na
sondzie metalowej dzigki wigkszym rozmiarom belki tatwiej byto ustawi¢ promien lasera.
Jednak moc otrzymywanego sygnatu na fotodiodzie nie byta jednolita na jej catej powierzchni.
Zmieniala si¢ w zakresie 10-19%. Minimum sygnatu potrzebne do dziatania mikroskopu to
okoto 8%. Po ustawieniu plamki w 1/3 dtugosci liczac od podstawy otrzymano moc sygnatu
14,9%. Rysunek 45 przedstawia to ustawienie plamki lasera. Tymczasem dla sondy krzemowej
bylto to 20%. Ogdlnie dla sond krzemowych ta warto$¢ miesci si¢ w zakresie 15% (dla bardzo
matych belek) do 35% (dla belek pokrytych cienka warstwa metalu).

Detector Signal Intensity: 14.9%, Ok.
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Rysunek 45. Sonda z niklu nad probka kalibracyjna.

Czesci rysunku: a) obraz z kamery wbudowanej w AFM, b) warto$¢ sygnatu z fotodiody, c) przyktadowa petla
tarcia otrzymana ta sonda.
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Poza wyznaczeniem sztywno$ci Samej sondy do pomiaru tarcia niezbgdne jest
skalibrowanie calego uktadu pomiarowego, a takze sztywnosci skretnej sondy. Wykorzystano
procedury opisane w rozdziale 2.5. dla obu sond. Przy pomiarach z sonda niklowg ,,sensitivity”
wynosito 720 nm/V, a LFCC 0,887 mN/V. Dla sondy krzemowej parametry te wyniosty
odpowiednio 369 nm/V i 0,061 mN/V. Nastepnie przeprowadzono pomiary na trzech probkach
—krzemie, miedzi i niklu. Dodatkowo korzystajac z sondy krzemowej zmierzono chropowato$¢
powierzchni probek. Zmierzono parametr Ra na profilu o dlugosci 20 um. Badania
przeprowadzono skanujgc obszar 20 pm na 1 um z predkosceig ruchu 20 pm/s. Zastosowano
trzy wartosci sity normalnej 10, 20, i 50 pN, a kazdy pomiar powtorzono trzykrotnie.
Tabela 15 prezentuje wszystkie wyniki tych badan.

Tabela 15. Wyniki badania wspotczynnika tarcia druga sonda z niklu.

probka Si Cu Ni

chropowatos¢

Ra [nm] 0,75 11,43 45,76

. obcigzenie , . .

materiat sondy normalne [uN] wspotczynnik tarcia
Ni 10| 0,215+0,021| 0,293+0,024| 0,287 +0,024
Si 10| 0,124 +0,008| 0,152+0,026| 0,176 = 0,040
Ni 20| 0,152+0,012| 0,241+0,014| 0,235+0,014
Si 20| 0,133+0,008| 0,125+0,021| 0,129+0,011
Ni 50| 0,127 +0,014| 0,219+0,012| 0,230+0,013
Si 50| 0,193+0,011| 0,814+0,076| 0,217 +0,054

Powyzsze badania tarcia przeprowadzono gtownie w celu sprawdzenia dziatania sond
metalowych. Nalezy traktowaé je jako badania wstgpne, wskazujace mozliwy kierunek
rozwoju. Przed ich przeprowadzeniem nie postawiono zadnej tezy badawczej, ani nie
przygotowano konkretnego planu badan. Mimo tego otrzymane wyniki pozwalajg na krotka
analiz¢. Zacza¢ nalezy od wskazania r6znic pomiedzy probkami 1 sondami. Jako probki
wykorzystano monokrystaliczny wafel krzemowy, wypolerowang miedziang plytk¢ oraz
nanokrystaliczny nikiel osadzony na miedzianym podlozu. Niestety wszystkie probki
charakteryzuja si¢ inng chropowatoscig. Podobnie obie sondy znacznie r6znily si¢ ksztaltem
ostrza pomiarowego. Producent deklaruje, ze sonda NCL posiada promien zaokraglenia ponizej
8 nm, natomiast metalowa sonda wykorzystana do pomiar6w miata promien zaokraglenia
wynoszacy okolo 100 nm. Pozostale parametry w czasie badan byty takie same pomig¢dzy
sondami i pomiarami.

Zauwazy¢ mozna, ze dla obcigzen 10 uN oraz 20 uN sonda krzemowa dla kazdego podtoza
charakteryzowata si¢ znacznie nizszym wspotczynnikiem tarcia niz dla obcigzenia 50 uN. Dla
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sondy z niklu zaobserwowano odwrotng zalezno§¢ — wspotczynniki tarcia przy obcigzeniu
50 uN byly nizsze. Szczegolnie interesujace jest pordwnanie rezultatow dla par o takich samych
materiatach — czyli sonda z niklu na krzemowym podlozu oraz sonda z krzemu na niklowym
podtozu. Dla obcigzen 10-20 uN nizszy wspotczynnik otrzymano dla pary z krzemowa sonda,
a dla obcigzenia 50 uN dla pary z krzemowym podtozem. Na podstawie otrzymanych wynikéw
mozna wyciagna¢ wstepny wniosek, ze znaczny wplyw na wspolczynnik tarcia ma
powierzchnia kontaktu, ktora roéznita si¢ w wyniku r6znego promienia zaokraglenia sond.

Powyzsze wstgpne badania mozna w przysztosci kontynuowaé w celu okreslenia wptywu
poszczegolnych parametréw pary tracej na wspotczynnik tarcia. W szczegolnosci:

e obcigzenia, poprzez wykonanie metalowych sond o szerokim zakresie sztywnosci,

e powierzchni kontaktu, poprzez wykonanie metalowych sond o zréznicowanym

promieniu zaokraglenia ostrza dzigki wykorzystaniu réznych wglebnikow,
e chropowatosci, poprzez wykonanie podtozy o réznej chropowatosci,
e materialdow probek i sond, poprzez wykonanie ich z materialow innych niz nikiel

i krzem.
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3. Pomiary tarcia ultra twardych materialow

Jako jedno z potencjalnych zastosowan opisywanych sond wskazywane byty pomiary
Z duzym obcigzeniem. Do takich tez pomiaréw sondy zostaty praktycznie wykorzystane.

Zagadnienia tribologiczne sg interesujagce z punktu widzenia badan podstawowych.
Rownie kluczowe sg W rzeczywistych urzadzeniach, czyli tam gdzie majg bezposredni wplyw
na trwalo$¢ i zuzycie energii przez maszyny. Doboér odpowiedniej pary tracej jest jednym
z trudniejszych zadan przy projektowaniu tozysk. Szczegolnie gdy samo tozysko i urzadzenie,
w ktérym ma zosta¢ zastosowane jest niestandardowe. Takim niestandardowym rozwigzaniem
jest tozysko kulkowe do mikromanipulatora projektowanego w ramach projektu UWIPOM2,
ktore posiada¢ ma $rednicg ponizej 1 mm i elementy toczne o srednicy ponizej 100 pm. Bardzo
male rozmiary wymuszaja zastosowanie odmiennych niz w przy tradycyjnych tozyskach
procesow w produkcji. W konsekwencji rowniez zastosowane materialy sg inne niz
w typowych tozyskach. W szczegdlnosci wybor kulek o tak matej §rednicy jest ograniczony do
oferty kilku producentéw i kilkunastu materialow. Wysoka jako$¢ oferuje gltownie szkio
i ceramika. Kulki metalowe w tej skali czesto majg gorszg sferyczno$¢ i nieregularny ksztatt.

Dobér materialow dla tak nietypowego rozwigzania dobrze jest przeprowadzi¢ na
podstawie badan wykonanych z parametrami jak najbardziej zblizonymi do parametréw pracy
tozyska. W tym wypadku byloby to obcigzenie normalne przeliczone na jedng kulke okoto
10 uN (wariant optymistyczny) lub 1 mN (wariant pesymistyczny). Predko$¢ ruchu kulek
20 um/s. Parametry te idealnie pasujg do mozliwosci mikroskopii sit atomowych. Osiggnigcie
takich samych parametréw innymi urzadzeniami bytoby trudne, w szczegdlnosci uzycie jako
przeciwprobki kulki o §rednicy ponizej 100 um.

Wstepng kwalifikacje i dobor materiatdéw zrealizowano wiec przeprowadzajac badania
z wykorzystaniem AFM. Jako przeciwprobki przygotowane zostaly sondy z kulkami
przyklejonymi jako ostrza pomiarowe. Jako badane materiaty wybrane zostaty super-twarde
warstwy, ktore zapewni¢ maja duza trwato$¢ rozwigzania. Zaznaczy¢ nalezy, ze w tej wstepnej
kwalifikacji dokonane zostaly pomiary tarcia $lizgowego, a nie tocznego tak jak miatoby to
miejsce w docelowym tozysku kulkowym. Badania te zostaty przeprowadzone we wspoétpracy
z Politechnika Koszalinska, ktora przekazata cz¢s¢ probek.

3.1. Metodologia badan

Zaplanowano seri¢ badan tribologicznych z wykorzystaniem mikroskopu sit atomowych.
Jako probki wykorzystano super twarde materiaty w formie cienkich warstw. Jako
przeciwprobki przygotowano kulki o $rednicy 50 um z roéznorodnych materialow, ktore
przyklejono do sond AFM jako ,,0strza” pomiarowe. Mikroskopem uzywanym w badaniach
byt FlexAFM firmy Nanosurf (Szwajcaria). Obserwacje mikroskopem optycznym wykonano
urzadzeniem DSX500 firmy Olympus (Japonia). Pomiary wykonano rowniez skaningowym
mikroskopem elektronowym (z ang. scanning electron microscope — SEM) Crossbeam 350
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firmy Zeiss (Niemcy) wyposazonym dodatkowo w dziato skupionej wigzki jonow (z ang.
focused ion beam — FIB) oraz detektor EDX (z ang. Energy-dispersive X-ray spectroscopy —
spektroskopia rentgenowska z dyspersja energii). Wstepna analiza danych przeprowadzana
byta z wykorzystaniem oprogramowania dotgczonego do urzadzen pomiarowych. Do dalszej
analiza oraz wizualizacji danych z AFM wykorzystano program otwartozrodtowy Gwyddion
[82] oraz program samodzielnie stworzony w srodowisku MATLAB (MathWorks).

3.2. Przygotowanie prébek

Badania zaplanowano po konsultacjach z ekspertami w dziedzinie wytwarzania cienkich
warstw z super twardych materialow. Ostatecznie jako probki wybrano dwa zestawy
materiatow. Pierwszy to materialy wytwarzane innowacyjnymi metodami w IPPT PAN: weglik
tytanu (TiC), borek wolframu (WB), borek wolframu tytanu (TiWB). Sa to materiaty
charakteryzujace si¢ bardzo wysoka twardoscia oraz modutem Younga. Jednoczesnie dzigki
innowacyjnym metodom wytwarzania mozliwe jest uzyskanie warstw o bardzo niskiej
chropowatosci — parametr Ra ponizej 6 nm. Drugi zestaw to warstwy wykonane z weglika

cyrkonu (ZrC) o réznej zawartosci wegla. Dzigki temu mialy zréznicowang mikrostrukture.

3.2.1. Weglik cyrkonu

Na Politechnice Koszalinskiej wykonane zostaty probki w formie warstw z weglika
cyrkonu (ZrC) w procesie fizycznego osadzania z fazy gazowej (PVD). Podobne warstwy byty
przedmiotem badan na Politechnice Koszalinskiej juz wczeéniej [83-85], jednak na potrzeby
badan opisanych ponizej zostaly przygotowane catkowicie nowe probki. Wykorzystana zostata
technika reaktywnego napylania magnetronowego w zmiennym polu (z ang. pulsed, reactive
magnetron sputtering), z katodg wykonang z czystego cyrkonu w osnowie gazowej z acetylenu
1 argonu. Podlozem, na ktorym wytwarzano probki byty krazki z polerowane;j stali nierdzewne;.
Jednym z etapow przygotowania podloza byto réwniez napylenie warstwy czystego cyrkonu
(Zr) o grubosci 0,2 um, ktory poprawia przyczepnos¢ docelowej warstwy do stali. Napylanie
warstwy ZrC przebiegato z nast¢pujacymi stalymi parametrami: moc promieniowania 500 W,
czgstotliwos¢ promieniowania 1 kHz z modulowanym sygnatem 100 kHz, napigcie polaryzacji
podtoza -10 V, odleglo$¢ elektrod 90 mm, temperatura podtoza 400°C. Zmienne byly dwa
parametry. Czas osadzania 17 lub 30 minut, co wptywalo na zmiane¢ grubosci i chropowatos$ci
warstwy. Przeptyw acetylenu w komorze — 2,5, 3,5, 6,5 sccm (z ang. standard cubic centimeters
per minute — standardowy centymetr sze$cienny na minutg), co wptywato na sktad chemiczny
osadzonej warstwy.

