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Streszczenie

Mi kroskopi a si g at omowych j est j ednN z
pomi arowych do analizy pr-bek w mikroskal.
mi kroskop:-w @FMis&ktuppmowyclsi i na poszerzeni u
pomi ar -w tri balcegigcd mpdSk.i Wod kNtem @estmi ar
to nierozerwal ni e zrozwdlizsand @omiarowkch. rParametrynsonfi c i N

bezpoSrednio wpgywajN na moUliwe do przerg
uzyskiwanych danychSt Nd teU zainteresowanie rozwoj el
Celem pracy bygo wykonanie innowacyjnych pc

specjalnych sond pomiarowych do AFM pozwal a
W rozprawie zaprezentowano cagy proces pr
od przegl Ndu komercyjnych sond dostfipnych n
wytwarzania sond pomiarowych. Nastnpni e ze
ck®wicie metal owych sond pomiarowych opier
tanich technologii i fotolitografii, galwanicznego osadzania, chemicznego trawienia.
Przedstawiono badani a prowadzone nad posz
rozwi Neamaei & prac i wy nZ &kparj eNzceen tzo wainooh rz mvina
proces wytwarzaniarazwy t wor zone zsandjiwgkopamec® ni kIl u,
Pierwszymi innowacyjnymi badaniapd o kt - rych wykorzystano
pomi ar wsp-gczynni ka tar-tcwar doyocnh nmatye rwiaa -t
zr - Unorodnych materiag-w. Obci NUenimN abpr mal
zbl i Uyl sifi do parametr -iwwaw sd ovc eplrozveycn wz a ¢
wmi ni aturowych goUyskach tocznych. Koni ecz
wysokiej sztywnoSci powyUej 10 O0zZprdpénowany®@ondy
procesemwytwaz ani a pozwol i gy na osi Ngnificie tej
kul ek jako ostrzy pomiarowyolhstBadaNeywar mt
wnglik cyrkonu (Zr C), wnglik tekwagui kai Cyt
(Ti wWB) . Przeci wpr - bkami (ostrzaminphsbyigw No b

materiag-w: szkgo sodowe, szkga borokrzemow
Drugi mi i nnowacyj nymi badani ami byg pomi ¢
tocznym. Koniecze b yo gprzeprowadzenigpomiau w o0 sSt at ecznej konfi

w czasie jego pracMi a@noeSr edni c i 0, @nitooary mi  ebl ye@fernétd h k ¢ vy
100 Om. Do pomiaru wykorgymad anioe |[AfFiMe wyyptove @

oduUe | sztywnoSci nor mal n,ej wy k origsyksi¢aljs tNE svi o
wrozprawie metodn wytwarzani a. Ma nadyted age m r
wymiary, aby umoUl i wil przyldnmeijjearkioe olsulrikzia @ o3mi

Ot rzymane wyrnzeka n abl a dzao@stawionp z godobngnki badaniami
przedstawionymi w literaturze naukowej. Przedstawiono w nwinieskl z przeprowadzonych
badia&aprezentowano potencjalne kierunki ro






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 fieldhodltgical
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 datae He@@ 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 entieédylic measurement
probes was proposed, utilizing simple and -@&tctive technologies such as photolithography,
electroplating, and chemical etching. Research on individual steps of the process, the challenges
encountered and overcome, and the resylthodifications 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 layersof superar d mat eri als and 50 Om di an
materials. The normal load in these test was set at 1 mN to approxmaatenditions for the
intended applicatiah antrwear 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, aahitns 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 borélcarbide (TiWB). The countesamples (AFM probe tips) were
50 Om diameter balls made of materials such
titanium, and zirconia.

The second innovative study was the measurement of resistance to motion in a miniature

rolling bearing. For reliable results It
configuration while it was in operation. The bearing had a diameter of 0.9 rimralling
elements in the form of 100 Om diameter ba

probe with high normal stiffness and low torsional stiffness was used. A cuséol@ probe

meeting these requirements was fabricated using the manufaatugihgd presented in this

dissertation. Nickel was used as the probe material, and the cantilever was designed with large

di mensions to allow for the attachment of a
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 thduture development and continuation of this research.
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1. Wst np

Postnp naukowy w badaniach podstoawjenwych
urzNdze® pomi arowych i og-l nym rozwojem t ¢
Zar -wno badania podstawowej ak oiwada Nk @ma Ir sozze
badawcze pozwal aj N na prowadzeni e nowyc h,
Doskonadym przykgadem t @atomanydhezirmacBjnazyware mi
akronimem AFM od angielskiego Atomic Force Microscopei er ws z y mi kr os
at omowych zbuw @9baroky [1]7 aktoadr ozszer zeni e, doc
skaningowego mikroskopu tunelowega. P e wo d z N coas tibbghl M aprzzesuwaj |

pr-bce miaga pozwolil na poSrdedzegpstandamowst r n |
mi kroskop tunelowy nietbw® zddNGHy. kOt av § mt &
cagkowicie niezaleUnym urzNdzeniem o innym

MoUl i woSci mplomoskowew si g at omowyRolz wecagy
el ekt r o mpoptawiai @ihN gllo&chrazdepszeSoprogramowania przyspiesza pomiar
[ obr-bknadaowehtechnol ogi e wytwarzania poc
i ch moUZamwowro njaauk oiwcgr oducenci daunicz Mde e E
zastosowania howet r y by dIziamkailiFtde npuozwal a na pomiar
I nny mi t e c hni k apodostaje dardzoepddatnycna enfamyi i elostosoevan
indywidualnych potrzeb badaczlednyn z t aki ch ki erunk-w rozwoj
pomiar - w t-amkraskali. w nano

Ni niejsza praca przedstawia rozbudowi mol

metody wytwarzaniac a g k o mvatatowyeh sond pomiarowych wy soki ej, szt

at a kindavacyjne pomiary wykonarea i ¢ h. pomoc N

1.1.0g- 1 ne informacje o mikroskopi.| si g at
Mi kroskop si g jagadmomy czh njag sbtar dzi e uni

pomiarowychZnaj duj e z ast wbadanmiacipioa sz amw-owrya h, ,j ak i

d o b mechaficznychnp.t war 2o Simodu § s[B]y BadeEsotogicénych
(np.sztywnoSi4]), blaamdBe ment -w el (@kteppstiBlypobi
char akt er y z aoptycanychdnp.dopognaftasogzewek[6]). Wy ni ka t o zar
zmo Ul i woSci pomiarowych, rtzoldmnedk@Gbne zasadg Wy S C
dziagania AFM, k- Umompeagmwa$fieknawduUNast osow
Anal i zuj Nc ogAFMwiNr k Onis 6 krytyézlyphpo d sy s,t eknm--w e
znajduj N sin w kaUfy$sN urozNdzeniu tego typu
 elektronika pr zet war z ajiNzcar - ssweh adjop wani a ur zNdz
i odczytywania danych
Tssolik rnarpy-bkgm moUliwe jest wykonanie
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fukgad zadawani @ upgadmipeooszawazeadE Ncy na przes
powi er zclsrniosprwalmlki ,j est przemieszczanie zar
pomiarowej lub obu,

fsystem det ekcjiin apjocyzoilScnii eaj ssothodsyowana, j est f
na kt-rN pada promie® |l asera odbity od son
fukgad wzbudzainuineo Udri gnei @B j $exkyutafioweni ar y

 sonda pomiarowad ¢ zASi wchodzNca w bezpoSredni ko

el ement zuUywalny i wymienny

Rysunekl przedstawigpowszechnist o sowany ukgad mi klesbte kopu s
ukgadstzoli kiemmo&! pwoBkinN przemieszczania w ¢

det ekacolUeni a sondy pomiarowej

system detekcji potozenia sondy
(laser i fotodioda czterosekcyjna)

dane

sonda E
pomiarowa

A

elektronika komputer

stolik na probke z ukfadem
zadawania przemieszczen

Rysunekl. Schemat mi krohskopu si g at omowyc
Opracowani e wg@kne na podstawi e

Elektronikapr zet war zaj Nca sygnadgy dziaga dwuki er
urzNdzeniem przeazl eulyatkklbewnm& aodczytywanie da
KluczowN rol A odgr ywa( nwozl yt wamiye rrzwamhachisctényzn oawyg .
lock-in), kt-ry pozwalsy gmeyjalidiidweapovanieFM, nawet
ma wartoSi zoWa@GogMsdorsawmineU obecno@Bdy pntl i
sterowani u pr zemi & szasieslamwanimpowitriciiniautizyetsprk i

w stagyimoddaliai prs-omkdia juegglenlai si i do g-ry i pr z
sin do dogwtr ZPpoawadid $iogn pomi fdznynimelzued N i pr
z mi angiiansondy d zi n ki czemu system detekcji pr ze

w optymalnym i liniowym zakresie pomiar@statnim zadaniem elektroniki mikroskopu jest
12



przekazywani e danych do Kkomputer a, gdzi e

zuUyt kowni kiem, a przede wszystkim na wizua

Stolik nmieprjéti obowi NzkowN c¢czinSci N ws
atomowych Rozwi Nzania ze stolikiem, a takUe b
Roz wi Nz astolikad alj eNz wi Ak £ON dowoaedyi aru i ksztag