Probki te zostaly tez czeSciowo scharakteryzowane na Politechnice Koszalifiskiej.
Zmierzona zostata ich twardos$¢ i modut Younga poprzez indentacje, sktad chemiczny technikg
WDS (z ang. Wavelength-dispersive X-ray Spectroscopy), struktura krystalograficzna poprzez
GIXRD (z ang. Grazing Incidence X-ray Diffraction). Tabela 16 przedstawia wyniki pomiaréw
otrzymane z Politechniki Koszalinskiej.
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Tabela 16. Parametry probek ZrC zmierzone na Politechnice Koszalinskie;j.

Nazwa | Przeptyw | Czas Twardo$¢ | Modut Zawarto$¢ Rozmiar
probki | acetylenu | osadzania | [GPa] Younga | wegla krystalitow
[scecm] [min] [GPa] [% atomowo] | [nm]

L25 2,5 30 12 150 40| 184 +1,7
S25 2,5 17 12 150 40 18,4+ 1,7
L35 35 30 28 320 52| 149=+1,1
S35 3,5 17 28 320 52| 149+1,1
L65 6,5 30 21 190 74 3,0+0,3
S65 6,5 17 21 190 74 3,0+0,3

Wyniki pomiaréw przeprowadzonych przez wytworcow probek pokazaty kilka istotnych
roznic mi¢dzy poszczegdlnymi probkami. Z punktu widzenia wiasciwosci tribologicznych
najciekawsze sg wartosci twardo$ci oraz modutu Younga. Parametry te bezposrednio wptywaja
na wilasciwosci tribologiczne. Wzrost ich wartosci w ogdélnym przypadku prowadzi do
zmniejszenia wspolczynnika tarcia [86,87]. Dodatkowo nalezy zwréci¢ uwage na zawarto$¢
wegla w warstwie oraz rozmiar krystalitow. Duzy udziat tego pierwiastka w probkach 2.112.1b
w polaczeniu z bardzo matym rozmiarem krystalitow pozwala domniemywac, ze warstwa ta
jest zblizona swojg strukturg i wlasciwosciami do amorficznej warstwy diamentopodobne;j
(diamond-like carbon - DLC)

Probki te zostaly poddane dalszej analizie juz w IPPT PAN. Zmierzona zostata ich grubo$é¢
na podstawie analizy sktadu chemicznego przekroju probki. Probki zostaly nacigte skupiong
wiazka jonow, tak aby widoczny byt przekroj przez ich grubosé¢. Nastepnie wykonano liniowy
pomiar EDX, dzigki czemu precyzyjnie mozna byto okresli¢ sktad chemiczny w przekroju, co
z kolei pozwolito znalez¢ granice migdzy stalowym podtozem, a warstwa zawierajacag cyrkon.
Granica ta nie byla widoczna w czasie zwyklej obserwacji SEM. Rysunek 46. przedstawia
wykres uzyskany w ten sposob dla probki L25. Punkt przecigcia linii oznaczajacych zawartos¢
cyrkonu 1 zelaza wyznacza granice pomiedzy natozong warstwag a podiozem. Wyznaczona
W ten sposOb grubo$¢ to suma grubosci warstwy ZrC oraz czystego cyrkonu natozonego w celu
wzmocnienia przyczepnosci docelowej warstwy. Ta warstwa posrednia posiada powtarzalng
grubos¢ 0,2 um.
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Rysunek 46. Przyktadowy wykres z pomiaru grubosci warstwy.
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Chropowato$¢ warstw zostala zmierzona w przy uzyciu AFM. Zobrazowano topografie

powierzchni w trybie kontaktowym przy wykorzystaniu ostro zakonczonej sondy CSC 17/Al

(MikroMasch, Butlgaria) na obszarze 20X2 um z rozdzielczoscig 2000x20 pikseli. Nastgpnie
w oprogramowaniu Gwyddion wyznaczono parametr Ra, wykorzystujac domys$lne parametry

(brak wygtadzania). Tabela 17. zawiera wartosci parametrow zmierzonych w IPPT.

Tabela 17. Parametry probek ZrC zmierzone w IPPT PAN.

Nazwa | Grubo$¢ warstwy Grubos¢ warstwy Chropowatos$¢
probki | zawierajacej Zr [um] | ZrC [um] Ra [nm]

L25 35+0,.2 33%0,2 9,7+0,6
S25 15%0,2 1,3+0,2 46+0,3
L35 50+0,.2 48+0,2 20,6 +0,8
S35 15+0,.2 1,3+0,2 57+04
L65 50+£0,.2 48+0,2 17,5+0,8
S65 2,7+0,2 25+0,2 6,0+0,3

Zarowno grubo$¢ warstwy, jak i jej chropowato$¢ zmienia si¢ wraz z czasem osadzania,

jednak nie jest to prosta zalezno$¢.
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3.2.2. Supertwarde warstwy na bazie tytanu i boru

Druga zbadana seria probek wyprodukowana zostata w IPPT PAN 1 w jej sktad wchodzity
3 rozne materialy. Pierwszym byt znany z literatury [88] weglik tytanu (TiC), drugim borek
wolframu (WB), ktorego sposob osadzania opracowany zostat w IPPT PAN [89,90], a trzecim
borek wolframu tytanu (TiWB) rowniez opracowany w IPPT PAN [91]. Tarcze wykorzystane
osadzania powyzszych warstw zostaly zakupione w firmie Kurt J. Lesker (Niemcy). Probki te
wytwarzane byly metoda napylania magnetronowego w zmiennym polu o wysokiej
czestotliwosci. Tabela 18. zawiera wszystkie parametry wytwarzania. Liczby w indeksach
dolnych w nazwach borkéw oznaczaja wzgledng zawarto$¢ danego pierwiastka (molowo)
w strukturze tarczy uzytej do wytwarzania.

Tabela 18. Parametry wytwarzania supertwardych warstw.

material TiC Tio16Wo,84Bas | WB2s
moc magnetronu 60 W, RF 50 W, RF 50 W, RF
czas 45 min 45 min 45 min
cisnienie 0,4 Pa 0,9Pa 0,9 Pa
przeptyw argonu 19 ml/min 19 ml/min 19 ml/min
podtoze SW7M SW7M SW7M
temperatura podtoza 25°C 520°C 520°C
odlegtos¢ tarcza-podtoze 50 mm 50 mm 50 mm

Po wytwarzaniu probki zostaly przebadane pod katem wlasciwosci mechanicznych.
Grubos$¢ warstwy oraz chropowato$¢ zostaty zmierzone takimi samymi metodami jak opisane
w podrozdziale 3.2.1. Twardos¢ oraz modul Younga zmierzono za pomocg
nanotwardo$ciomierza oprzyrzadowanego firmy CSM Instruments (obecnie Anton Paar,
Szwajcaria). Parametry te zostaly wyznaczone metoda Olivera-Pharra [92], ktora pozwala na
wyznaczenie rzeczonych parametrow tylko na podstawie przebiegu krzywej sita-
przemieszczenie, bez koniecznosci doktadnego pomiaru odcisku po indentacji. Tabela 19.

przedstawia wyniki tych pomiarow.

Tabela 19. Parametry probek supertwardych materialow zmierzone w IPPT PAN.

Materiat Grubos¢ Chropowato$¢ | Twardos¢ Modut
warstwy [um] | Ra [nm] [GPa] Younga [GPa]
TiC 0,7 2,2 11,0 187
Tio,16Wo,84Ba 5 0,4 5,6 18,1 217
WB:5 0,4 2,2 23,4 263
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Grubos¢ warstw w tym przypadku byta duzo nizsza niz probek ZrC pomimo dtuzszego
czasu osadzania. Wynika to wylacznie z zastosowania innego uktadu do nakladania warstw,
W szczego6lnosci z mniejszej mocy napylania. Grubos$¢ tych warstw wciaz jest wystarczajaca do
wykonania pomiar6éw tarcia. Chropowatos$¢ nizsza niz w przypadku warstw cyrkonowych moze
wigzaé si¢ z nizsza gruboscig warstw. Wcigz jest to wartos¢ w tym samym rzedzie wielkosci
co dla cienszych warstw cyrkonowych. Pozostate parametry s3 bardzo zblizone do tych
w probkach ZrC. Twardo$¢ zawiera si¢ w przedziale 11-24 GPa, a modul sprezystosci
w przedziale 180-270 GPa, w przypadku ZrC bylto to odpowiednio 12-28 GPa i 150-320 GPa.
Pozwala to sadzi¢, ze ewentualne roznice w warto$ciach wspotczynnika tarcia beda wynikaty

z innych wtasciwo$ci materiatow.

3.3. Przygotowanie sond

Sondy do pomiarow tarcia wykonane zostaty na bazie sond metalowych, ktére zostaly
doktadnie opisane w rozdziale 2. Sondy te doskonale nadajg si¢ do ich dalszego
modyfikowania, poniewaz charakteryzuja si¢ duza wytrzymalo$cig 1 rozmiarami. Belki
porownywalnych, klasycznych sond z krzemu bytyby wielokrotnie mniejsze 1 jednoczesnie
kruche. Sondy metalowe pozwalaja na szybsze przemieszczanie i pozostawiajg wigkszy
margines bezpieczenstwa — uderzenie w podtoze najczeSciej zakonczy si¢ sprezystym lub
plastycznym ugieciem belki, a nie jej ztamaniem. Dzigki temu cala procedura moze zosta¢
wykonana przy wykorzystaniu mikroskopu sit atomowych bez zadnych dodatkowych
manipulatoréw, jak ma to czesto miejsce w przypadku sond krzemowych [93].

Kulki do zastosowania jako koncowka pomiarowa zakupiono w firmie Cospheric LLC
(Stany Zjednoczone). Wybrano nast¢pujace materiaty: szkto sodowe (soda lime glass), szkto
borokrzemowe (borosilicate glass), tytanian baru (barium titanite), tytan (titanium), cyrkonia
(dwutlenek cyrkonu stabiliowany tlenkiem itru - yttrium stabilized zirconia). Materialy te
reprezentuja rézne kategorie materiatow, w kolejnosci: szkto, szkto, ceramika, metal, ceramika.
Jako klej wykorzystana zostala dwusktadnikowa epoksydowa zywica chemoutwardzalna
0 krotkim czasie wigzania (Poxipol). Wykonano dwie serie metalowych sond znacznie
réznigcych si¢ sztywnoscig. Pierwsza seria miala zaprojektowane belki pomiarowe
o wymiarach 450x140x4 um (dlugos¢ x szeroko$¢ x grubo$¢), ktore teoretycznie powinny
przetozy¢ sig¢ na sztywno$¢ okoto 5 N/m. Druga seria miala by¢ duzo sztywniejsza,
0 zaprojektowanych wymiarach 450x140x30 um, ktore powinny przetozy¢ si¢ na sztywnos¢
okoto 2000 N/m. Do obu serii sond przyklejono taki sam zestaw kulek. Kalibracja sztywnosci
normalnej, jak i skretnej sond zostata przeprowadzona juz po przyklejeniu kulek.

Procedura przyklejenia kulek do sond przebiegata w nastepujacy sposob:

1) zamocowanie sondy w uchwycie w AFM;

2) naniesienie niewielkiej liczby kulek na warstwe PDMS o0 wysokiej adhezji;
3) natozenie niewielkiej ilosci kleju obok kulek;

4) umieszczenie kulek i kleju pod AFM;
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5) przemieszczenie sondy nad krople kleju;

6) obnizenie sondy i jej zanurzenie w kleju;

7) podniesienie sondy i przemieszczenie jej nad podtoze;

8) obnizenie sondy az do kontaktu z podtozem w celu usunigcia nadmiaru kleju z belki;

9) podniesienie sondy i przemieszczenie jej nad kulke;

10) obnizenie sondy do kontaktu z kulkg tak mocno, aby widoczne bylo sprezyste
odksztatcenie sondy;

11) pozostawienie sondy i kulki w kontakcie przez okoto 5 minut;

12) podniesienie sondy wraz z kulkg i pozostawienie ich przez nastgpne 10 minut do
catkowitego utwardzenia kleju.

Rysunek 47 w czesciach a) i b) zawiera widoki z kamer wbudowanych w AFM, ktore
przedstawiajg procedure w czasie kroku 9. Rysunek 47 w czesci d) przedstawia schematycznie
kroki od 5 do 12. Dzigki zastosowaniu sond metalowych o duzych wymiarach belek
pomiarowych cata procedura przebiegata bez komplikacji. Nawet mocne docisniecie belki do
kleju lub kulki powodowato jedynie widoczne odksztalcenie sprezyste. Duza sztywnos$¢ sond
pozwalata na zanurzenie znacznej czgséci belki w kleju i bezproblemowe pobranie kropli kleju.

Duza lepko$¢ stosowanej zywicy sprawiala, ze nie rozptywata si¢ ona po powierzchni belki

I kulki. Klej pozostawat w miejscach, na ktorych zostal docisnigty do belki.

Rysunek 47. Procedura klejenia kulek do sond.

Czgéci rysunku: a) i b) widok z kamery w mikroskopie sit atomowych, c) zdjecie SEM z sondy otoczonej klejem,
d) schematyczne przedstawienie procedury.

Czesci a) i b) pochodza z publikacji [75].
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Dzigki duzej dtugosci belki nawet umieszczenie jej zbyt gieboko w kleju nie pozbawiato
jej mozliwos$ci pomiaru. Rysunek 47 w czgsci ¢) przedstawia belke, na ktorej klej znajduje si¢
po obu stronach. Belka wcigz posiadata wystarczajaco duzo czystej powierzchni aby swobodnie
umiesci¢ na niej promien lasera w AFM.

Do kalibracji sztywnosci sond nie skorzystano z tradycyjnie stosowanych metod kalibracji
na podstawie czestotliwosci rezonansowych i wymiarow belki [94,95], poniewaz nie byto to
mozliwe. Sama kulka przyklejona na koncu belki znacznie zmienia cz¢stotliwo$¢ rezonansowa
belki, a dodatkowo zar6wno na te czgstotliwosé, jak i na sama sztywnos$¢ belki wplywa klej na
jej powierzchni. Wptyw tych czynnikéw bylby bardzo trudny, albo wrecz niemozliwy do
okreslenia. Skorzystano wigc z bezposredniej metody wyznaczenia sztywnosci za pomoca
nanotwardo$ciomierza — opisanej w rozdziale 2.5. Kalibracj¢ sztywnos$ci normalnej wykonano
twardosciomierzem Alemnis (Alemnis, Szwajcaria) wewnatrz mikroskopu elektronowego.
Jako tip indentera zamontowano wgtebnik stozkowy zakonczony ptaska powierzchnig od firmy
Synton MDP (Szwajcaria). Indenter ten wyposazony jest w sterowanie przemieszczeniem
z zamknieta petlg sprzgzenia zwrotnego, dzigki czemu doskonale nadaje si¢ do zadawania
przemieszczen. Uzycie go wewnatrz komory SEM pozwolilo na precyzyjne spozycjonowanie
wglebnika na kulce przyklejonej do sondy, a dodatkowo ustabilizowalo warunki pomiaru takie
jak temperatura otoczenia. Rysunek 48 ukazuje przyktad kalibracji.

Rysunek 48. Przyktad kalibracji sondy z kulka, zdj¢cia z SEM.

Czgsci rysunku: a) kulka w kontakcie z sondg lecz brak przemieszczenia, b) kulka przemieszczona o 10 pm.
Dla kazdej sondy wykonywano seri¢ kilkunastu pomiarow w powyzej opisany sposob.

Dokonywano przesuni¢cia kolejno o 1, 2, 5, 10 mikrometrow. Kazdy z tych pomiarow

powtarzano 3 razy. Kalibracja potwierdzita liniowe zachowanie belek w tym zakresie

przemieszczen. Tabela 20 przedstawia wyniki kalibracji sond.
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Tabela 20. Wyniki wyznaczenia sztywnos$ci sond z kulkami do pomiarow tarcia.

sztywnos$¢ normalna [N/m]

Materiat kulki | Szkto Szkto Tytanian | Tytan Cyrkonia
sodowe borokrze- |baru

Y mowe
Sztywnos¢
Seria o niskiej sztywnosci

L, 70+01| 85+04) 70+04, 75+02| 85+0,1
sztywnos¢ normalna [N/m]
Seria o wysokiej sztywnosci

2846 + 66| 4444 +£270| 3659 + 287| 852 +44| 751 +103

Nastepnie zgodnie z opisem w rozdziale 2.5.2. wyznaczono parametr ,,sensitivity”. Tabela
21 zawiera otrzymane wyniki dla obu serii sond.

Tabela 21. Wyniki wyznaczenia parametru ,,sensitivity” dla sond z kulkami do pomiaréw tarcia.

sensitivity [nm/V]

Materiat kulki | Szkto Szkto Tytanian | Tytan Cyrkonia
sodowe borokrze- |baru

- mowe
sensitivity
Seria o niskiej sztywnosci

e 390+ 4 415+ 4 347+ 4 240 + 2 300+ 3
sensitivity [nm/V]
Seria o wysokiej sztywnosci

1091 +11 404+ 4| 1010+10 670+7 705+7

Na koniec zgodnie z opisem w rozdziale 2.5.3. przeprowadzono wyznaczenie statej sity

bocznej dla uktadu pomiarowego. Tabela 22 przedstawia otrzymane wartosci parametru LFCC.

Tabela 22. Wyniki wyznaczenia parametru LFCC dla sond z kulkami do pomiar6w tarcia.

sztywnos$¢ normalna [uN/V]

Materiat kulki | Szkto Szkto Tytanian | Tytan Cyrkonia
sodowe borokrze- |baru
LFCC mowe
Seria o niskiej sztywnosci 55,84 50,48 30,88 26,82 61,61
sztywno$¢ normalna [uN/V] +5,01 +7,37 +2,30 +1,10 +3,93
Seria o wysokiej sztywno$ci | 54031,23| 15111,80| 76124,67| 14341,31| 37025,96
+50,12| +17,07| +£6950| +1577| +21,37

3.4. Pomiary tarcia i wyniki

Pomiary tarcia wykonywano mikroskopem FlexAFM w trybie pomiaru sity tarcia

(nazywanym w oprogramowaniu mikroskopu Lateral Force Mode). Kazda z wykorzystanych

sond kalibrowana byta bezposrednio przed catg serig pomiarow, a wszystkie pomiary dang

sonda wykonywane byly za jednym razem. Ograniczano w ten sposéb zmian¢ parametrow
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uktadu pomiarowego, na przyktad spowodowane zmiang temperatury mikroskopu. Skanowany
obszar miat rozmiar 20 X 2 um, a rozdzielczo$¢ skanu wynosita 1000 x 20 pikseli (innymi
stowy, 20 linii pomiarowych po 1000 pikseli). Predkos$¢ skanowania wynosita 20 um/s. Dla
kazdej pary sonda-probka wykonywano 3 pomiary, kazdy z nich w innym miejscu na
powierzchni probki.

Petla tarcia sktada si¢ z dwoch ,,linii” (realnie sg to dwa zestawy punktéw, jednak zatozy¢
nalezy ciggto$¢ miedzy nimi), jednej przy pomiarze ,,tam” i drugiej przy pomiarze ,,powrot”,
oraz dodatkowo obszardéw laczacych te linie ze sobg. Wynika to ze statej wartosci sily tarcia
przy jednostajnym ruchu sondy. Przy czym ruch w jedng stron¢ daje wartos¢ dodatnia, a ruch
w drugg strong warto$¢ ujemng. Co do zasady wartosci te powinny by¢ takie same, a jedynie
Z innym znakiem, poniewaz wartos¢ sily tarcia nie zalezy od kierunku ruchu 1 zmienia si¢ tylko
kierunek skregcenia belki. Obszary taczace linie na koncach obszaru pomiarowego wynikaja
Z tego, ze sonda zatrzymuje si¢, a naste¢pnie musi przezwyciezy¢ tarcie statyczne zmieniajac
Kierunek ruchu. Jako obszary o nieliniowym przebiegu nie powinny by¢ brane pod uwage do
analizy danych. W praktycznie otrzymywanych petlach tarcia bardzo czesto pojawiaja si¢
dodatkowe znieksztatcenia sygnatu. Odstajace punkty, nieregularno$ci na liniach tarcia
powodowane przez chropowatos¢ i zanieczyszczenia. Drugim powszechnym znieksztatlceniem
sygnatu jest przesunig¢cie poziomu ,,zero”. Moze wynika¢ z wielu réznych czynnikow, ktore
nie wplywaja na wartos¢ tarcia. Jest to na przyktad krzywe umieszczenie sondy w uchwycie
AFM lub krzywizna gornej powierzchni belki, oba te problemy sprawig ze laser odbijajac si¢
od sondy nie zostanie skierowany doktadnie na $rodek fotodiody czterosekcyjne;.

Otrzymanie wartosci sity tarcia z petli tarcia uzyskanej z danych z pomiaru AFM
przebiegato w nastgpujacych etapach. Pierwszym krokiem jest reczne odrzucenie linii
obarczonych bledem, a takze skrajnych odcinkéw petli. Drugim krokiem jest wyznaczenie
dwoch linii bedacych usrednieniem wartosci sygnatu na odcinkach ,,tam” i ,,powr6t”. Trzecim
krokiem jest znalezienie linii bedgcej poziomem ,,zero”, a wigc Sredniej z obu kierunkow tarcia.
Wartos¢ sity tarcia dana jest jako potowa szerokosci petli tarcia, a wigc wartos¢ bezwzgledna
Z roznicy miedzy poziomem ,,zero”, a warto$cig otrzymang w jednym z kierunkow. Rysunek
49. Pokazuje przykladowa petle tarcia z zaznaczonymi opisanymi parametrami. Na tym
rysunku pogrubiona linia jest tg aktualnie modyfikowang w programie, wszystkie pozostale
linie zawarte w pliku pokazane sa jako cienkie i kropkowane linie dla fatwego podgladu.

Utatwia to znalezienie linii z blgdami grubymi.
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Rysunek 49. Petla tarcia z zaznaczonymi kluczowymi parametrami.

Analizg wynikow przeprowadzono z wykorzystaniem autorskiego programu stworzonego
w $rodowisku MATLAB. Rysunek 50 przedstawia jego graficzny interfejs uzytkownika.
Program ten od strony interfejsu graficznego pozwala na usuwanie petli obarczonych duzym
btedem (na przyktad jednostronna zmiana na pgtli tarcia spowodowana zanieczyszczeniem
probki), usunigcie z analizowanych danych skrajnych punktow petli (czyli tarcia statycznego),
a takze na ogdlny podglad wszystkich danych. Przede wszystkim za$ program ten automatyzuje

-«

matematyczng analize danych.
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Rysunek 50. Okno programu do analizy petli tarcia.
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Do pomiaréw na cienkich warstwach supertwardych materiatéw (TiC, TiWB, WB)
wykorzystano obie serie sond (o niskiej i wysokiej sztywnosci). Rysunek 51 przedstawia
wyniki przy czym wykres w cze$ci a) przestawia wyniki tarcia z obcigzeniem normalnym
10 uN, a czegs¢ b) przedstawia wyniki tarcia z obcigzeniem normalnym 1 mN. Dodatkowo na
wykresach zamieszczono réwniez chropowato$¢ poszczegélnych warstw w  formie
pojedynczych punktow, a warto$ci zamieszczono na pomocniczej osi. Niepewnos$ci pomiarow
jako podwojone odchylenie standardowe z wynikéw zaznaczone sa przy kazdym stupku.

a)1 2 6 b)1 2 6
1,0 5 1,0 5F
,g E .g E
£08 4F =08 4 8
% o = e
€06 38 €06 38
N O N ©
o
30,4 2 §_ _g 0,4 2 §
0 o % o
%02 15 %02 I 15
0,0 0 0,0 0
TiWB TiWB
m szklo sodowe m szklo borokrzemowe tytaman baru u szkio sodowe = szklo borokrzemowe tytaman baru
tytan u cyrkonia —Ra roughness tytan = cyrkonia —Ra roughness

Rysunek 51. Wyniki pomiaréw wspotczynnika tarcia dla materiatow supertwardych.

Czgéci rysunku: a) obcigzenie normalne 10 uN; b) obcigzenie normalne 1 mN.