Wbudowany stollko gr ani cza rozmiary bpdajnglctha nptro-nb e
swobpdznity projekcie ukgadu zadawania przemie
Ukgad zadawaninoUporemiebwrnae@icloinldiNgandn e
jest jedyniewz gl ndne przemieszczanie sin sondy w

skanowaniUk gmad- lWhkeimgowrazindne znaczenie, wpgyw
moUl i woSci konkiOgt hedge w@zkdzidrnsiagacMani e st o
jest trudniejsze, ze wzglndu na wifnkszN mas

przemieszczaniusondf.a j ¢ z i Sc i e jelensentpperovlekinyeznes Na k o poz wa

na uzyskiwanie przemieszcze@ nawet poni Ue|j
System detekcji przemieszczenia sondy mus

sondy. Stosowane s N7],nalUn®N oddon enirctz:wi Nzani a
1 efekt tunelowy T czyli w pewnym sensie zastosowanie mikroskopu tunelowego,
hi storyczni e pipezwalesnzbardze mecymyijniiamaarny,iale pelka
sondy musi bylPepmizewowy ddainegp e ugi Aci a
 interferometria optyczna skupbna wi NizSkwi aotdgbai j a s i sondyp d b e
anastnpnie w skompli kowanym ukgadzie opt
odbitegozp i er wot nMNo miiaNrz kwly g Nczni e ugificia nor
 czunk poj ecowp Sponad ubmeileksNkczony | est czujn
wukgdadzie tym belka staje sifn jednN z
mierzy zmi awit pmj e nineadzieg podstawie wyl.i
i ugi fn.ciRomiedrkiwygNcznje ugifcia normaln
 sensory piezorezystywriepi ezor ezystory wbudowane sN \
Pod wpgywem wugincia bel kjco mierzoeenjéstaprzezi n i
el ektroni kiNammickm®&ck ®egu.mi er zone -dj §9t jaé «
moUl i wy jest r-wnieU pomiar skrifcenia.
wmi kroskopach dost os owawmewrhNtdroz ukomd ray wm
elektronowego.
1 fotodioda czterosekcyii od bel ki sondy pomiarowe]j od |
przez ukgad optyczny ki erowana j est n
czterosekeyjnz o Uona | est ,aprczzyt ereewthr aclzniySw i p o §
| asera pada na jo&Swi Ekad@NcjWwdpadk bavioe kt r

mierzy mapangicmiuvvdzy poszczeg:-lnymi | wiar
neutralnym jesterowalU g i i ¢ i emisniamady oelplemkiilasera na fotodiodzie
izmi anfi napificia na poszczeg-lnych [ wiart
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wysokiej precyzji pomiar i ni ski ej ceny |jest to najpow
WAFM. Naj wi ifkszN wadN tteg,o Ueozwi 8zamwilaa| got
wmi kroskopach dziagaj Ncych w pr-Uni. Laser
jeUeli ma magNwmobostwprpewpdtiemderatury. Po\
wystarczaj Nco szybkonS§i adzey bwk op ru-lBbngiaa buesl zkkao d
zar - wno na pomi ayj akgiin csika nncoeernmaal mheocaw nego b
Ukgad wzbudzania dr ga& s omtdybachmezioatdktowgehy | e st
oraz wW kontakcie prjeseto mavgaypympi eNagkbem&Soi ejpozyv
wprowadzenie sondy w drgania rezonansdve.u gi m st osowanym rozwi Nzal
fototermiczna w  kdtr-graenji a wy wdZiywkine wysKor zystaniu r
termicznej belkisondyfNa beob kdy, tpoldstapezy ppedjpa skupiona wi
ostosunkowo .de8lej omacynodul owana z wysokN cz
rozgr z e wavierzcanibseil rk i , jej pmomiasunwikonsekwencji drganidRzadziej
stosowanym r ozbwdowhrie sondg ma ramiersutminiaturowego kwarcowego
kamertoni sondy takie nazywane sN samowzbudnymi
KaUdy z podzespod -w AFM | est Kkl uczowy do | ¢
zasguguje sonda pomiarowa. Jest to jedyny el
zbadanN pr-bkN. To od parametr - w wgkonaywp zal eUy
pomiaru. Ponadto jest to jedynpodsystemnakt - ry ulkdgd&pywni k AFM ma w
Dokgadny opis sond pomi arrooawd/zlialidparrBAe dst awi ony
W pracach nad rozprawN wykorzystywany bygd
(Nanosurf, Szwajcaria). Jest to urzNdzenie be
sonda pomiar owa, a dr g aoeleraentesno n@e/t evkzch vad zjaenje u
prowadzona jest przez syst enesttajasdearzoajpprdziej f ot od
powszechnych konstrukapikroskopu.
Wyr -Unia sifi trzy gg[flwne tryby pomiaru w AF]
 tryb kontaktovy i ostrze sondy pozostaj eadarmncN Ngmgy bk
Pozwala na pomiar topografii powierzchhie Ue |l i mi kr oskop wyposaUo
skrincenia legkki towmo®Uiwomiar si gy tarcia
9 tryb z kontaktem przerywanymi belka sondy wprowadzona jest drgania
oczfiistotliwoSci zbl i Uonej Sbodapjzenjieszcamii st ot | i
jest w stagej odl eggdoScastordz ep opvd reir &rcchwid  vpa
wkontakt z pr-bkN Mo @lziawyaej-ahsntpa &mponigrodS-r ea.n i

topografidi powi er zc hsndn dpyr - b kjaé dpgrosesheeimdt y St
oddziaguj Ncykh -n@a eoowwAdzN do zmiemmy w f a
wy kryl moUna znmiranmetwadckh kipolwi @r zchni pr -t
a w konsekwencji wyrkrtydi zmiraynly tman ejré satjude |

kont akt owe go z,jkidaostza pprhisrowegd.rylbténipo angielsku
nazywany jest Atapping modeo

14



1 tryb bezkontaktowyi belka sondy wprowadzona jeet dr gani a o0 cznNnst
zbl i Uonej do jej cznstotliwoSci rezonan
odl eggoSci od powier zchepni ep rd ostkygkyaigpoa.yi a b
pr-bkN a sondN wpgdywajd\r giaaEsz mirarrza j aNepl iptr
elektronika mikroskopu pozwala na wykry e nawe't ekstremal ni
a w konsekwencji na pomiar nawet oddzi adg
[ ostrzem. Dzeinn kci h atreankut etrryyzbuj e si n naj wi
ipozwalana obr azowani e nawet pojedynczych mc
KaUdygg zlopisaepchpowy Uej tryb-w pdsmodyfidagji Tei el e
bardzi ej zaawansowane weluy b { nppaorizaweg trarj bNe kn.a | x
wgaSci woSci (mezxthyamn c&in,y ceekidezdychYroamygsatpraean o S
wy j Smagmelycznych Ni emkichd 0 ed zi agani a wymagaj N spec
sondy pomiarowefNa pr spkdagd pr zewodz Ncej l ub sondy n
Ni ekt -re tursyNbyopmdmindrowane i stosowane t°
producentaPr zy k g ad e nz ymsokCuej Nocyyl ,na duUej po,prybl ar no
Apeak force tappingo op d91@).nlesotw amodyfikager tymiz  f i
zkontaktem przerywanym. Podczas kaUdego ko
zbli Uania. Metoda ta wymaga bardzo szybki ej
na uzyskiwanie informacj.i O parametrach me.
irozdzi elSona@d%amiN.zal ecany mi do wuUycia sN
czistotliwoSIi rezonansowN co najmniej 60 kb
Z punktu widzenia niniejszej rozprawy istotny jest jeszcze jedgnos - b pomi ar u
punktowe wyznaczani e kr zdistaye turnezVB tyrh §pasotiea ( z
pomiaru sonda nie jest przesuwamez g | ng@aewn er zc hnia pjre-doyknii e z
i odsuwana od powierzchniosi e X oraz Y nie pracuj N, wykoc
Pomi ar zaczyna sin od sondy wW znacznej odlI
zbliUana jest po opowkerizchwmi pr-bkinyr wdh dw
osi Ngnifncia zadanego ugifncia posuszgsyidim og may n
oddalas i ipoowdi er zchni aU doUpwyskama ploczWw& owalgeC
od sigy pozwala na wyznaczenisezppwam$ei , wm
Younga. Pozwala takUe na pomiar si gy adhezj
j est mwprocesieddlbrowania sond pomiarowyicdH o k §adny o0p252. w r oz
Rysunek. przedstawia typowN sondi pomiarowN

el ementy: podstawn, belkn, ostrze (nazywane
Podstawa jest najwifikszN c¢czinSci N sondy.
mani pul owania sondN. Jej wy mi ary pozwal aj |

Podstawa | est umi eszczana w uchwycie mikro
elektrycznemi kr oskopem. Zdecydowana wistaddadowyéh s o
wymiarach3,4 x 1,6 x 0,3mnf d @ ox3& r o kxg 8iu h.o S|
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podstawa

Rysunek2. Typowa sonda pomiarowa.
Opracowanie wg#éflsne na podstawie

Belka jest kluczowadla p ar a meutUry t ik d wyrechU | gomiardvgchsondy.
Wi fikszoSI sond posi &dapupko sit okiNd meni lael klyt k
charakteryzuje sin dwomaztiywhnotSreymis togiakiame$ r
rezonansoM Szt y wn o Swy rbaell akniawpwg yNvam gornalll  z j ak N mo Un

oddzi agywal na pr -Poakrfna metaz @seine zpaovmiearau .si A w
2%N/mdl a wi nksZoBst otsloindo Sok rreeSlosnamsowdat noSi
p o mi alrezkemtaktowychoraz zk ont aktem przerywanym i wpgy\

osi Ngnifncia szybkoSPaskaebwanhiea pawieracnii. w
330kHzdl a wi nkszoSci sond.