Pomiary na warstwach ZrC wykonano wykorzystujac jedynie sondy o wysokiej
sztywnosci, poniewaz nizsze obcigzenie dato wyzsze wartosci wspolczynnika tarcia
w pierwszych eksperymentach, a w planowanym zastosowaniu warstwy beda pracowaty przy
obcigzeniach okoto 1 mN. Rysunek 52 przedstawia te wyniki, przy czym wykres w czesci a)
przedstawia wyniki tarcia z obcigzeniem normalnym 1 mN, a cz¢$¢ b) przedstawia wyniki tarcia
z obcigzeniem normalnym 2 mN. Dodatkowo na wykresach zamieszczono rowniez
chropowato$¢ poszczegdlnych warstw w formie pojedynczych punktow, ktérych wartosci
zamieszczono na pomocniczej osi. Niepewno$ci pomiaréw jako podwojone odchylenie
standardowe z wynikow zaznaczone sg przy kazdym stupku.

a) 2,0 25 b) 2,0 25
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u szkto sodowe u szkto borokrzemowe tytanlan baru m szkfo sodowe = szkfo borokrzemowe = tytanian baru
tytan m cyrkonia —Ra roughness tytan m cyrkonia —Ra roughness

Rysunek 52. Wyniki pomiaréw wspétczynnika tarcia dla ZrC.

Czgéci rysunku: a) obcigzenie normalne 1 mN; b) obcigzenie normalne 2 mN.
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Rysunek 53 przedstawia w czg$ci a) wyniki pomiarow z obcigzeniem ImN z obu serii

probek, a w czgsci b) zebrane wlasciwosci mechaniczne tych probek.
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tytan = cyrkonia —Ra roughness TiC TiWB WB S25 S35 S65

Rysunek 53. Wyniki pomiaréw wspotczynnika tarcia dla obcigzenia 1 mN.

Czesci rysunku: a) wspotezynniki tarcia dla wszystkich rodzajow probek, b) wykres wlasciwosci mechanicznych
badanych probek.

3.5. Dyskusja

Wyniki przedstawione w poprzednim podrozdziale dajg szerokie mozliwosci analizy
i interpretacji danych. Mnogo$¢ materiatdéw probek i przeciwprobek pozwala poréwnac je pod
réznymi wzgledami. Jednocze$nie zastosowanie doktadnie tego samego uktadu pomiarowego
oraz parametrow tarcia takich jak obcigzenie i szybko$¢ ruchu wyklucza z badania
problematyczne zmienne. Ulatwia to analiz¢ oraz pozwala sadzi¢, ze wszystkie rdznice
W wartos$ci wspotczynnika tarcia wynikaja jedynie z wtasciwosci tracych o siebie materialow.

Warstwy wykonane z materiatow supertwardych sa do$¢ szeroko badane pod katem ich
struktury oraz wiasciwosci mechanicznych, a przede wszystkim twardosci. Pomiary
tribologiczne wykonywane sg rzadziej, a przede wszystkim pod katem odpornosci na zuzycie,
adhezji do podloza. Jednak najwigkszg trudnos$¢ wzgledem analizy badan opisanych
w literaturze stanowi wielka réznorodno$¢ materialdow wytwarzanych przez naukowcow.
Kazdy zesp6l zajmujacy si¢ takimi materiatami poszukujac warstw o jak najlepszych
parametrach zmienia sposob wytwarzania i sklad warstwy, co prowadzi do zmian
W wewnetrzne] strukturze materiatu. Sprawia to, ze bezposrednie poréwnanie wynikow
uzyskanych w ramach rozprawy z tymi opisanymi w literaturze jest bardzo trudne, a wrgcz
niemozliwe. Materialty opracowanych w IPPT PAN zostaly przez ich twércow wstepnie
przebadane pod katem tarcia i odpornosci na zuzycie. Borek wolframu tytanu (Tio,16Wo,84B45)
w publikacji opisujgcej jego opracowanie [91] przebadany zostal za pomoca klasycznego
tribometru — z obcigzeniem normalnym od 0,3 N do 0,5 N i przeciwprobka bedaca kulka
0 $rednicy 6 mm wykonang z Al203. Otrzymany wspotczynnik tarcia zawierat si¢ w przedziale
od 0,15 do 0,3. Podobne badania wykonane zostaly na warstwach z borku wolframu (WB>;s),
réwniez z wykorzystaniem typowego tribometru [90]. Otrzymany wspotczynnik tarcia miescit
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si¢ w zakresie od 0,2 do 0,3, dla przeciwprobki wykonanej z kulki o $rednicy 6 mm z Al203
przy obcigzeniu normalnym wynoszacym 0,39 N.

Weglik tytanu (TiC) jest powszechnie wytwarzanym i badanym materiatem znanym od
wielu lat, stad tez w literaturze jest wieksza roznorodnos¢ jego badan pod katem wspotczynnika
tarcia. Badania za pomoca tradycyjnego tribometru za pomoca stalowej kulki o $rednicy 6 mm
pod obcigzeniem 5 N daty wspotczynnik tarcia w zakresie 0,2 — 0,3 [96]. Badania za pomoca
tradycyjnego tribometru za pomoca kulki z Al203 o $rednicy 3,2 mm pod obcigzeniem z zakresu
od 0,25 N do 5 N daty wspotczynnik tarcia w zakresie 0,19 — 0,22 [97]. Badania w nanoskali
wykonane za pomoca AFM korzystajac z typowej krzemowej przeciwprobki z obcigzeniem od
2 nN do 50 nN daty wspoélczynnik tarcia rowny 0,29. Zauwazy¢ mozna ze we wszystkich
cytowanych badaniach otrzymany wspotczynnik miat zblizong warto$¢, pomimo duzych réznic
w warunkach pomiaru. Wartosci wspotczynnika tarcia w badaniach opisanych w rozprawie
mieszczg si¢ w zakresie od 0,1, az do 1,2. Pokazuje to jak duzy wptyw na wspotczynnik tarcia
maja materiaty w parze tracej oraz obcigzenie w czasie pomiaru.

Wyniki badan materialow supertwardych na bazie tytanu i boru ukazujg klika trendow.
Przede wszystkim wplyw chropowatosci probki jest pomijalny. Jest to szczego6lnie widoczne
przy poréwnaniu probek TiC oraz WB, ktore majac takg samg chropowatos$¢ znacznie rdznig
si¢ zmierzonym wspotczynnikiem tarcia. W przypadku tych warstw badania obejmujg az 15
par materiatow. Pewne rezultaty sa spdjne dla danego materiatu podloza. Na przyktad
najnizszymi wspotczynnikami tarcia charakteryzowaty si¢ pary trace z TiC. Za to biorgc pod
uwage material przeciwprobki to najnizsze wspoOlczynniki tarcia uzyskano dla szkta
borokrzemowego. Réznica wynikéw migdzy niskim i wysokim obcigzeniem jest nicoczywista.
Dla niektorych par tracych wspolczynnik tarcia nie zmienil si¢ w znaczacy sposob —
TiC-cyrkonia, TiWB-szklo sodowe, TiWB-tytan. Dla wigkszos$ci par wspotczynnik tarcia
znacznie zmniejszyl si¢ wraz ze wzrostem obcigzenia. Jednak sg tez wyjatki, dla ktérych
wspotczynnik ulegh powigkszeniu — TiC-tytan i TIWB-cyrkonia. Otrzymane rezultaty pokazuja
znaczenie oraz zasadno$¢ badania interakcji materiatow przy réznych parametrach pracy, co
jest szczegdlnie istotne podczas dobierania materiatow do rzeczywistego zastosowania
w maszynach.

Podsumowujac powyzsze wyniki wskaza¢ mozna najlepsze (czyli o najnizszym
wspotczynniku tarcia) pary tragce. Ogolnie najnizszy wspolczynnik tarcia przy obcigzeniu
10 uN otrzymano dla pary TiC-tytan (0,27), a nast¢pnie dla par TiWB-szklo borokrzemowe
(0,28) oraz TiC-szkto borokrzemowe (0,29). Przy obcigzeniu 1 mN najnizsze wspotczynniki
tarcia otrzymano dla pary TiC-szklo borokrzemowe (0,10). Patrzac na poszczegdlne materiaty
warstw to najnizszy $redni wspoOlczynnik tarcia bioragc pod uwage wszystkie materiaty
przeciwprobek otrzymano dla TiC. Patrzac na poszczeg6lne materiaty kulek to najnizszy $redni
wspOlczynnik tarcia bioragc pod uwage wszystkie materialy warstw otrzymano dla szkla
borokrzemowego.

105



Powloki cyrkonowe sa dos¢ szeroko opisane w literaturze, jednak pomiary wspotczynnika
tarcia wykonywane sa gtownie w makroskali wykorzystujac tradycyjny tribometr. Takie
badania przeprowadzali na przyktad Gilewicz [85] jako przeciwprobke wykorzystujac tlenek
aluminium w formie kulki o $rednicy 10 mm, a zmierzony wspotczynnik tarcia zawieral si¢
w zakresie 0,1-0,25 przy obcigzeniu normalnym 5 N. Bardzo podobne wartosci wspotczynnika
tarcia w zakresie 0,1-0,15 otrzymat Meng [98], przy czym w jego badaniach przeciwprobka
byta 6 milimetrowa kulka z azotku krzemu i zastosowal obcigzenie normalne 2 N. Dla
poréwnania Craciun [99] rowniez korzystajac z kulki z azotku krzemu przy obcigzeniu
normalnym 1 N uzyskat wynik 0,4. W kazdej z cytowanych publikacji predkos¢ tarcia byta
inna—odpowiednio 200, 50 i 1 mm/s. Zas wyniki uzyskane w badaniach opisanych w niniejszej
pracy zawierajg si¢ w zakresie 0,1-1,9, przy czym dotyczy to 30 par tracych i obcigzenia rzgdu
1 mN, a predkos¢ tarcia wynosita 20 pm/s (20000 mm/s).

Przeprowadzajac analize wynikow otrzymanych dla warstw cyrkonowych wyciggnaé
mozna kilka wnioskow. Przede wszystkim zauwazy¢ nalezy, ze wzgledne wartosci
wspotczynnikéw tarcia dla obcigzenia 1 mN dla réznych par trgcych sg powtarzalne. Na
przyktad pary ze szklem sodowym i cyrkonig miaty wyzszy wspotczynnik niz pary ze szklem
borokrzemowym i tytanianem baru. Zwigkszenie sily normalnej w czasie tarcia miato
zréznicowany wptyw na wyniki. Dla wigkszo$ci par tracych wspdlczynnik tarcia zmienit sie
nieznacznie. Jednak dla wszystkich par z cyrkoniag wspotczynnik wzrdst znaczaco, mimo
niewielkiej zmiany obcigzenia, zachowanej w tym samym rzgdzie wielkosci —z 1 mN do 2 mN.
Jednak juz tak stosunkowo niewielka zmiana znacznie wplyneta na interakcje z tym
materiatem.

Przeprowadzajac analize wpltywu chropowatosci mozna stwierdzi¢ dwie zalezno$ci.
Wszystkie probki charakteryzowaly si¢ stosunkowo niewielkg chropowatoscig biorgc pod
uwage wartosci bezwzgledne. Najwieksza roznica byta dla probek (L/S)35 i wyniosta 6 do
21 nm. Jednak biorac pod uwage niewielki rozmiar przeciwprobki nawet taka réznica mogta
by¢ istotna. Poréwnanie probek posiadajacych takg samg strukture chemiczng i fizyczna, acz
roéznigcych sie chropowato$cig pozwala na wyodrebnienie wptywu tego parametru. Dla kazde;j
takiej pary mniejsza-wyzsza chropowato$¢ wyraznie wyzszy wspotczynnik tarcia zmierzono
dla bardziej chropowatej probki. Oznacza to, ze pomimo niewielkiej bezwzglednej wartosci
chropowatosci jej wptyw jest istotny w tej skali pomiaréw. Zaleznos¢ taka jest potwierdzona
rowniez w literaturze w badaniach zaré6wno w nano- i mikro-skali [100,101]. Jednocze$nie
nalezy zaznaczy¢, ze wplyw ten nie jest kluczowy dla wynikoéw. Probki o takiej samej niskiej
chropowatosci (S25, S35, S65) daty zdecydowanie odmienne wyniki. Réznigce si¢ nie tylko
bezwzglednymi wartosciami wspoétczynnika tarcia, ale rowniez wzglednymi proporcjami
wzgledem réznych przeciwprobek.

Analizie mozna réwniez poddaé wptyw wilasciwosci mechanicznych materiatow, czyli
twardos$ci 1 modulu Younga. Twardo$¢ badanych probek podana zostala w rozdziale 3.2.
(Tabela 16), a takze w rozdziale 3.4. (Rysunek 53). Dla pelnej analizy nalezy uwzglednié
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réwniez twardo$¢ przeciwprobek, czyli kulek. Warto$ci do analizy zaczerpnigto z literatury:
szkto sodowe — 6 GPa [102], szkto borokrzemowe — 7 GPa [103], tytanian baru — 12 GPa [104],
tytan —4 GPa [105], cyrkonia—7 GPa [106]. Jak wida¢ materiaty te posiadaja zblizong twardos¢.
Wyjatkami sg migkki tytan (jedyny metal w zestawieniu), a takze twardy tytanian baru. Ogolna
zasadg wskazywang w literaturze [86,87] jest spadek wspotczynnika tarcia wraz ze wzrostem
twardos$ci. Jako przyczyne takiej relacji podawane jest mniejsze odksztalcanie si¢ probek,
a takze mniejsza adhezja. Zalezno$¢ taka nie jest widoczna wprost w przeprowadzonych
badaniach. Biorgc pod uwage materiat probki nie mozna zauwazy¢ zadnej ogdlnej zaleznosci
od twardosci. Konieczna jest indywidualna analiza dla materiatdow przeciwprobek. Jedynymi
parami tragcymi, ktore wykazaty takg zaleznos¢ jest cyrkonia wraz z warstwami supertwardymi.
Wprost przeciwng zalezno$¢ mozna zaobserwowac dla par zawierajacych tytan, dla ktorych
wspotczynnik tarcia rost wraz z twardoscig podtoza. Prawdopodobnym wytlumaczeniem takiej
relacji jest rysowanie tytanu wierzchotkami chropowatosci duzo twardszych materiatow.
Jednak ogodlnie najwyzsze wspotczynniki tarcia uzyskiwano nie dla tytanu, lecz dla cyrkonii.
Najnizsze wspotczynniki tarcia uzyskiwano dla szkla borokrzemowego, a nie dla
najtwardszego tytanianu baru. Oznacza to, ze twardo$¢ i modut Younga w parach tracych
W badanej skali rowniez nie sg parametrami o najwyzszym wplywie na wspotczynnik tarcia.

Sita tarcia w mikroskali opisywana jest jako sktadajaca si¢ z dwoch sktadowych — czgécei
deformacyjnej oraz czgéci adhezyjnej [107]. Analiza czes$ci deformacyjnej opisana zostata
powyzej. Podjeto rowniez probe zbadania czesci  adhezyjnej. Badanie adhezji
z wykorzystaniem AFM jest standardowa procedurg. Polega na docisnigciu sondy do
powierzchni probki, a nastgpnie odsuni¢ciu sondy az do zerwania kontaktu. Sita adhezji
odczytana zostanie przez mikroskop jako sita normalna o ujemnej wartosci, poniewaz
spowoduje ugiecie si¢ sondy W dot, do probki. Dla kazdej badanej pary tracej przeprowadzono
taki pomiar sity adhezji. Niestety na otrzymanych krzywych zblizania niemozliwe byto
wyznaczenie sity adhezji. Prawdopodobnie byta ona tak mata, ze korzystajac ze sztywnej sondy
niemozliwy byl jej pomiar. Przez to niemozliwe jest bezposrednie powigzanie adhezji
Z otrzymanymi wspotczynnikami tarcia. Mozna roéwniez wyciggna¢ wniosek, ze skoro silta
adhezji byta niewykrywalna przez uktad pomiarowy to i jej wptyw na tarcie w ten skali pomiaru
byt pomijalnie maty.

Podsumowujac powyzsze wyniki wskaza¢ mozna najlepsze (czyli o najnizszym
wspotczynniku tarcia) pary trace. Ogolnie najnizszy wspolczynnik tarcia przy obcigzeniu 1 mN
otrzymano dla pary S25-tytanian baru (0,080), a nastepnie dla pary S65-szkto borokrzemowe
(0,087). Przy obcigzeniu 2 mN najnizszy wspotczynniki tarcia otrzymano dla pary S25-tytanian
baru (0,070), a nastgpnie S25-szkto borokrzemowe (0,098). Patrzac na poszczegdlne materiaty
warstw to najnizszy $redni wspolczynnik tarcia bioragc pod uwage wszystkie materiaty
przeciwprobek otrzymano dla S65. Patrzac na poszczegolne materiaty kulek to najnizszy $redni
wspolczynnik tarcia bioragc pod uwage wszystkie materialy warstw otrzymano dla szkla
borokrzemowego, a nast¢pnie dla tytanianu baru.
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4. Pomiary oporow ruchu w lozysku kulkowym

Na poczatku rozprawy jako jedng z zalet mikroskopow sit atomowych wymieniono ich
elastycznos¢ i szerokie mozliwosci wykorzystania. Zaleta ta jest dodatkowo wzmacniana
i rozszerzana dzigki wykorzystaniu niestandardowych sond pomiarowych. Ponizej
przedstawiono opis wiasnie takich badan. AFM wykorzystano do zmierzenia opordéw ruchu
w kulkowym mikrotozysku tocznym. Przedmiotowe tozysko miato $rednice 900 um i byto
uproszczonym tozyskiem wzdluznym. Proces projektowania i budowy tego tozyska wykracza
poza zakres ponizszej pracy, jednak podkresli¢ nalezy iz wykonywano je przy udziale autora
pracy. Za$ znaczna cze¢$¢ badan, opisang ponizej, wykonano wykorzystujac specjalnie
wytworzone metalowe sondy AFM.

4.1. Geneza i kontekst badan

Badania tarcia w tozysku kulkowym realizowane byly w ramach projektu UWIPOM2
[108]. Jego celem bylo zaprojektowanie, zbudowanie 1 przetestowanie prototypu
bezprzewodowo zasilanego manipulatora robotycznego do zastosowan medycznych in vivo.
Pracowato nad nim jednoczesnie kilka zespotow, kazdy z nich realizowatl prace nad jednym
podzespotem. Polska grupa (w tym autor niniejszej pracy) zajmowala si¢ ulozyskowaniem
manipulatora. Zaplanowane do tego zastosowania tozysko kulkowe mialo gwarantowac
minimalizacj¢ oporow ruchu, a wigc rowniez zuzycia energii. Pod wzgledem projektu tozyska
narzuconych byto kilka wymagan. Miato ono mie¢ $rednice¢ ponizej 1 mm, stanowié jedng
calo$¢ do montazu w manipulatorze, by¢ mozliwie tanie, przy jednoczesnym wykonaniu
z materialow biokompatybilnych. Podczas gdy wigkszos¢ zagadnien zwigzanych z samym
projektowaniem tozyska wykracza poza zakres niniejszej pracy, tak przedstawienie tego
kontekstu wazne jest, aby w peini zrozumie¢ ograniczenia i wymagania niniejszych badan.

Kluczowe byto zmierzenie faktycznego zachowania tozyska w formie jak najbardziej
zblizonej do planowanego ostatecznego uktadu. Stad forma w jakiej tozyska dostarczone

zostaty do badan nie mogta zosta¢ zmieniona.

4.2. Metodologia badan

Lozyska do badan dostarczone zostaty juz zamontowane na czubku watlu miniaturowego
silnika elektrycznego. Silnik umieszczony byt pionowo w uchwycie, a wzdtuz jego osi kolejno
umieszczone zostaly: magnes, dolna bieznia tozyska, kulki z separatorem i gorna bieznia —
uktad ten dalej nazywany bedzie pojedynczym lozyskiem. Drugi testowany uktad byt
nastepujacy: magnes, dolna bieznia tozyska, kulki z separatorem, centralna bieznia, kolejne
kulki z separatorem i gorna bieznia — uktad ten dalej nazywany bedzie podwdjnym tozyskiem.
Wszystkie bieznie wykonane byly ze stali, a wigc materialu magnetycznego. Dzigki temu
magnes utrzymywat tozysko w catosci, a takze zapewniat sitg¢ napiecia wstepnego tozyska.

Grubo$¢ dolnego stalowego dysku ze wzgledéw konstrukcyjnych wynosita 500 um, a grubos¢
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srodkowego i gornego dysku wynosita 200 um. Kulki o $rednicy 100 pm wykonane byly ze
szkta sodowego, a separatory z miedzi, czyli z materiatow niemagnetycznych. Rysunek 54
przedstawia w schematyczny sposob uklady z tozyskami: pojedynczego w czesci a) oraz
podwojnego w czesci b). Zaznaczy¢ nalezy, ze gorna bieznia w pierwszym uktadzie i centralna
bieznia w drugim uktadzie posiadaly wystajace belki, ktore pozwalaty na zatrzymanie ruchu tej

biezni. Belka ta nazywana jest réwniez ,,wasem”, dla odréznienia od belki sondy AFM.

a) gérna bieznia b)
separator z kulkam\ H |
bieznia z wgsem \FQ-J_L‘

-3 separator z kulkami ——F— 1

dolna bieznia
magnes

silnik

Rysunek 54. Badane tozyska toczne. Rysunki nie sag w skali.

Czesci rysunku: a) schemat pojedynczego tozyska, b) schemat podwdjnego tozyska, ¢) zdjecie badanego
pojedynczego tozyska, d) zdjecie podwojnego tozyska.
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Rysunek 54 w czgéci ¢ przedstawia zdjecie pojedynczego tozyska. Wyraznie widoczna jest
0$ przechodzaca przez $rodek tozyska. Rysunek 54 w czesci d przedstawia zdjecie podwdjnego
tozyska. Wyraznie widoczne sa miedziane separatory, a o§ przechodzaca przez tozysko jest
wygicta. Skala na zdjeciach c i d jest jedynie przyblizona, poniewaz zdjecie zostato wykonane
aparatem fotograficznym bez zdolno$ci do pomiaru odlegtosci.

Magnes znajdujacy si¢ pod tozyskiem utrzymat tozysko w catosci, ale przede wszystkim
wywolywat sit¢ normalng, ktdra nastgpnie przektadata si¢ na site tarcia w czasie ruchu tozyska.
Do wyznaczenia wspotczynnika tarcia niezbgdna jest znajomo$¢ obu tych sil. Sita tarcia,
a doktadniej sita oporow w tozysku, zostanie wyznaczona w czasie pomiaru za pomoca AFM.
Sita normalna zostala zbadana przed montazem tozysk w nastgpujacy sposob. Do
niemagnetycznego uchwytu przyklejony zostat dysk o takich samych wymiarach jak w tozysku.
Nastepnie na drugim, ruchomym uchwycie z wbudowanym czujnikiem sity, zamontowany
zostal magnes taki sam jak w tozysku. Nastepnie magnes byt zblizany do dysku i mierzona byta
sita wywotana przycigganiem magnesu do dysku. Odlegtos¢ poczatkowa wynosita 4 mm, krok
zblizania 10 pm, a pomiar konczyt si¢ po zetknieciu tych dwadch elementow.

Odlegtos¢ pomiedzy bieznig z wasem, a magnesem w obu tozyskach wynosita ok. 600 um.
Wynika to z grubosci dolnej biezni (500 um), a takze $rednicy kulek (100 pm). Dodatkowo
W podwojnym tozysku gorna bieznia znajduje si¢ w odleglosci 1000 pm od magnesu
(500 + 100 + 200 + 100 um). Magnes zastosowany w uktadzie z pojedynczym tozyskiem miat
wymiary 5 mm x 1,5 mm ($rednica x grubos¢), natomiast magnes w uktadzie z podwojnym
tozyskiem miat wymiary 5 mm x 5 mm (Srednica x grubo$¢). Na podstawie wykonanych
pomiaréw daje to nastepujace sity normalne:

e dla dysku z wasem w pojedynczym tozysku — 0,5 mN,

e dla dysku z wasem w podwdjnym tozysku — 2 mN,

e dla gornej biezni w podwdjnym tozysku — 0,5 mN.

Ostatecznie wigc sita normalna w lozysku pojedynczym to 0,5 mN, a sila normalna
W podwdjnym tozysku to 2,5 mN. Sg to wartosci przyblizone, poniewaz pomiar sily
wykonywany byt na innych elementach niz ostatecznie uzyte do budowy tozysk. Byly to
elementy o takim samym ksztalcie i gabarytach, jednak z pewnoscig roznity si¢ rozmiarem
przez niepewnosci w procesie ich wykonywania. Dodatkowo pomiar wykonywany byt
Z wykorzystaniem tylko dwoch elementow z powietrzem pomiedzy nimi. W tozysku pomiedzy
magnesem a biezniami znajduje si¢ dodatkowo dolna bieznia i separator z kulkami. Te elementy
z pewnoscig wptywaja na rozktad pola magnetycznego. Doktadna charakteryzacja tego pola
znaczaco wykraczajg poza zakres niniejszej pracy, a wigc do dalszych obliczen wykorzystane
zostang wyznaczone eksperymentalnie przyblizone wartosci sity.