Ostrze jest jedynym elementeknt - ry wchodzi w interadocjn z b
geometriizal ecly sjtaokSocSiI i Zaokad&Ei z2é wizew Sdstproma ap «
jak najmniejsze t ak aby wuzyskal jak nafwandaktz&rydoj a
podaj Nc pr omi e & ziadakondlkrderaowych jesk mmkies odd kn do
20nm.Og - Il ny ksztagtwmEiw zrea retwenziyellly smeayp. Ostr ze v
st oUknaawet jeUeli bndzi e b anmadobrazowasigowievzchnia k o GEc z 0
mi fndzy dwoma Scianami, na co pozwol i ostrze z

Pods u moivwypgwhlsonda pomiarowa tsonda wykonana z krzemu o podstawie
34x 16 x 0,3 mmzpr os tNodkNpomiarowN z krzemowymostrzm pomiarowym
opromieniu zaokr Ngl enia ko@c: - wki mni ejszym ni |

1.1.1.R- Un e rsond pomiprewychna rynku

Powy Uej opi sapar amd tkroy ogonrd d ei ich ksztagt.
pomiarowegovy magane sN nWeesaeacizergekspBtdne sondy nie
dopomi ar-w parametr - -w i(hay)pagiviothitUeljkprizepesd ras
kr -t kN c h aondpkrtzeerzynsatcyzkoinych do r - Unych pomiar - v

Do pomiar-w w trnyajicez ilSan teg k tsat wgsdzovraskieg s N s o
sztywnolBzxiindigat edw zi aguj Nca na pr-bki jest zm
minimalizuje jej uszkodzeniaSzt y wno Si stosowanych sond Zawi
0,1-03N/m.W pogNczeniu z niskN sztywnoSci N sondy
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rezonamkow@dkdz5zczeg:- 1 nym przypadki @omiat r ybu
sigy boazkhenkr efTeine poimwurt aiei at warza Uadny
co do sondy pomiarowej

Tryby z kontaktem przerywanym i bezkontaktowep i er aj N si A na wpr c

wdrganiao cznstotl i woSci bl i ski ejCzcizsitsottoltilwowsol S
wi ic kluczowym parametrem oNapoarhN8gmejsostdy
sondyoc zfistotl i woSci 75 kHz przy sztywnoSci 3

sztywnoSciWi ARszNd mszt ywn ®izwakaomanspwmi ar y
szybkoSci N[125 K ah e W adooBhlr otwea dnadz@gawzsup opul ar no S
sondobar dzo wysoki e] sztywnoSci w zakresie od
sonds N bardiobchrdgugeSi wyndsi czhisto poni Uej

Pomi ar paramet wywaegliektabbyc msmoywadm przewodzi
Wynikaz tego koniecznoSi stosowania dodat kow
z ostrzem pomiarowyniT a k N dodat kowN \stanovs stop platymyazjirgdeni, Sc i e
ale ze wzglfnidu na jego niskN odpornoSiy na =z
i domieszkowany diament lub krzemek platydye dnocze Sni e nsuasm nbiykir
wyposaUony w odpowi ednisonsifiy ki ed le&kkPomignd & e
wzal eUnoSci od badanego parametru nakibez odby
kontaktu (KPFM - Kelvin Probe Force Microscopy. St Nd wi nc sondy
el ektrycznych wykonywane sN w wielu wersjac

Pomiaup ar amet r - w nakicen wjce nyicth w tiybkeUbby
jedynie siga magnetydrmaatddaijagyBageanar o
sin w trybie kontaktowym | ub kontaktu przer
St Nd wide pomidygr -w magnetycznych musgsmzégopozw

wynika ich cziastotliwoSIi rezon®&msiadwatak.i e75
b y pokryte po stronie z ostrzend o dat kowN ci enkN gnatycanegasN ma
NajcznSciej jest to stop kobaltu i chr omu.

Tak jak opisano powyUej wiele sond od st
war st wami r-UOnych materiag- w, aby mtakia | i
war st wami wi NUN sifi pewne wady. Przede wszy
(ok. 25 nm) =zawsze zwinkszaj N pni mMiBe @& 2z ao
zpogorszeniem zdobhkRoB¢i spadgzi dednegzeSni e
co prowadzi do dal szego zwiadkbizeagi @ampec oans @ n

cagkowitego znikninfncia wawystavwgyantya hk gi8fabc b s
Drugim rodzajem warstw stosowanym na sond:
pomiarowej Ma t o na celu poprawn iodwz mad canipamimg e
otrzymywanego na fotodiodzitla j ¢ z i Sc i e jmast teor snegwisamiyionk i refl e
sN zgoto i alumini um.
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Sondy pomi arowe maj N r-wnieU baypoweastrzgr - Uni c
ma ksztagt ni esymepbdgt amwe je pibil a Osirdeetpkie d o ror
umi eszczone jkeisltkat#zi asanBScing kbelki pemiarowey od Kk«
ZakoEzengoe dsytproovee pomi arowego charakteryzuj e
poni UepetidakmowbesnhwSbpi sanych powyUej zwifiksz
Dostfipne sN r-wnied pedotmkepomowamieUsjon2ynm.

Prromi e @ z akock@EcN-gwkeinz a decyduj e o, zdeod nnaokS cd u Cry
wpgyw na otrzymywane obr azyl4mBa crz-ewgnil enll eo gg-dlyn yb
pr-bka charakteryzuje sin dulbymipr zdyikajlememi wys
SN mikroukgdady é€Fké&kd i mmelthea ndkaki giapnig, t soada i
pomiarowa zamiast ot y k al powi erzchnin ko@&cdokNkaskrawi
stopnia bokiem ostrzazamiast uzyskania st r e j krawndzi naiobragie¢ onowej
otrzymamy pocdlyyloowaN s nidantfma r - wni eU niesymetr
bAdN zniewk ssrztUnfycosppos-b w zal eBhoSonekdskeerolk:
ostrza wzgl nde iz ajgeapmeaatvyte ak @ejSey walUny par amet
Parametr ten zmienia sifn albo dokonuj Nc zmian
bardziej snmukde kupNbozwykge ostrze. NajcznSc
wi NzkN jon-w |lub osadzanie wiNzkN jon-w |lub e

Zaznaczyl teU naleUy, Ue ickpasmmeyyys Ndabarncpone:
duUN ni eBawrna®c imh.gbee | veykmipaornyi ar owpelz ws gt adniag N
ni eczumlana gr ubo®m)i jbeesitkiw (tnepj. slkali bardzo du
St Nd kaUdani dnabmparametr-w w procesie wytwar
|l osowymi przekgada sifi na znaczNcRarametfni cfn w
podawangp owy Uej, a takUe prezentowane przez proddu
jedyniepr zy bl i Uone. Sondy jednego typu, zakupion
tych oczekiwanych owWyjNokwem-shN sBomwdy - -ghar akt
producentd i ch parametry sN konkreeqiife tzomizrdolde . w)
cenN pojedg.ynczej son

Azot ek kKr zemu t o drugi powszechni e stosow
stosowanego procesu produkcji sondy te charak
charakterystycznN cechN jesKsetwjtetlebelwanws!
skriitnN bel kibelwipposnewh ptoidwo bsh@|j szt.PorwamnSci nor
r-wnielUO na gat we odr - Un iPrazinee parametry mechasimmed kr z
azotku krzemw r az ks zstoangdty bteel kd h ar ankstosenkyezanu jsN t s/iwin 0 IS

normalnej i czist@alkchowdq¢iNSi spomaviiegwelj . N/ m ¢

czhnstotl i woSi rezonansowN okodo 70 kHz. Taki

wykorzystywane sN [flo bada® biologicznych
Czni@il kroskop-w i sond pomiarowych dodat kowc

rozwi Nzanie ugatwiajNce r-wne umieszawani e SO0
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podstawie posiada specjalne rowki, a uchwyt dopasowages t aj Nce struktury
Podczas umieszczania sondy w uchwycie struktury te dopagoN si i do si ebi e
bel ka pomiarowa sondy | est Zzawsze wW tym
odpowiednie ustawienie lasera na belce.

1.1.2. Wytwarzanie typowych sond pomiarowych

Typowe sondy pomiarowe do mikroskop-w si
stosowanymi w s z er ok oelektraniczinymylenmatogiisesmyabyche  mi
og-lnie w tej cznSci R-plmre mytmdienia,joshdzadig, i e s i
domieszkowaniklejeniaPoni Uej zami eszczono opis proces
z krzemuiazotkukrzemu Spendwbpak N rol i. P gak prodekowarsez e p
sN najcznSciej wykorzystypywareasdawdy porkiardn
stosowanychr - w n doewytwarzania nietypowych sond a  doavkytwarzania sond
metalowyctb fd Ncych tematem niniejszej rozprawy

Do wytwarzania w skali mikro kluczowa jest technologia fotolitogra@iig - | ni e r z
bi or Nc sguUy onkturzdatorerysttnwa pp@8fod@kstry te nas
jako formy dl a .Hookzgsi ngahcphdciesj wnazyjestany s
tomat ekti afjy pod wpgdywem promieni owmieniaswd naj c
strukutuwair dza sin | ub osgabi a.