Rysunek 55 przedstawia zdjecia tozysk i ich podzespotéw wykonane mikroskopem
optycznym. W cze¢sci a widoczne jest pojedyncze tozysko. W czesci b widoczne jest podwojne

tozysko, w szczegdlnosci wida¢ wygieta oS, a takze nieréwno utozone kolejne czgsci tozyska —
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wida¢ miedziany separator wystajacy spod gornej biezni. W cze$ci ¢ wida¢ miedziany separator

zanim zostaty w nim umieszczone kulki, z ktorych jedna pokazana jest w cze$ci d.

. - e

Rysunek 55. Zdjecia tozysk z mikroskopu optycznego.

Cze$ci rysunku: a) pojedyncze tozysko widok od gory, b) podwojne tozysko widok od gory, ¢) miedziany separator
z pojedynczego tozyska, d) szklana kulka z tozyska.

Zaplanowane badanie oporow w tozysku polegalo na zatrzymaniu jednej biezni lozyska
przyktadajac belke AFM do belki wystajacej z biezni. W konsekwencji dolna bieznia bedzie
si¢ obracata, a zatrzymana belka spowoduje pojawienie si¢ sity na belce AFM, ktora to sita
bedzie odpowiadata oporom powstatym w tozysku. Oczywiscie z uwzglednieniem geometrii
uktadu pomiarowego, w ktorym realnie mierzone beda momenty sit. Sonda zaplanowang do
uzycia jest sonda z bardzo duza (jak na standardy AFM) kulka zamontowang jako ostrze
pomiarowe, dla jasnos$ci i odroznienia od kulek w tozysku nazywana dalej ,,kulka pomiarowg”.
Jednak w przeciwienstwie do pomiarow tarcia kulka pomiarowa nie bedzie dotykata
powierzchni probki jak typowe ostrze pomiarowej. Sita w czasie pomiaru bedzie dziatata od
boku. Rysunek 56 przedstawia schematycznie opisany powyzej uktad pomiarowy.
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b)

Rysunek 56. Geometria pomiaru, kulki i belki w czasie badan tozyska kulkowego.
Czgsci rysunku: @) schemat pomiaru, b) ustawienie do pomiaru, ¢) pomiar.

Jako zakonczenie sondy wybrano kulke, poniewaz dzigki temu styk z belka tozyska zawsze
bedzie wystgpowat w tym samym punkcie. Sita zawsze przytozona bedzie w odlegtosci rownej
promieniowi kulki pomiarowej wzgledem belki sondy. Rysunek 56 w czesci b przedstawia w
schematyczny sposob ustawienie uktadu do pomiaru — zaznaczony jest srodek kulki, a takze
mozliwe pozycje belki tozyska. Rysunek 56 w czgéci € przedstawia zachowanie si¢ sondy
w czasie pomiaru (widok od przodu sondy). Dodatkowo duza $rednica kulki pomiarowej
korzystna jest z dwoch powodow. Pierwszym jest wydluzenia ramienia sity, a wiec zwickszenie
momentu skrgcajacego belke pomiarowg sondy. Drugim jest fakt, ze kulka pomiarowa
0 $rednicy wigkszej niz szerokos$¢ belki bedzie widoczna w czasie pomiaru, a wiec utatwione

bedzie ustawienie wszystkich elementow wzgledem siebie.

4.3. Przygotowanie sond

Sondy przygotowano w sposob analogiczny do tego opisanego w rozdziale 3.3. z t3 r6znica
ze uzyto kulek o $rednicy 300 um. Jako podstawe do przyklejenia kulki pomiarowej
wykorzystano sond¢ z belka pomiarowa o dtugosci 500 um, szeroko$ci 145 um i grubosci
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6 um. Sonda powinna by¢ wystarczajaco sztywna i wytrzymata, aby pozwoli¢ na przyklejenie
duzej kulki pomiarowej, a jednocze$nie powinna mie¢ stosunkowo niska sztywno$¢ skretna.
Musi mie¢ tez na tyle duzg powierzchni¢, ze nawet po cze¢sciowym pokryciu jej klejem
pozostanie czysta powierzchnia dla promienia lasera w AFM. Powyzsze wymagania spetnita
sonda o duzej dlugosci i szerokosci, ale stosunkowo niskiej grubosci. Rysunek 57 pokazuje

gotowg sonde z kulka pomiarowa na zdj¢ciach z mikroskopow optycznego i elektronowego.
- .

Rysunek 57. Sonda AFM do badan tozyska kulkowego.
Cze$ci rysunku: a) zdjecie z mikroskopu optycznego, b) zdjecie z mikroskopu elektronowego.

Przygotowang sond¢ nalezato skalibrowac. Jedynym istotnym w tym badaniu parametrem
jest stata sztywnosci skretnej. Przy czym sita wywotujaca skrecenie belki nie wynika z tarcia
(jak w wiekszosci przypadkow i w poprzednich badaniach), a z sity dziatajacej na kulke
pomiarowg 0d boku. Biorac to pod uwage kalibracje przeprowadzono wykorzystujac metode
opisang w rozdziale 2.5.3. ze zmieniong geometrig. Wykorzystano precyzyjny czujnik sit.
Ustawiono go na tej samej wysokosci co kulke pomiarowa i prostopadle do belki sondy.
Nastepnie wykorzystujac AFM poruszano sonda na boki systematycznie zblizajac si¢ do
kalibratora, a nastepnie przesuwajac go na coraz wigksza odlegtos$¢ i w konsekwencji z wicksza
sitg. Rysunek 58. przedstawia proces kalibracji na schemacie oraz w widoku z kamery w AFM.

Rysunek 58. Kalibracja sondy do badan tozyska kulkowego.
Czesci rysunku: a) schemat, b) zdjecie z kamery w AFM.
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Ostatecznie otrzymana stata kalibracji wyniosta 720 uN/V. Przy czym zaznaczy¢ nalezy
ze jest to stata kalibracji wylacznie w tej geometrii pomiaru i w tym mikroskopie. Jest to

wynikowa wiasciwosci catego uktadu pomiarowego, a nie tylko parametréw sondy.

4.4. Otrzymane wyniki

Wyniki otrzymane za pomoca mikroskopu sit atomowych wymagaja pewnego
wyjasnienia. Domy$lnie oprogramowanie AFM stuzy do pomiaréw wilasciwosci powierzchni
probki. W zaleznosci od trybu pomiaru jest to mapa topografii, mapa wlasciwosci
elektrycznych, w szczegolnosci mapa sity tarcia. Podobnie oprogramowanie do analizy danych
zoptymalizowane jest pod katem analizy i wizualizacji danych na dwuwymiarowej
ptaszczyznie. Jednak w czasie tych pomiarow sonda AFM pozostawata nieruchoma. Surowe
dane sg wiec U podstaw zalezne jedynie od czasu — przedstawi¢ je mozna w formie
dwuwymiarowego wykresu. Jednak ze wzgledu na tatwo$¢ wizualizacji i obrobki
przedstawiane bedg w formie trojwymiarowych wykreséw. Tak jakby dluga pojedyncza linia
surowych danych przechodzita do kolejnej linii, tak jak tekst przechodzi do kolejnej linii na
arkuszu papieru. Pozwala to na bardziej kompaktowa wizualizacje.

Rysunek 59 w czg¢sci a) przedstawia wizualizacje przyktadowego pomiaru wykonanego dla
pojedynczego tozyska, natomiast w czesci b) pojedyncza lini¢ pokazujaca $redni poziom
zmierzonej sity. Wartosci na osiach X i Y zostaly pominiete, poniewaz sg jedynie elementem
wizualizacji przez oprogramowanie — faktycznie nie majg merytorycznego znaczenia (W tym
konkretnym przypadku). Na osi Z umieszczona jest warto$¢ skrecenia belki w woltach.
Nastepnie wyodrebniono z wykresu interesujacy obszar danych, a takze usuni¢to odstajace
punkty i linie. Dane wypoziomowano biorac pod uwage obszar bez kontaktu i przesunigto tak,
aby minimalna warto$¢ wynosita 0. W czasie kontaktu belki tozyska i sondy AFM widoczne sa
bardzo duze drgania odczytanych wartosci. Usredniona wartos¢ z catego czasu kontaktu wynosi
0,0095 V, ktora daje wynik 6,84 uN po skorzystaniu ze wzoru:

F, = Uy, - LFCC, (10)

w ktorym: Fp — sita boczna, Uy — sygnat boczny, LFCC — stata kalibracji boczne;.

Jest to sita dziatajaca na sondg, bedaca wynikiem dziatania momentu w tozysku na
ramieniu. Srednica samego tozyska wynosi 0,9 mm, natomiast odlegtos¢ od konica belki tozyska
do osi obrotu wynosi 1,5 mm. Na podstawie widoku z kamery wbudowanej w AFM mozna
okresli¢, ze kulka pomiarowa dotyka belki tozyska w odlegtosci 200-400 um od jej konca.
Usredniajac — tozysko hamowane jest na ramieniu 1,2 mm. Ostatecznie daje to moment
hamowania rowny 0,0082 uNm lub 8,2 nNm po skorzystaniu ze wzoru:

M b

)
Tham

(11)

w ktorym: M — moment opordéw w tozysku, Fp — sita boczna, rham — promien na ktéorym tozysko
byto hamowane.
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Rysunek 59. Przyktadowy pomiar momentu hamowania dla pojedynczego tozyska.

Czesci rysunku: a) caly pomiar w formie trojwymiarowego wykresu, b) przekroj przez dane w formie
dwuwymiarowego wykresu.

Rysunek 60 w czg¢éci a) przedstawia wizualizacje przyktadowego pomiaru wykonanego dla
podwdjnego tozyska, natomiast w czg¢sci b) pojedyncza lini¢ pokazujaca $redni poziom
zmierzonej sity. Wartosci na osiach X i Y zostaly pominiete, poniewaz sg jedynie elementem
wizualizacji przez oprogramowanie — faktycznie nie majg merytorycznego znaczenia (w tym
konkretnym przypadku). Na osi Z umieszczona jest warto$¢ skrgcenia belki w woltach,
wszystkie dane zostaly przesuniete tak, aby minimalna warto$¢ wynosita 0. Otrzymana wynik
to 0,082 V, co daje site rowng 59 uN (wzor 10). Jest to sita dzialajaca na sonde, bedaca
wynikiem dziatania momentu w fozysku na ramieniu. Srednica samego tozyska wynosi 0,9 mm,
natomiast odlegtos$¢ od konca belki tozyska do osi obrotu wynosi 1,5 mm. Na podstawie widoku
z kamery w AFM mozna okre$li¢, ze kulka pomiarowa dotyka belki tozyska w odlegto$ci
100-200 pm od konca belki. Usredniajac — tozysko hamowane jest na ramieniu 1,35 mm.
Ostatecznie daje to moment hamowania rowny 0,08 uNm lub 80 nNm (wzér 11).
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Rysunek 60. Przyktadowy pomiar momentu hamowania podwdjnego tozyska.

Czgéci rysunku: a) caly pomiar w formie tréjwymiarowego wykresu, b) przekroj przez dane w formie
dwuwymiarowego wykresu.

W czasie pomiarow prowadzono roOwniez obserwacj¢ zachowania uktadu pomiarowego
poprzez kamere wbudowang w AFM. Uktad w czasic pomiaru pojedynczego lozyska
zachowywat si¢ do$¢ niestabilnie. Punkt kontaktu na belce tozyska przesuwat si¢ o okoto
200 um, W czasie ruchu rowniez zmieniat si¢ kat pochylenia belki tozyska — widoczne jako
zmiana jasnosci belki, ze wzgledu na odbijanie §wiatta. Widoczne rowniez byto pojedyncze

,odskoczenie” od kulki pomiarowej, w ktorym zerwat si¢ kontakt i belka mocno uderzyta
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ponownie w kulke pomiarowa. Zdarzenie to byto rowniez widoczne na surowych danych - jako
linia 0 znacznie wyzszej wartoSci — zostalo to usunig¢te w czasie analizy jako btad gruby.
Natomiast tozysko podwdjne zachowywalo si¢ bardziej stabilnie. Przesunigcie punktu kontaktu
nastepowato o okoto 100 um, niewidoczne byty zmiany koloru belki sugerujace pochylanie si¢
belki. Za to znacznie bardziej zmienial si¢ kat belki tozyska wzgledem belki sondy. Dla
porownania sprawdzono dane otrzymane z kanatu ,,deflection” — kanat ten zapisuje sygnat
otrzymany z uginania si¢ belki sondy (i ostrza) w osi Z (gora-dot). Przy tradycyjnym pomiarze
tarcia sygnal z wlaczong petla sprezenia zwrotnego dla osi Z sygnat ten powinien by¢ bliski
zeru — uktad przemieszczania sondy powinien utrzymywacé belke w statym ugieciu. Jednak
W czasie opisywanych badan petla ta byla wylaczona, a wiec sygnat ten pokazuje catkowite
ugiecie belki pomiarowej wywotane ruchami zatrzymanej belki tozyska.

Rysunek 61 przedstawia wykresy sygnatu z kanatu ,,deflection” dla obu tozysk — w czesci
a) dla tozyska pojedynczego i w czgséci b) dla tozyska podwojnego. Dane wypoziomowano,
usunigto grube bledy i przesunieto do zera, tak jak dane sily bocznej. Srednia warto$é
,deflection” w obszarze pomiaru dla pojedynczego tozyska wyniosta 0,022 V, a dla
podwojnego tozyska -0,115 V. Dodatni sygnat ,,deflection” oznacza, ze belka uginata si¢ do
gory, natomiast sygnat ze znakiem minusa oznacza, ze belka uginata si¢ do dotu. Niestety nie
wykonano kalibracji sondy pod katem sztywnos$ci normalnej. Przez to nie mozna przeliczy¢

otrzymanych sygnatow na konkretng warto$¢ sity oddziatujacej na sondg.
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Rysunek 61. Sygnat deflection w czasie pomiaru momentu hamowania.

Czgsci rysunku: a) pomiar dla pojedynczego tozyska w formie trojwymiarowego wykresu, b) przekroj przez
dane dla pojedynczego tozyska w formie dwuwymiarowego wykresu. c) pomiar dla podwdjnego tozyska

w formie trojwymiarowego wykresu, d) przekroj przez dane dla podwdjnego tozyska w formie
dwuwymiarowego wykresu.
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Znajac wymiary geometryczne tozysk 1 obcigzenie normalne policzy¢é mozna
wspotczynnik tarcia. Otrzymane z pomiar6w momenty hamujace nalezy podzieli¢ przez
promien okregu, po ktorym poruszajg si¢ kulki oraz przez obciazenie normalne. Ponizej wzor

na uproszczony wspotczynnik tarcia w tozysku kulkowym.
M

et (12)
w ktorym: p - uproszczony wspotczynnik tarcia, T — sita opordéw, N — obcigzenie normalne, M
— zmierzony moment oporéw w tozysku, r — promien okregu, po ktorym poruszajg si¢ kulki.

Kulki w separatorze umieszczone sg na srednicy 600 um, a wiec promien wynosi 300 um.
Wartos$¢ uproszczonego wspoétczynnika tarcia otrzymanego w tych badaniach dla pojedynczego
tozyska to 0,055, a dla podwdjnego tozyska to 0,106.

Silniki zastosowane w stanowiskach byty prostymi silnikami pradu statego. Zasilane byty
z zasilacza laboratoryjnego, ktorym podawano najmniejsze napigcie powodujace ruch, tak aby
predkos¢ obrotowa byla jak najnizsza. Podejscie takie zastosowano ze wzgledow
bezpieczenstwa. Jak zawczasu zaobserwowano pod mikroskopem ruch tozyska nie byl idealnie
osiowy wzgledem silnika. Wigksza predkos¢ powodowataby bardziej gwattowne ruchy
I pojawiajaca si¢ wieksza site. Prowadzi¢ moglo to do uszkodzenia sondy pomiarowej lub,
w najgorszym wypadku, innych elementéw AFM. Niestety przez to predko$¢ obrotowa silnika
nie byla znana doktadnie. Na podstawie obserwacji okreslono ja na 0,5 obr/s (30 obr/min).
Predkos¢ taka mozna przeliczy¢ na predkos¢ liniowag kulek. Przy $rednicy zataczanego przez
nie okregu wynoszacej 600 um, daje to predkos¢ 942 um/s. Przy czym jest to predkos¢ dla

biezni — kulki jako toczace si¢ pomiedzy biezniami poruszaja si¢ z polowa tej szybkosci.

4.5. Dyskusja

Glownym wyzwaniem tych badan bylo przeprowadzenie ich w faktycznej geometrii
tozyska i przy jego normalnej pracy. Caty uktad wraz z uchwytem na silnik posiadat wysokos¢
okoto 200 mm i §rednice 150 mm. Jednoczesnie belka, ktérg nalezato zatrzymac i zmierzy¢ site
zatrzymania miata wymiary okoto 1 mm dlugosci i 0,2 mm grubosci. Wykorzystanie AFM do
tych badan pozwolito na ich szybkie przeprowadzenie bez koniecznosci budowania specjalnego
stanowiska pomiarowego. FlexAFM dostgpny w laboratorium jest urzagdzeniem bez stolika na
probke — porusza si¢ w nim uchwyt na sond¢. Wystarczylo wiec zbudowac podstawe
W odpowiednim ksztalcie, aby AFM znalazt si¢ na odpowiedniej wysokosci i pozostato pod
nim miejsce na silnik z tozyskiem. Wyprodukowanie wlasnej sondy o oczekiwanych
wymiarach i parametrach jak opisano w rozdziale 2. pozwala dostosowa¢ AFM nawet do
niestandardowych pomiardéw. Spodziewano si¢, ze konieczne bedzie zmierzenie sit o warto$ci
ponizej 1 mN. Taka dokladno$¢ i rozdzielczo$¢ pomiarowa jest bardzo trudna do uzyskania
Klasycznymi przetwornikami sity. Bylaby réwniez trudna do zmierzenia standardowymi

sondami ze wzgledu na ich maty rozmiar i nieduzg wytrzymato§¢ mechaniczna.
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Przygotowanie sondy pomiarowej przebieglo zgodnie z planem mimo obaw zwigzanych
z rozmiarem klejonej kulki pomiarowej. Caty proces odbyt si¢ w sposob identyczny do
opisanego w rozdziale 3.3. wiec procedura byla przetestowana i jej dziatanie potwierdzone.
Jednak zastosowanie kulki pomiarowej o duzo wigkszej $rednicy zmienito proporcje masy
I powierzchni dziatania kleju. Kulka pomiarowa o prawie 8 razy wigkszej $rednicy posiada
prawie 500 razy wieksza masg. Jednoczesnie powierzchnia kontaktu z klejem nie wzrosta
znaczaco — belka sondy miata podobny rozmiar. Pomimo nalozenia znacznie wickszej ilosci
kleju powierzchnia kontaktu wzrosta maksymalnie 10 razy. Dodatkowo kierunek dziatania sit
w czasie eksperymentu byl niekorzystny dla trwatosci spoiny. Mimo tych obaw polaczenie
wytrzymato wszystkie badania — wykorzystano tylko jedng sond¢ pomiarowa.

Wspotczynnik tarcia obliczony dla obu tozysk jest znacznie wyzszy niz w klasycznym
makroskalowym tozysku kulkowym, ktory zazwyczaj szacowany jest na okoto 0,003. Dla
tozyska pojedynczego bylo to 0,055, a wiec 18 razy wigcej. Dla tozyska podwojnego byto to
0,106, a wigc 35 razy wiecej. Dodatkowo zespdt promotora pomocniczego przeprowadzit
badania podobnych tozysk [109]. Zasadniczg roznicg bylo zastosowanie zupelnie innego
uktadu pomiarowego. W cytowanej pracy zbudowano uproszczone toczne tozysko liniowe
wykorzystujac takie same separatory i kulki. Trzy zestawy separatorow z kulkami umieszczone
zostaly na jednej wspolnej ,,dolnej biezni” 1 przykryte jedng wspolng ,,g6rng bieznig”.
Nastepnie na gornej biezni potozona zostala ptytka potaczona czujnikiem sity z ukladem
zadawania przemieszczen. Obcigzenie normalne zapewnione zostalo odwaznikami
laboratoryjnymi. Kolejng kluczowg rdéznicg jest wlasnie obcigzenie normalne, ktore
W cytowanej pracy wynosito od 100 do 1600 mN. Zmierzone wspotczynniki tarcia w tym
uproszczonym uktadzie miescity si¢ w zakresie 0,002 do 0,004, co jest wartoscig typowa dla
tozyska kulkowego.

Zmierzony wspotczynnik tarcia w badaniach z rozprawy byt kilkanascie 1 kilkadziesiat
razy wigkszy. Jednak wyciggnigcie konkretnych wnioskéw co do pracy tozyska na podstawie
porownania warto$ci otrzymanych w obu badaniach nie jest tatwe. Kluczowa roznica miedzy
tymi badaniami to zastosowany uktad pomiarowy. U podstaw badanie byto identyczne —
mierzona byta sita oporu powstatego przy ruchu kulek w tozysku. Jednak w catym uktadzie
pomiarowym byly nastepujace roéznice:

e W cytowanym badaniu tozysko byto uproszczone, z docelowego projektu zastosowano

jedynie kulki i separator. W badaniach do rozprawy tozysko miato docelowa formg;

e w cytowanym badaniu bieznie byty utwierdzone (do podtoza i do manipulatora),

a separator z kulkami poruszat si¢ catkowicie swobodnie. W badaniach do rozprawy
tylko dolna bieznia byta utwierdzona (do silnika), a przez wszystkie elementy tozyska
przechodzita o§;

e W cytowanym badaniu realizowany byt ruch liniowy. W rozprawie realizowany byt ruch

obrotowy;
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e W cytowanym badaniu predkos¢ ruchu wynosita 100 um/s. W rozprawie byto to
0,5 obr/s, czyli okoto 942 pm/s na $rednicy, po ktorej toczyty sie kulki;

e w cytowanym badaniu obcigzenie przeliczone na pojedynczg kulke wynosito 5-76 mN,
a obcigzenie na jedng kulk¢ w badaniach z rozprawy wynosito 0,07 mN (pojedyncze
tozysko) oraz 0,36 mN (podwdjne tozysko). Obcigzenie w cytowanym badaniu byto
wiec co najmniej 70 razy wieksze niz tutaj.

e W cytowanym badaniu zaré6wno zadawanie obcigzenia normalne, jak i pomiar sity

poziomej odbywat si¢ na ,,gornej biezni”. W rozprawie napedzana byta dolna bieznia,
a pomiar sity hamujacej odbywat si¢ na gérnej biezni.

Otrzymane wyniki pokazujg jak wazne s3 badania w docelowym uktadzie. Badania
uproszczone (z ruchem liniowym) daty rezultaty oczekiwane dla tozyska kulkowego, natomiast
badania w docelowej geometrii daty znacznie wyzsze opory. Stad mozna wnioskowac, ze
znaczny wplyw na wynik w przypadku tutaj opisanych badan miaty wplyw czynniki inne niz
kulki 1 ich ruch w tozysku. Szczegodlnie w oczy rzuca si¢ obecno$¢ osi w badaniach z ruchem
obrotowym. Jest to element przechodzacy przez wszystkie elementy tozyska. Przy nieidealnym
montazu mozliwe, ze niektdre elementy byly ciggle w kontakcie z osig. Pojawito si¢ tam
niepozadane tarcie, a wigc i sita (moment), ktora zwigkszata opory w tozysku. Element ten nie
wystepowal w uproszczonym badaniu, a wigc mozliwe ze byt to jeden z powodow duzo
wiekszego wspodlczynnika tarcia.

Lozysko 1 silnik nie byly idealnie osiowe ze sobg. Wigc 1 bieznie tozyska nie poruszaty si¢
idealnie jak typowe tozyska standardowych rozmiaréw o czym s$wiadczylo widoczne
w kamerze mikroskopu poruszanie si¢ wasa (a takze biezni, ktorej byl czescig).
Zaobserwowano ruch wzdhuz, jak i w poprzek osi wgsa — wynikato to z nie-osiowosci tozyska
wzgledem osi obrotu. Jednak was pozostawal w kontakcie z sonda, a wigc mogl by¢ poruszany
poprzez site tarcia. Jezeli tak si¢ dziato to gorna bieznia ciggle zmieniala swoje potozenie
wzgledem separatora i dolnej biezni. Mogto to powodowac kontakt z osig przechodzaca przez
tozysko. W konsekwencji caly uktad byt wysoce niestabilny, poniewaz potozenie elementow
tozyska ciagle zmieniato si¢ wzgledem siebie, problem braku osiowosci si¢ nasilat, elementy
zderzaty si¢ z osia (ta fizyczng). Prowadzito to do duzych zmian oporéw w tozysku, a kontakt
z 0si3 do tarcia i wzrostu oporoéw.

Lozysko bylto klejone do osi silnika i magnesu. W kazdym z tych miejsc warstwa kleju
mogla nie by¢ réwna, a w konsekwencji powierzchnie kolejnych elementow mogty nie by¢
wzgledem siebie rownolegle. To réwniez moglto wptywac na wzrost oporow w tozysku.