Rysunel3. przedstawia schemm@r ocesu f ot ol i tografi.i podzi
przykgapr okiekskuwwr e wykorzystuj N re8yRdnijUaeko
szczeg-gowy opis kaUdego z nich.

Krok numer 1 na rysunkprzedstawiac z y s t e . Noaoj dcgzoii(Bec i e j w mi kr
stosuje sif monOkayemaj i 0zwyt kprzieen. pokiryty
cznsto t| e nzhseremetalamiz e mu

Krok numer 2 na rysunku przedstawia podgo
sN pgynmaeeUy je winc wylabzpaUyoddoUe, wae
NajcznSci e]j stosowane do tego sN powlekac:
wprowadzane jest w ruch obrotowy wok-g§g wgas
rezystupo cagdej powierzaohmiucpodgohadmaatak U®o
rozmiar u podgdgoUa | zastosowania nal eUOy zZ a
wszystkim priaidkoSi obrotowN i czas wirowani

Krok numer 3 na rysunku przedstawpi@rwsze wygrzewanie rezystu kt - r e pr owa
jego wstfiipneBodzi evlao dy ej & slarezysiu negatywewegod diaS c i
rezystu pozytywowegddl a obu mestyrspgujwe odparowani e r 02zZ|
co prowadzi do | ego.Jazakedystnegayewvgwy edtywa ed g @ sit &
pozostaje wraUl i wy na dzi agani eutrwazrpduzsaz c g
cagkowicie i staje sin odporny na dziagani e
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Krok numer4 na rysunku przedstawia a Swi ertelzayrsit eu ulBafidlewyi.e m
Podzi el ony | eisdta reayatu negaiyveowegai ill& redystu pozytywowego. Na
rysunkuwzwiradli maskn, kt - r ar ebzlyoskin az8ovsSepkdac Gy t a
wpoUNdanychRemygtscmedat ywowy utwardza sifn pod
Dodat kowa ener gi a dostarczona przeRezysBwi at §o
pozytywowy st aj e sin rozpuszczal nyEnewiadosta@zonaet | ony c
promieniowaniem prowadzi do zmian strukturzechemiczmej, co zmienia podat
rozpuszczalniki.

Krok numer5 na rysunku przedstawiaa r st wy p o Nuag SwineStclieernji wp.ot r z e
tutaj kolejny krok wygrzewania rezystlozwala to ngegoostateczne utwardzenie

Krok numer 6 na rysunku przedstawipodJoUa po wywodaniu rezy
najcznSciej realizowane jest przez kNpiel w
odpowiednie obszary rezystObszary nienaSwietlone dla rezys
naSwietlone dla rezystu pozytywowego.

Grafikanumer ok azuj e r ezul t. &rafika nuraend pekaiuje requltad § o U a
osadzanigjalwanicznegoGrafika nume® pokazuje rezultat osadzamaprzez napylanie.

Powykonanie apl anowanych proces-w warstwn rezyst.

Rezysty pozytywowe i negatywowe poza opi san)
sifn jeszcze kiublypytmaolsyawiakg rgaldmi ce te nie sN
widzenia tej rozprawy.
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Rysunek3. Schemat procesu fotolitografii.
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sy W v

Opracowani e wg#éSne na

Rysunek 4. Przedstawia typowy proces
wytwarzania sondy z czystego krzemu
podzielony na 8 Kkrok:-w. Po
opis kaUdego z nich.

Krok numer 1 tiwafetzyste p
monokrystalicznegé&rzemu o orientacji (100)

Kr ok numer 2nat oktpodygm Ue

obustronnie wytworzam war st wn tl enki
krzemu.

Krok numer 3 topodgoade kt - rym
met odN fotolitografi.i wy t
dol nej stroni e, wmastmwini e
tl enku, anizatrepswo rwptnaviicmo
krzem Prowadzi to do powstania g - | nego

gabarytu podstawy sondyo trawienia krzemu

najcziSciej stosuje sifn wo
Krok numer 4to p o d gpo fotelitografii

itrawieniu na w-wyreijk s tkto-nr

wyt wor zony zostag og-lny
pomiarowej.

Krok numer 5t o podgoUe po ko
fotolitografidi i anizotrop
doprowadzi go do powst an

pomiarowego.Tr awi eni e to prowadz
d g @ @ Ubchronny fragment tlenku krzemu
odpadnie

Krok numer 6tonagoUeni e ochron
warstw tl enku azotkwrkmu , a t
wcel u ochrony ksztagtu b
w kolejnychkrokach

Krok numer 7 to kolejne chemiczne
trawienie tylnej strony. W tym kroku uzyskuje
si N ost at ek pomparokes zt agt

Rysuneld. Proces wytwarzania sond krzemowych.
podstawi e



Krok numer 8 to usunifncie zbiAndnych juU wa
pomi ar owe , kt -re aoice NKJi mN giNagMd Xkameéfla z p
krzemowego, z kt-rego zostagy wykonane.

W procesie wytwarzania sond krzemowykhs zt a gt s o n dvykoraystuls k uj e
jedynie procey ubytkonei us uwani s ¢ Mici anyUpmatost iaamd.e &szt al
bel ki [ ostrza. Wszel ki e wykorzystane tec
wytworzenie warstw ochronnych

Drugim naj czni Smwateqr i sagudspomiaawyg jest azotek krzemu
Rysunekbpr zedstawia og-l ny schzmaedpiragemuna chi

Krok 1 narysunka o ¢ z y s ti mongkoyslafjcany wafel krzemowy.

Wkroku2na obu stronach wafla wytwarza sin o0:¢

W kroku 3 wykonu,jeasnastffog il ekizemg,aal blyni e
ods gmigjscalw  k t proywsh anN ostrza pomiarowe.

Krok 4 to anizotropowe trawienie krzenflr owadzi do powstania w
zaggnbie® w ksztagcie odwrs -Normenmaij, pktr-armé dy
wypegni one mauzyskanisaogtynponvarooyehla koni ec usuwa S
niepotrzebtj uU war st wih ochronnego tlenku krzemu.

W kroku 5 hoduje sin na g-rnej powi er zc

wprocesie wzrostu delikatnie zmienia ksztag
kszt[@jt uednoczeSnie stanowiczghi kta-arkaNwaé d podi
docel owN warstwi od podgoUa. Warstwy poSwi
procesu lub juU na jego koniec, dzi nki CZe¢
Nastfipnie osadza sifn na cag@Gjupo®i erej hwmar sv
gruboSiI przyszgych bel ek pomi arowych. Az
wpoprzednimk r ok u f ormy na ostrza pomiarowe. Ost

MateremdgnajcznSciej osadza sifi metodN CVD
osadzare chemiczne z fazy gazowej).

Krok 6 to najpierw fotolitografia, kt -ra
trawienie azotku krzemu, tak aby otrzymal
usuwany, pozostaj N jedynie fragmendwysonstv ks z
Jednak jako, Ue caga warstwa ma takN samN
podstaw o gruboSci pozwal aj Ncej na ich swob

Podstawy sond z azotku krzemua j ¢ zwiyStcweaerjza i Wysekbsekgadp
mechani cznej, na przykgad borokrzemowego. S
sifi tak, aby wuzyskal W gkrubknwy 7k sszztkalgan Np opdisytta
krzemowym waflu tak, aby przygotowany upr ze
podstaw z azotku Kkrzemu. Nastnpnie przepr ¢
wprocesie anodowego gNczenia. Poadnevpd ymwapmi ™
materiagdgy gNczN sifn ze sobN bez obecnoSci C
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W kroku nr 8 frezuje sifn szkgo tak, aby uzy:

Rysunekb. Wytwarzanie sond z azotku krzemu.
Opracowani e wgéldlne na podstawi e

Krok nu me r 9 to usunifncie zbnAndnego juU tlenk

krzemowego poddoUa. W konsekwencji uzyskuje s
krzemu pokrywana | est dodat kowo, alwgr sztawple wn g 6t
moUl i woSIi odbicia Swiatga |l asera w typowych A
belki i podstawy, jak pokazano kwoku 1l O . Jednak stosuje sifn r-wni
tylko na fragmencie bel ki. Czasem ipwdeluy wa si I
umoJl i wi eni a pomiar-w elektrycznych.
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1.1.3.Modyfikacje krzemowych sond i inne sondy

Powydeijsane sondy dosit wired usroaucenkuw
pozwala na wykonywanie szerokiej gamy pom
nierzadkoni ezbndne | est wykonanie pomiar - -w | es:
dostosowanych do jednego koBkNdtwebotpraj ak
wi el e nmood ysf-ivk owani a typowych sond, a takOe
znajduj @o«kirn tikielploay &gave kv

Jednym z najpopularniejszyck posob-w na modyf i kajmestn kr
wyt warzani e nano.dStosowanes NnadaodtozachUni cowan
wytwarzaniaMo Una wyt wo r zewlebram ammzitrwdryze i pr zymoc
sondy zasipjoymod@ihDeoz j kr ze mowe ] s o ndcenkindutyna p
anastfipnie zaostrzyl go za pomocN Fpd®ni Gej g
5nm[19]. Bardzo mage druty moUnakrzemowymz @a Up b mdo W
wzrostu indukowanego [2mi sj N pol owN el ektron

C z i mée N onddyfikacji sond krzemowych jest przyklejanie do nich kulek jako ostrza
pomiarowegoRealizowanejesow r - Uny spos-b, a takU@endo sp
iinni[21]pr zy k!l ej al i 2&0n)abyu z g sdigaukltisnziec yost r ze i mo
skrficenia sondy w Mizcatsa o wpeskif22patkusamodaigliniei a .
wykonanychbelek z cienkiej blachy przyklejali kulki 8 r e d400Gny aby wuzyskal
powi erzchnifn styku z pr-bkN.