Kolejng istotng roznicg jest obcigzenie normalne i predkos$¢ ruchu. W badaniach z ruchem
obrotowym miejsce miata niekorzystna kumulacja r6znic — duzo mniejsze obcigzenie przy duzo
wyzszej predkosci. W takich warunkach kazda nieréwnos¢ i chropowato$¢ elementow moze
prowadzi¢ do podskakiwania elementoéw tocznych. Przy nizszej predkosci réwniez
bezwladnos¢ elementow bytaby nizsza i zachowywaly by si¢ bardziej stabilnie. Przy wyzszym

obcigzeniu bytyby stabilnie dociskane do biezni, by¢ moze nawet chropowato$¢ zmniejszytaby
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si¢ dzigki odksztalceniu 1 zuzyciu wierzchotkéw chropowatosci. Taka niestabilnos¢
zachowania kulek moze prowadzi¢ do wiekszych oporow, zderzania si¢ z separatorem (zamiast
statego niskiego tarcia), moze nawet chwilowego blokowania si¢ elementow.

Sygnat odczytany z kanatu ,,deflection” $wiadczy o uginaniu si¢ sondy pomiarowej, a wigc
o0 obecnos$ci sily skierowanej wzdhuz osi Z. Wytlumaczy¢é mozna to na dwa sposoby.
Pierwszym, jest nicidealne ustawienie uktadu pomiarowego. Rysunek 62. w czesci a) i b)
przedstawia schemat dziatanie sit gdy punkt styku wasa i kulki pomiarowej lezy powyzej
I ponizej srodka wysokosci wasa. Jezeli tozysko w tym bieznia z wasem nie sg idealnie sztywne
to bieznia bedzie mogla si¢ pochyla¢ 1 skrgca¢. Doprowadzi to do tego, ze sita dziatajaca na
kulke¢ bedzie miata dwie skladowe — pionowa i poziomg. Drugg przyczyng pojawienia si¢
pionowe;j sity jest tarcie pomigdzy wasem i kulkg. Rysunek 62. w czesci ¢) przedstawia wpltyw
pionowego ruchu wasa. Taki ruch wasa byt zauwazony na obrazie z kamery w AFM. Wynika

rowniez bezposrednio z opisanych powyzej problemow w konstrukeji tozyska.

a)

Rysunek 62. Interpretacja danych sygnatu "deflection".

Czgéci rysunku: a) pojedyncze tozysko — belka tozyska umieszczona ponizej osi kulki, b) podwdjne tozysko —
belka tozyska umieszczona powyzej osi kulki, €) ugigcie wywolane silg tarcia przy pionowym ruchu belki tozyska.

Srednia warto$¢ ,,deflection” w obszarze pomiaru dla pojedynczego tozyska wyniosta
0,022 V, a dla podwdjnego tozyska -0,115 V. Mozna poréwnac stosunek sygnatu deflection do
sygnatu sity bocznej dla obu tozysk. Dla pojedynczego byto to 0,0095 V, a dla podwdjnego
0,08 V. Wartos¢ sygnatu ,,deflection” wzgledem sygnatu sity bocznej wyniosta wzglednie 2,3
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oraz 1,4. Moze to $wiadczy¢, ze tozysko pojedyncze zachowywato si¢ bardziej niestabilnie.
Potwierdzone to zostalo na podstawie obserwacji uktadéw pomiarowych w czasie pomiarow.
Takie zachowanie tozysk bylo réwniez spodziewane, ze wzgledu na nizsze obcigzenie
normalne w pojedynczym lozysku.

Ugigcia belki w czasie pomiaru byto spodziewane i nieuniknione. Jedynie idealnie
wykonane tozysko, idealnie zamontowane w idealnym ukladzie pomiarowym nie
wykonywatoby tego dodatkowego ruchu gora-dot.

Na podstawie analizy wyzej opisanych czynnikow wysnu¢ mozna nastgpujacy wniosek:
oba badania przeprowadzono prawidlowo, jednak zmierzono co innego. Przy badaniach
uproszczonych mierzono sit¢ oporu wywotang ruchem tocznym kulek w separatorach. Przy
badaniach z ruchem liniowym mierzono uktad w idealnych warunkach, wigc otrzymano
warto$¢ oporéw z idealnego toczenia si¢ kulek. Przy badaniach z ruchem obrotowym mierzono
catkowite opory wystepujace w lozysku. W szczegdlnosci opory te spowodowane byty
nieidealnym montazem uktadu.

Badania przeprowadzone z wykorzystaniem mikroskopu sit atomowych i specjalnej sondy
pozwolily na zmierzenie wspdtczynnika tarcia w miniaturowym tozysku tocznym. Dzieki
wykorzystaniu AFM mozliwy byt pomiar w rzeczywistej geometrii tozyska, co wskazato jego
niedoskonatosci. Podkresla to jak wazne jest badanie uktadow w formie jak najbardziej
zblizonej do ostatecznej. Badania wspotczynnika tarcia w wyidealizowanym i uproszczonym
uktadzie daty uproszczony wspolczynnik tarcia w zakresie 0,002-0,004, natomiast
wspotczynnik ten w realnym uktadzie miat wartos¢ w 0,055 dla tozyska pojedynczego oraz

0,106 dla tozyska podwdjnego.
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5. Podsumowanie

Glowny cel niniejszej pracy sktadat si¢ z dwdch czesci: przygotowania w peini metalowych
sond pomiarowych do mikroskopow sil atomowych oraz wykorzystanie ich w innowacyjnych
badaniach tribologicznych. Oba cele zostaly w pelni zrealizowane. Opracowano zaréwno
metode wytwarzania metalowych sond pomiarowych, jak i zrealizowano dwa innowacyjne
badania tribologiczne wykorzystujace wtasne sondy pomiarowe.

Metoda wytwarzania metalowych sond pomiarowych zostata opracowana na podstawie
obecnych w literaturze przedmiotu rozwiazan, a takze wlasnego doswiadczenia i mozliwosci
laboratoriow w IPPT PAN. Przeprowadzono teoretyczne obliczenia oczekiwanych parametrow
sond wykonanych z niklu, srebra i zlota. Nast¢pnie Szczegdlowo opisano wszystkie kroki
procesu wraz z napotkanymi problemami, a takze wprowadzonymi zmianami. Ostatecznie
wstepnie zaplanowany proces sktadajacy si¢ z 7 krokow zostal rozbudowany do 13 krokow.
Dzigki temu poprawiono jako$¢ uzyskiwanych sond. Zwigkszenie liczby krokow nie wydtuzyto
znacznie samego procesu, a jedynie zwickszyto zaangazowanie wykonawcy.

Przeprowadzono testy metalowych sond wytworzonych za pomoca opracowanej metody.
Sprawdzono zaroéwno ich parametry mechaniczne takie jak sztywno$¢ i1 czgstotliwosé
rezonansows, jak i ich wilasciwosci uzytkowe — moc promienia lasera odbitego od belki,
tatwo$¢ przenoszenia peseta. Na podstawie otrzymanych rezultatow potwierdzono, ze sondy
metalowe wytwarzane opracowang metoda moga by¢ stosowane jako zamiennik typowych
sond krzemowych. Sondy wykonane z niklu charakteryzowaty si¢ najlepszymi parametrami,
a takze proces ich wytwarzania byl najbardziej powtarzalny. Wytwarzanie sond ze srebra
okazalo si¢ bardziej problematyczne — proces osadzania galwanicznego byt mniej powtarzalny
1 chropowata powierzchnia osadzonej warstwy wymusita stosowanie dodatkowego kroku
polerowania. Na podstawie otrzymywanych rezultatow wstepnych badan zrezygnowano
z wytwarzania sond ze ztota — ich teoretyczne parametry odbiegaly od oczekiwanych,
a dodatkowo trudnos$ci w otrzymaniu sond wysokiej jakosci sprawily, ze dalsze kontynuowanie
tego kierunku uznano za niekorzystne.

Stosujac sondy wytworzone opracowang metoda mozliwe byto przeprowadzenie badania
wspotczynnika tarcia §lizgowego w parach tracych sktadajacych si¢ z warstw super twardych
materialdéw oraz kulek ze zrdéznicowanych materiatlow. Badane warstwy wykonane byly
Z nastepujacych materiatow: weglik cyrkonu (ZrC), weglik tytanu (TiC), borek wolframu (WB)
i borek weglika tytanu (TiWB). Przeciwprobkami (ostrzami sond AFM) byty kulki o $rednicy
50 um wykonane z nastgpujacych materiatdéw: szkto sodowe, szkta borokrzemowe, tytanian
baru, tytanu i cyrkonia. Sumarycznie zbadano 30 r6znych par tragcych (45 uwzgledniajgc probki
o innej chropowatosci powierzchni). Obcigzenia stosowane w badaniach siegaty 2 mN, a wiec
znacznie wykraczaty poza mozliwosci tradycyjnych sond pomiarowych w mikroskopach sit
atomowych. Przeprowadzono szczegétowa analizg¢ otrzymanych danych uwzgledniajac

parametry takie jak chropowatos$¢ podtoza, twardo$¢ i modut Younga materiatow warstw oraz
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kulek. Otrzymane rezultaty zestawiono z wynikami opublikowanymi przez innych badaczy.
Ogodlnie wspodtezynniki tarcia zawieraly si¢ w zakresie 0,1-1,9, przy czym najnizszg wartoscia
charakteryzowala si¢ para tytanian baru — ZrC (S25), a najwyzsza para tytan — ZrC (L35).
Najnizszy $redni wspolczynnik tarcia uzyskano dla kulek wykonanych z tytanianu baru oraz ze
szkta borokrzemowego. Najnizszy $redni wspolczynnik tarcia uzyskano dla warstwy
wykonanej z ZrC (S65).

Przeprowadzone badania oporéw ruchu w mikrotozysku kulkowym byto przyktadem
niestandardowego zastosowania mikroskopu sit atomowych, a takze wykorzystania
metalowych sond do znacznego zwigkszenia mozliwosci AFM. Wykonano badania oporow
ruchu w miniaturowym tozysku wzdluznym o $rednicy zewngtrznej 900 um oraz o elementach
tocznych o $rednicy 100 pm. Wykonano specjalng metalowa sondg, do ktorej przyklejono kulke
o srednicy 300 um jako ostrze pomiarowe. Dzigki wysokiej czutosci AFM mozliwy byt
bezposredni pomiar momentu hamowania w tozysku, podczas gdy zazwyczaj pomiary takie
wykonuje si¢ posrednio na podstawie obserwacji optycznych. Zmierzony moment hamowania
w tozyskach wynosit od 8,2 do 80 nNm, a obliczony uproszczony wspotczynnik tarcia wynosit
od 0,055 do 0,106. Warto$¢ ta uwzglednia wszystkie opory wystepujace w tozysku i wynikajace
na przyktad z niedoskonatego montazu.

Badania opisane w rozprawie s3 jedynie przykladem potencjalnych zastosowan
metalowych sond pomiarowych. Badania te mozna kontynuowaé w przysztosci zarowno pod
katem wytwarzania sond pomiarowych, jak i wykonywania innowacyjnych badan. Jednym
z elementow dalszego rozwoju metody wytwarzania moze by¢ zastosowanie innych
materiatow na sondy, na przyktad ztota, chromu, kobaltu. Zakres badania tarcia $lizgowego
mozna rozszerzy¢ miedzy innym przez wykonanie wigkszej liczby sond pomiarowych
I wykonanie badan w jeszcze szerszym zakresie obcigzenia normalnego. Zaletg opracowanych
metalowych sond jest mozliwos$¢ ich dostosowywania do kolejnych innowacyjnych badan,
ktore do tej pory niemozliwe byly do wykonania za pomoca mikroskopdéw sit atomowych.
Innym kierunkiem rozwoju dla metalowych sond sg roéwniez pomiary wlasciwosci
elektrycznych i magnetycznych, ktore wykraczalty poza zakres tej pracy.

Badania przeprowadzone w ramach niniejszej rozprawy potwierdzily teze postawiong na
jej poczatku. Metalowe sondy pomiarowe do AFM pozwolity na otrzymanie sond o bardzo
szerokim zakresie sztywnosci — od 2 N/m do 4000 N/m. Jednoczesnie sondy te posiadaly
wymiary zblizone do typowych sond krzemowych, a wigc moga by¢ stosowane zamiennie
Z nimi. Przeprowadzone badania pokazaty tez ich przydatno$¢ metalowych sond do pomiaréw
tribologicznych. Wykonano badania tarcia z obcigzeniem normalnym w zakresie od 10 uN do
2 mN. Wykorzystanie AFM do pomiaréw z obcigzeniem normalnym powyzej 1 mN byto do
tej pory bardzo rzadko przedstawiane w literaturze naukowe;j.
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