C®spedes wr a 23] bt rzzysmyvgaelm cznSciowo me t
modyfi kacjiA sond z azotku kr zewsr.sadmiiun,a g N [
kt - r e nasutlefianaN aes tbiy@moipe@ moc N skupi onej wi NzKi
tl enku aluminium z czubka ostraad umo mi amo w g

temu mogl i za pomocN osadzania elektrochem
wy magaga zaostrzen$andya tpomby®y FpBzeznacz
magnetycznych.

Czasem stosowdh met odN wyt war zaniza mest@al zy j @pemi a
ad ok §gadni e mdtody FEBIDfagndWFocused Electron Beam Induced Deposition)
oraz FIBID (z ang.Focused Electron Beam Induced Deposjtioceyli osadzanie z fazy
gazowej indukowanes k upi onN wi NzkN elIMektodyn -twe |puobz wja
otrzymywanieost rzy o bardzo duUym st[24§ unak ut ankylseo
otrzymywanie ostrzy o sped2ficznych wymagan

1.2.Motywacja i geneza pracy

Mot ywacja do podjncia te] temat yKki wy ni k
WPracowni War st wy Wi erzchni e]j w Zakgadzi e
Podst awowych Problem-w Techni ki PAN. Bada
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materiag-w pokazagy pewne braki w istniejNcy
tri bometr pozwal ad nhO zMd@maler odblcalNde,E matfiadmi :
z obci NUeni aimi ONskaguanmdNindmo Ul i we by go wifnc wy
wskalimikroob czyl i z obci NEDBmN @ikndskalg z i de dH® c@N Sni e
materiag-w na pary tr Npe z eoqir vamsonalmkaintyeh by § p C
ur zNdz@nylaichkul ki o Srednicy ¢$afimeeramika gta) i bo met r
isondy w AFM( naj cznSci e]j k r z Wytworzenieasoral tAEMNK z iknych e mu )
materiag-w oraz o WwWinkszeiszeanyemioSczzalkroagsww | d
idostnpnych mater,j@g -w Kkpornzsedckiwemrcjhekpozwol i go
wczeSni ejychmbadeEy sikrdskad | n

R-wnolegle wealwiNa&juN zprojektu UW POM2 kon
paramermacy miniaturowegde Jowbgbkdutonazhagdzo r
Srednica zewnnisgondzipewamwe | by ynmporywuehuBod bar dz
tych bada® niemoUliwe bygJoby abamomesomigrayni € kom
Koni eczne bygoby zbudowanie specjalnego tribo
pomiarowychWy pr odukowani e wgasnej met al owe | sondy
paranet r ac h (duUOy sztywnoSi nor ma)l npoz woilsikgao b g
wykorzystal mikroskop sig atomowych.

Zainteresowanie spo §sondami opSroidramingnikk akilke | takir
obecnie badanych probweimeide znvaikiNkzodnnyycchh z t r i bol

Pierwszymz ni ch jest tribol oRriay zc zdyundyAd u lbeb cao WNd
dotyczN sid normalnych osi Nganych w AiFM,. Czyl
500mN. Zazwyczaj w tym zakr es i €ribanidje nfe6luibboa d a E wy
specjalnie budowand o t ego cmeel[ar]. uZaNdNe@i enie tych nie
urzNdzeE powszechniezwisibspowgoalpmi wiA&Mygodno S

upowszechni go moUl i wo Siu dnaytkwingyow acnai gay tparka ccehs .b a
Drugim jest wykorzystaniesztywnych sond jako bazy do ich modyfikacji Na pr zy k dgad
poprzez przykl ejenie kul ek, cCo jeszcze bart

tribologicznych.
Trzecimjest zastosowanimet al owych somd adoci pwoBcar ewektry
magnetycznych

1.3. Aktualny stan wiedzy

Przegl Nd ' iteratury naukowe|j or az komercy
przedstawi ony w p o mislksagbgaaippw pkotd-rroyzedhz i nmoglhlcihwy |
rozw:- j mi kr oskopi i si g atomowych. Pokazag potf
sztywnoScmateriag-w innych niU krzem i azot ek
selekcjn metod wytwarzania, zrozumienie ich m
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1.3.1.Metalowe sondy AFM na rynku
Przegl Nd rozwi Nza@® dost iip ntylko fedn&go pnaucenyaj ni e

of eruj Ncego sondy cagkowicie metal owe. Pr z
met al owe sondy uznaje sin sondy, kt -rych caeé
z metalu.

Jedynym producent§ komelsweaahdy pdh@pwe w normalnej
ofercie jest Rocky Mountain Nanotechnology LLC (Utah, USKe d g u g | zafaotychma c j i
na stronie internetowej producen{d8] i ¢ h t w- maokbwied Céagtdn Williams.
Znal eziono r-wnieU najwczeSnkitejrsezjN wlybwa kpml
sond [29]. Niestety opis ich wytwarzania jedb ar d z o skr-towy, ws p
o wytwarzaniu ich z drutuotrzymywaniu ostrza przez elektrochemiczne trawieniea t a k U
polerowaniu belkiNi e odnal ezi ono pat ent oapravkdopodobniejopi s
tw-rca postanowegdr onz vei Nzahtag mtaodwnaiiej szym Fr -
p oz ost atjomainteingtosva producenta.

Sondy te reklamowane sN jako doskopaieeda

cage ostrze i bel k@h awyakkotnearnyez uss \N zs i me twa Ifuc.
azulUywanie sirowadtrzaoniusupi Aci.8ompdyewed and
podstawn wyaktoenrainaN\juz ceramicznego i.JamkpN Us

cerami ka | est tomd jejolrejepavaiedzanNc au mi eszczone | e
kont akt owe, do kt - r eg dBelkaR ostraem griymocowvéana jest doo n i

podst awy (i zgotego pol a) za poRgsendk6.pr z ey

przedstawiz bi - r rysunk-w sond pobranych ze stron
ACRNCIWICHBODE Side View of Probe (Front)

L !

Rysunek6. Rysunkiz a ¢ z e rzestranylinteznetowej Rocky Mountains Nanotechnplog
CznSci :a)yswinkawk na sondi od dogu, b) widok na sondn
Opracowanie wg@8ne na podstawi e

Producent oferuje sondy z ostrzami wykonanymi z czystejplatynp  t ak Ue ze st
z i rydem. Dla wszystkich oferowanych sond
pomi ar owe|j p Tabela Dmgzent@jed zebname. daméerowanych sond z czystej
platyny.Dl a p or zimynmasondamivar t o wiadali wo Sci fizyczncg
wpgywaj N na sztywnoSi i czhiastot’l iavoShkUezm
Youngal60 GPaJ ak wi dal sondy te maj N ssoimkowo i zZa
nieduUe czninstotliwoSci Iremiosnjandowas o WA nkeo nss
pomi ar-w w trybach kontaktowych ni U bezkont

27



Tabelal. Parametry dost ngiimyRobky MdurdainWNanotechnoldgy s o n d

Nazwa Sztywno|Czfistot |DjugoSi|Szeroko
[N/m] rezonansowa | [Om] [Om]
[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 producen@ f er uj N j edyni e sondy ekk M e mow
war st wN met al u n a eleptiydznyah € mggnetypconych Warstwy te
wykonywane sN z rNayrcyadilscmef ersitaadG-ow.any mi p ow¢

pomi ar - w el e platynaystog platynyhz irgdBimz § oNatomiast na sondach
dedykowanych do pomi ar - w MRgW@&o kic znzy c lma tsetroi s
magnetycznyciik obal t u, chr omu i ich stop- w.

Met al owe war st wy na krzemowych pomiarg a ¢ h p o
elektryczne magnetyczne. Jednakaws ze prowadzN do zwifnkszeni a
ostrza, a w konsekwencjpiontioarp owg. o rlsezdennoicaz er Sonzidez |
sN podatne na uszkoduezl@ywanimecihami donepomi ar -
wnieuni kni mmowadois - d¢13,30t h Ppddyasagdy zuUyci e

promienia zaokr Nglenia prowadzi jedynie do p
wytarcie sif prpoeadzdbnthy priewodractwa.t wy

Ni ekiedy jako powdokid przewodzNcN do pomiar
diament domieszkowany boronem.a k i materiag | est przewodzNc)

icharakteryzuje sifn duURNe dwyatkr zpyonkar gyot Sed itnNl ymm eocsht ar |
promi e zamnkidg!| eawmzi M0 thenmu sondy takie r -
si n w p obologeczngcle. h  t

1.3.2.Wytwarzanie metalowych sond

Jak pokazano w poprzednimzral z i al e na r yen ksuN Jtayt Iwkoo dsocsnt diyp nz

od jednego producenta. Jednak wiele innych os:
wytwarzal sondywi AikMdzpSimerzalnich opisanych zos
publ i kacj ach, ale ti tematykn obejmuje teU k

literatury w tym zakresie.

Z e s BolcBuzhira wytworzy §ondipomiarowNz e z Jot[@lpBudkuém wyj Sci
w ich procesid yddr ut o SOGme d i kostdjs p5§0as zczony w czhnSci SV
Spgaszczogai azb®&l kslt sondyzn & wtg sMywg iokt aigaggab y
uf or mowal ostrze pomiao®wadGsd ReEdHrzoeeenetpdanmi ar owe
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elektrachemicznymiTak przygot owana bel kaza psmoz&mUyg:

epoksydowejdopodst awy uzyskane|] ze standardowe]j

nastnpni e wykor ztyospoagiraa fdioi pw mirayrbiwve kont akt
pomi ar-w wgaSciwoSci el ekprmryyxdatyrhSi Awttrozyz
wt rybach elektrycznych, a takUe w spektrosk

wyprodukowania sondy madchaw&d @by kostikipwedom Stcri y b
Podobne podej Sci e do wyt war zani a sond n
przedstawj Raer iwg az z[32kRwsmplotjeerm wyj Scia w tym pro
o Sred@mcyals® wykonanyza Sd z Wstud gio rs rwenb red). z
pomi idzy dwoma salky anyyn k pij yp kasRbzpewagrzc
drutu zostadya uwygikiatia osednekpomit arewe.ost acq
wznacznie pridsuszyospag: - boci ity na. dWedgbhp
autor-w pozwoli o to na osiwhgengiofi clibe npir.o mi e n
Kol ejny spos-b na wytwarzani e liRaentrazl Abrwy c h
[33. Jako materiag dwyytScd oSvire zkmiteygodtartuaDiui
zostag na jedny#®d koalc uabwy guiffiotrymoowad 0 zgr ubny
Dzi nki zast osowabi uwemgkbrgystamienunarej u Uyt kowni ko
mi kr oskop- w t wrlekirachemiczie] dmgdoaabstrzeritaz i i k ijegd e mu
promi e@® zaokr Nglenia wynosi §go ddtu preyklejoroNa st fi
krzemowN bel ki kome rkcty-jrnae j misaognadeyrsit AalepidblipidN c A
promaser@Eagy drut za$S zkizemowsdj pogstawyydrkymanaw ten d o
spos-b sonda c haruagkotSec®mNz addvied®awnsoiSic i N 3521 N
poprzez symulacje metodNa etl@km@ent ¢ i stkotdEHcizw
253kHz( wyznaczone poprzez symul acje metodN el
Zou w swojej publikacjpr ezent uj e wyb-r r-Unych metod
wsp-Ilnie okr eS| oAvdlewdnianprzenoseenidz png.onouanditransfer)
[34.W og- Imreda ®adiy te opierajN sifn na takim samy
z azotku krzemuwpisanych w rozdziald.1.2.Cz y | i n podgoUu Kkr zemc
wg g nbi emied rifdim maodtrsa pomiarowdla st ipni e na cage po
war st win poNawit Mpali refNo fowldotyrafi def i ni uj e si A ks
pomiarowychiosada mat eri ag na sondy spNo npirazryckwee.j amoced
a po usuni Aci u war st wy poSwi fical nauorzys on dy

a
n

wszczeg-lnoSci podkreSlajN moUliwoSi wykona
Wtymc el u naj pi er w wo sfaodrznai es inha noastd érrezirad, @ (8 maa Sk e
otoczygdg on i pogNczy§d sifn z ostrzami. Autor
mat ernagoswtrza i b erhetale, polimeyymazaek krzenN o n i
Luber wraz z zespogem wykmieda @ hatheniBs].yTo p o mi
podej Scie r-wnieU jest bli¥fniaczo pBgdwhae

r-Unica wynika z zastosowavmysh wia tpeorSiwd gi-cva.l |
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na kr zem bymolibdenempa gk o nmat eri ag na bel ki [ ost
miedzi z hafnemDo bel ek zostagy przyklejone standar
wykonane sondy charakteryzowagy sin nieznaczn
naprinUe® wewnfitrznych. Zaprezentowane ostrza
10 nm.Wy t wor zone przez nich sondy uUyte zostag
z wykorzystaniem tryb z kontaktem przerywanym.

Z e s Hant§chelavy k or zy s padoba Ndome waeflabywy k o sordl
zniklu[36].G§ - wny mi r -zGrsitoasmiwajndéset chemi cznego osadz
wytworzenia warstwy ni kJako podstanymylortystang typowes t r z a
krzemowe podstawy,m&takrezaeawanhagyanaaptdepwi e p
Gg-wnN innowacj N wspbwmHkanNepreezpraaoesu- Wr oc
uwal ni aniu sond od podgoUa przez ich odrywani

Sondy najbardziej zbli Uone do opi s[§7Wwanych w
Podobnie jak w poprzednich opisanych pragaca k 0 bazn do wytwar zani a
krzem z wytrawionymi formami na ostrza pomiarowe. Rwi® jak przy sondach z azotku
krzemu na powierzchni zost agal miyahgoad oowraan an ava €
zmniejszyl promi eXle draok rW gkl elné janymtatzagpi e na
war st wapadwt puepmczenii by ga war st wN poSwifncal nN,
przewodzNcN energi zZfetekezystouNwyNasrizpmiae z o :
zostaga wypegniona poprzez gal waniczne o0sadz
pojawiag sifn tylko w miejsPoastavar o wadgj®Dti a&d & ¢ h
wytworzonapoprzez galwaniczne osadzanienikld zi nki temu caga sonda z
zZjednegometalu by ga poj edy Adazy zaprezén®wak ostrza arpromieniu
zaokr Nglenia mniejszym ni U 100 nm.

Cagkowicie iwnewpodepBai & oHardscheln pz e<g8Ing eorw a §
Jako p o d svwytvaamania \@ykorzystao przezroczysty kwarcowy wafelNa jego
powi erzchni napylono warstwin poSwifcal.nN, a n
Przy czym warstwn Ni Zr wykonano tak, alaby cel
naj pierw rozci NgajMast, i panipeo tzeam pSocmosckN ¢ fNactea | i t
ksztagt p oak ssond eyz b i dmbye ke wytravipno pozost awi aj Nc S C

przytwierdzone do warstwy poSwincalnej . Ost at
poSwifcal nej, t ak aby zostaga u @dstawamit a S Ppoc
Doprowadzi go to do uwolnienia bel ek, kt-re pc
sin w guk. W tym ukgadzie ostrzem.Qirzymdanar owy m

sonda skgadadgak va ric @webja rpdazds tdauwlye,j kuchwyta wy ma g
w mikroskopieabPromati@E |Ipeepp8kn, pha s$ radydik u

podstawy znajdowa@ga sin belka pomiarowa wygi nt
ostrzem pomiar owym. Weykogamygh na Ipddstagvie ebf@zowani o r - w
specjalnej wpetcowemi pjobpi granicaciBEl®25ammk r Ngl eni a
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1.3.3.Tribologiaw r - Unych skal ach

Zagadnienia tribologicz:e Mar dzo i stotne dla projektowar
maszyn.Tarciepr zekgada sifn bezpoSr ednédkaploaagi39z u Uy w:
Tempo zuUypwaNicaz esHE w uchomych za$S wprost pr
znapr awWNmiianN el e meangta-dw.i e®i d te sSN powszeoc
wp r z e njak$w badaniach podstawowych

Do bada® tarcajpoWszegbwéged mwykorzystywan
makro.Wytwarzanes W r zez wi el u producent - w i posi ada
pomiarowego[39]. Ni ezal eUni e od ich geometridwazasa
el ementy sN do siebie dociskane z zadanN s
siebie z zadan®t sgywkmmii Ng e amétur.i ami sN na

fobracaj Ncy sifn dysk ,z nieruchomN przeci w

fobracaj Ncy sifn cylinder z nieruchomN prz

fnieruchomar pecibwmr zbk N wykoawwinylc N ruch p

o br a c akulKecoparts nia fieruchomych kulkach.

Zakres obci NUenia normalnego moUlur w&ldiaedba
sposobu zadawangai §y n.,oranatlale(e rozdzi elDzzi aidkaigiopSo mi
urzNdze@® dostiipnych na rynku iaddrzeesmiiBleij w)
niutona, aU doNat yrsyimkeuwy o sutt fibpmetay destdswane don i e U
pomi ar - w milingi uiwbRdluaki e urzNdzeni a nazywan
inaj cznSciej sN jedynie zminiat ur ptakejsamey mi |
geometri.i pomi ar u, a BB dynie i nnymi czujnik

Z punktu widzenia bawadiN puw mofesdtidre @yechnieg § - w
jest ograniczenie do konkretnelgos z tpa Gthie k i pBrz Bdi wWardd ekadal®
podstawowych naukowcy sami proj ekt ugstNto do st
moUl i we dzinki bar dzonipansitknfe zjasssatd zji eed yrzii e
el ement -w wzglndem siebie @gapyojeknowaeisay
konkretnie Hadawlfapagth wihc stosunkowo pr

komercyjnychi ppdkekpwg:lwni owych, prowadni c
czujnik-w przemieszcPenin&i i teamun molloibwme c h
geomet rri.i pomi aru, a takUe zakr e[8liddmi er zony

Do pomiar -w tarcia z b @ ro ch 2 rdkeojmugoday wny b - a b c |
dostinpnych urzNdNaEcizéiSci bardzosmwgpym kom
jest TribolndenterBruker, US A) ,yjletstr de facto nanotwardoSc
moduPemwal aj Ncym na przesuwani e Uwg§ldbehnka
pozwala na zadawanie p o mi zakresidl{1AGPOON[45,46) Jednak ze wzgl n
wysokN cenif, a takUeuOgwamy miz e kioaEc zwk &mia n
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(przeciwpr - -bkami) stpoemiwamy ¢ é¢par medyfomghcrza j z Wl
powierzchni[47]i adhezjiwarstW48]l,a ni e do typowych bada@ tarci
UrzNdzeniem zaprojektowanpmrspgecmalyicd Bi My |
z angielskiego Surface Force Appard#®50lUr z Nd z eni e zdeop rbajtleai o wa n e
pomi ndzy dwoma atomowoSggadhkhi mmi npopwbardezadbnda kn
zadawania przemieszcze @ o sntao Isipkrai Unyan apcrh- bok fin i zsak
a takUe systemu optycznego pozwal aj Ncego na
pr - ma podstawie interferometriS FA wy kor zystuj e spéddwaf i czny
prostopad@e doo astioenboiwo pg-gdandaklicdepwiepzchmia kentaktiic h ni  z
pomi mdmy jest taka siamadqakeczphdmdmdizey tsd ezdNst a
rozbudowane o moUl i woSi =z d4BlaZvea niag liofpdpue arnal r u
geometrijestSFAardzo cznsto wykciepgyshewany cdygl
wobecro ®mniki ch warstw (w tym op@ymbwe SBi.- woj edy
Jest r-wnieU wykor zyst yswarnfya kff2h sgecatisgyezriyeh z ac h o
kl ej58wzy na przykgad K54a SFAwykdrzgstywanyc jesb daoy c h
p omi arwzekresied, 5100 mN.

Mikroskopys i § at eiMowgehl nym narzindziem do. bada@E t
Zazwyczaj stosowane sN oneomioU@dBEHEekGzmSiz si §
badaczynawets i dr ma | n B ONr zofkdrue S| a [$7h WykorzstanieJderd
obardzo magy m promieniu zaokr Nglsé jiyva tagtcr Az
zr ozdzi esltcrzuokScuirNy kr y[88].alA FcM npeg z waoldag or0-awni e U n
tarcia przy ujemnej sile normalnegi ga t aka defini owana jest | al
pomi ndzyyoddrodkem, a nie naciskiem sondy na pod
dogowest przyci Ngnifnta doOpiodgama)s N as-indye maw
40 nN[5859] Do badka@&ia za pomocN AFM czfisto mody

przyklejenie do niej kulki[21,60] Zabieg taki pozwala zwinkszy
Osi NgwyBeizgch si g normalnych moUliwe jest po
pomi arowej , na prpykleeyiklkgleid o pber kezw ni ewi el ki ej
podstawy sondySpr awi a t o, Ue efektywna dgugoSi bel
szt ywnoSIi ziealcMonllei weo §neiset uzyskanie dzinki t
3mN. Jednak zabieg taki sprawia r-wnieU, UOe
izwi fksza sifn niepewnoSi pomiaru

Szczeg-|l nym wy z wa n steorzenie orazizbadanisokJaylsik jkeus tk o wy c

Naj mni ej sze k 0 m§ o taykplkoivee w fdrmie tsdmpdzielnego elementu

produkowane sN jako goUyska p&pementrmetoc$8ned
W ni ch &5 nendNeafomisstfirma Mi nebeaMi t sumi rekl amowaga
naj mni ej szengopendaniSwiughckiGgeoamSnedgoi cy zewnitrzn
i kul kach o Sr é8dmjiocyt 00,§2050ymrko wykonane ze st
separator na kulkilr a d y coy(j ynsejeddakudne dazintegrowaniazir z Ndzeni ami  ty
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MEMS,kt - re produkowane sN zupegnie i nrytmid me
goUyska mokzoekJjadach najicezhi Steiiee(niseN sulp rcozsiz
rotora i statora urzNdzenia, a beli kRjaomees:
uproszczonych JgoUysk bada si n [636¥z @ pofiare dni c
momentu hamowanidtarcia)ni e odbywa s i Obliczang jest ms podsthwié o

obserwacjizachowaniar ot or a | czasu, kt -ry |jest mu po
priidkoSci. Elentemtytocane ¢kulkizastosowane w cytowanych pracacta j N

Sr e dwziakeesie 285000m.Pr z y k zaadkorvees y s iz tiy ano meada @& t
tarcia ©NmMB4Jeiy 2obci NUeni e nmN B8, lupraszczpnyni Ue
wsp-gczynni2k[66f Ze ciwaz gDpnau na trudnoSci z P
imomenmawetwi Nnksze {68dbomaéatdmyEi a tocznego z Kku
1.5mm wykorzystuj N metodin bezwgdadnoS®WynkiwN dc
wcytowanym badaniu bygy na pozilgmipa zws p-bdad z
nor malnym poni Uej 35 mN ip oorgi- iDsjynrBaGaoamatejc i e
s ame | zasadzie prowadzonezwrNtrn-ewgroi ezU tdolcaz nryt
liniowymi [69] T zmierzonyws p- gczynni k tarcia to okogo O,

1.4.Cel i tezapracy

Celpracy moUna podzielil na dwie czhi®ci, I
powi NParee wszN z nich jest opracowani e me:
pomi arowych do mikroskop-w sig atomowych o

sztywnoSci. DrugN cznSci N | es tribalobigzmyche ktty-crhe
bez nich nie TAygdybady SmoObhaweldJema emars tmiac h,
potencj) abyni gami agowani e j ako powgoki prze
tocznych, oraz do pomiaru opor-w ruchu w mi

Teza pracy:. Met al owe sondy do mi kroskop-w si g
s z t y ww paresie o® N/m do 1000 N/m i w konsekwenciji na pomiary tribologiczne
zobci N@eIwNelmN, a poraidsdiey bdol6CN eeljmN

155Program bada@&

~

Praca nad badaniami, a takUe rozprawN dok
poni Ue|j programem badacC
a) przegl Nd |literatury

b) teoretyczne opracowanie metody wytwarzania sond AFM

c) badania eksperymentalne nad metodN wytw
d badania tarpdmi 5d 2y gmatesyrBicii § @ io Uya k t oc:
e) badaniopor -w ruchu w goUysku kul kowym

g sformugowani e wniosk-w z pracy
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2. Wytwarzanie cagkowicie metal owych son;¢

Opi s wytwar zani a cagkowici e met al owych sor

zsiedmiu cznSci, kol ejenopPcisanker anstagiycwnej . Z
teoretycznego planu na wdgasnN metodN wytwar z
parametr-w metal owych sond pomiarowych. Nast
procesy wykorzgtywane w tej metodzieraz ich praktyczne zastosowanigaz z napotkanymi

probl emami . TrudnoSci te wymusi gy zmiany w p
dopracowany procesdowypowt aannabhnengd!| stvpsowani a
met ody kal i br owamriez esotnadwa rao tparkz0yek radowe wyt we

2.1.Zaproponowany proces wytwarzania sond

Przegl Nd obecnego mstodayiwarzania mefalowychrsend apigem a t
w rozdzialel.3.l.uk azall mocne iTysmy asbaemysm prsomyh. o wiy§ Sci a
opracowaniavd a s n e g oJakpg ® ¢ & 15 Nmetoa apiSanych w literaturzeo d k r e S i |
nal gedgt osowanie kosztownych mat e Pdwszgchme i pr o
wykorzyst ywamgeo Us N kr zemowe, kt -re sN drogie
specjalistyczhagkhkowypessa&enabheUy uznaulp, zastos
czyli wytwarzania przyrostowego na przykgad poprzez osadzani e
wytwarzaniau byt kowego takie jak frezowanie czy na
wystarczaj Ncej. precyzji w tej skal.i

Gg- - wngelam pr oj ekt owan e g o wytwarzemeensetalowd) ysgndy
pozwal aj Ncej osi NgnNI par aCraeytlriy uwsyksakzaaniee v b
normalnego w czasie pomiawu zakresie od.0 ON do 1 mN do czego wymagas Nondy
0s z t yanhowSzakresie od N/m do1000 N'm.Dodat kowo nabgUy neskaz
techniczne i praktyczne wymagania co do samy
stosowanie jako zamiennik sond krzemowych:

 wymiary podstawy3 , 4 x 1, 6u g oxBk 8 o xwB{okd S

fdgugoSi bel ki pomdomowej w zakresie

fszerokoSIi b ewzikiesiods0Omr owe j

Ograniczeni e wy mi ar -w gabar yt owaclowaniani e TAY
podobi e@®twa do sond krzemowych. Wi pokiaa oSI mi

ukgady optycznesodnodst ks 2 wep &y cdho. SN to r-wni
zminiaturyzowane. Zastosowardej u Us zychbel ekemeBgcphprowadzil d
cagego widoku 2z kamer ysoindtiyr wnndin opSc-ibcz . u Ltaswioe
kr - tszych i winUszych moUe prowadzii do trudno
osgabi gmiaggm <ya if onadvied d zniiee moUno Scizmidna h uUyc
wymiar- wpodstawym@l @t rudni | prawi dgowe umieszczenie s
uni emoUliwil jej uchwycenie.
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Jako podstaivn o we go pr o @® s, Usazgeylj mit e wynthgahid cel&é o wa n ¢
{1 ograniczenié¢ i czby kosztownych i czasochgonnyc!t
1 minimalizacjal i czby kr ok -w prmroces -uw wdtgdtagz,reync h w
T mo Ul i antonSxiyzacji procesu i zastosowanie gpradukcji masowej

Bi or Nc pod rozwagin wnioski wyci Ngnifte z
wgasne doeSwi athodkenwoSci | abopaaoowamwo wpll &P
metody. Przyjnto wupwriakld metpedvn i agitNtcgt dvwo Hd
skal owal noSci pr odukeccjhin.ol Bgk w W zdpharowpreek ol a

elektrochemiczne osadzanie z kt - rym autor pracy posi ada ¢
Do wytworzenia for my zmahdwvano wjtNd d.jiWodgls atf a G
obni Uenipostahawmrmzta-sw osowal metal jako materi af
stosowanego krzemBrzy metodziebottomm p par ametry podgoUa ni e
[ bezpoSrednoegoy wpieg wsomdayat wai enji Size tva Gslzre-
pozwoli na duKel ejsexmindgad®Sgm. czynni kiem je
energin ewieltidycenNoUma bezpoSrednio na nim
osadzania bez potrzeby wczeSni Bgpmwadzgtodowy t w
zmniejszenia |liczby krok-w w cagym procesi e
Wytworzenie ostrza pomiaroweggst jednym z najtrudniejszy@t ap - w, poni ewa
to musiby | bardzo ostro zako@& zone. Komercyjn
zaokr Ngl en0O annp,onai Ueije kt - rZza ;mkarweg | epmind Uteg j2e s
dzi nki trawirernyi uwykkrozezmpus t ani u jego fizyczne
ni emoUl i we w przypadk uego npeoblemu ujestnieRamdardowhl z a n i
wykorzystaniep o mi ar u z avap amdSa N Wiprocesie nytmzetaljjest plastcznie
odksztagcany za pomocN bardzNajoszit &gioejdisatn
wnanoindentacji sN wggnbniki Twgk$ Barkovichai e p i
l ub wierzchogek s 2WScoikaney (jcakboeScc o rwgedrit)b.n i
zaokr Ngl enisand aAMI | Uelhgk idmoosadzanie chemiczn
wypegnienie tego odcisku to otrzymane zost a
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1)
2) ™

S)H

ca e
o T

&)

6)

7)

Rysunek7. Schemat procesu
wytwarzania metalowych sond

36

Wstnpni e zapl anowany proc
cagkowicie metal owych sond
prostych Rysunekp? wprzedstawia
uproszczony przebiegprocesu Ukazuje on
pojedyncNs ondfin w przekroju prze:;
symetrii.

Proces moUna podzielil na
1) przygotowanie podgoUa
2) pierwsza fotolitografid przygotowanie formy
na pierwszN warst sondy
3) wyt §a ¢ praygotowanie formy na ostrze
pomiarowe
4) elektroosadzanie pierwszej warstwy sond
5) druga fotolitografiai przygotowanie formy na
drugN war,stwn sondy
6) elektroosadzanie drugiej warstwy sondy
7) usuni nci e zbndnogzywaniemat er i a
sondy

Szczeg- gowy opi s, jakszyst ki
i badanianad nimi prowadzone zawarty jest w
rozdziale 2.3. Badani a poszczeg-Ilnyc
doprowadzi gy do wprowadzen
zaplanowanym procesie.



2.2.0bliczeniat eor et ycznych

Jako,

Ue

wykorzystywanych sond AFM.

Tabela2. Typowe parametry sond AEM

zdecydowana
komercyjnie na rynku produkowana jest z krzemo ich parametrys N

ustandaryzowanelabela2. przedstawi a

parametr

wi nkszoSi

zebrane

- W

razem

wy s ok N

cznstot

Typ badania SztywnCzisto|DjugoS§
[N/m] rezonansowa| belki [Om]
[kHZ]

Pomiar kontaktow ~0,2 ~15 ~450
Pomiar przeryw ~3,0 ~75 ~225
Pomiar przerywany ~400 ~300 ~125
(standardowy)

Pomiar przerywany z ultra -850 ~1500 65

Powy Us ze wyariakmaejtN ygg - wni e

ni skiego
apozostage
uczowa

Kk I

preferowana
na

poawa |l a

] est

naci sku
parametry

przy

na

ni ekt
deli katni ejsze
pomiary elektryczne, nanoindentacfmiary biologicznezazwyczajpr od u k owan e
nagoUenie d

badanN
wyni kaj N z
czisitwytUsizwao S o zrweazl oan a misjestwa y b s
nez akar woasnksoopw amn. y ¢ I
oddzitadpy wa rpioemi raa - p

modyfikacjestandardowych soridn aj c zfi Sci ej

i belknl u b

odmiennych od krzemioi i d N

met al
met al i o)
r.

zmodyfi kowani e
Cagkowici e
wykonane z

owe

k o Ec -
sondy

- rych

j ako
WK i

sond

sond AFM
mochno
naj

z przeznaczenia

pr -

bkn,
tego

st Nd k
Wy mag a

s N

pomi arowej (
pr oduk owgakoe

zgo

wgaScmwo&gi ayoohungayy c.

wni eU posiadal

o d\mii eenmonCel i pwae

bndzie otrzymanie sond o takich samych wy
rezonansowe | jak sondy kr zlketmorwye .z Ktoynwc e cpgae:
kl uczowy, a kt-re mogN wulec zmoi(hniiveoSz i mis
Naj gatwiejszym do modyfi kowannaa mma reg mew prgeym
wal oryykomlkey sondy | est gr Db @aSipome laki- wp &kmina
naj waUniejsza | eoDtl anipokmd asztwy wn k®int akci e p
jest czfAastotliwoSlI rezonansowa.

Do tego celu przeprowadzono s ejakiefivynmaryo st y

powi nny posiadal bel ki stypowetj belki sondyborgiardwej toe t a |
prostabelkajednostronnie utwierdzon@ng. cantilevered beam przez casem nazywana
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kantileweren). Analizaob | i czeni owa taki e] geometridi j est
EuleraBernoulliego.Po nszdJobliczeniaoparto na opisihushand7], kpregegdst awi g
schemat oblicze@® juU odpowisstldFiMo uproszczony

Rysunek8. Schemat belki pomiarowej z zaznaczonymi wymiarami.

Oznaczenianarysunklii d Jugo Si bel ki aglloowist a zaFuke DikoBdblid| , b
l-wysokoSIFz-ssfazaorsmadaabodgizga, wFaguUna

Opracowanie wg@#kne na podstawie

RysunekBpr zedst awi a lwymiaramigzracrongmi aZgadiNe z danymi we
wzorach do obliczeG

Szt y woelki &aha jest wzorem

E — —, (1)
gdzie: Eimodud YouXimamenPabezwgdadn§lSicdig upgrekbd k r oj u
doostrzawnipr zy czym na potrzeby wst pmy ecwadb Inii ez
znane pogoUenie ost.rza wzglfindem ko@Ea bel ki

Moment bezwdadnoSci przekroju dla typowe|] b
 — 0, (2)

gdzie: biszer okoSI bel khigp amio®fd owej kw. momi ar owe j
Pierwsza czinstotliwoSlI rezonansowa
> 5= — — 5= ——— (U )

gdzie: ee=" 0,596864;igifist 0SI mattésidgigo®di kgahkowi ta be
Zaznaczyl naleUy, Ue przedstawione oblicze

orientacyjinych Ueby $mikawdziplar ameMr afvy oc z panvnew | dal

wyobraddende tego jak poszczeg-lne wyMiadgy wpg)
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r-wnpedwol il wytworzyicowdsowipgywmt ui-djniy c h
napotykanych w procesie wytwarzani®odstawion s z er ok 0 S| zizakrgsu u b o &

wskazanego w poprzednim rozdzial®c z e Sni e j nie definiowano
gruboSci, poni ewaU jest to par amet Jedndkrzei gor z
wzglnd-w na praktyczne ograniczenia wybran
zakresnaB00m, a ze wzglindu na najwinkszN powtar
nawetdo 2150m.Zaznaczyil nal eUy r . -wnieU, @e upodcis
500n jest moUliwe, tak moUe byl pmoblematycz
Na potrzeby bada® reali zowanych w ramach
oi ndywi dual ni e dobranych parametrach do zarg
takie o bardzo wysokiej sztywnoSci, kt-ra |
wstipheécaeni a wyakoaxelRrodaajersand dle pomi ar - w kont :
ocznstotliwoSci rezonansowej okogo 80 kHz (
o sztywnoSci pbDwiyiUki t1Om® Ndsm @Ini wo 8vipniaa avs z @
sond metal owych w innych badaniach i por - wn
Pierwsze obliczenia wykonano dla sond z nikM poni Uszych obl i cze
nast fpujmbcdeu Js tYaigeel0) &Pdna podst awi e wgasnych
badaE[7Q)rgaizs tigSi= 8968[Fl.bBygampor - wnania par ami
wprzybl i UlsGPa[49,78 3 = 2237070, Zlegwm Uyl moUna,
Younga kt-ry wpgyma nhl sPolMma&f zeaficznie r 0
kt-ra ma duUy wpgyw na czhistotliwoSIi rezona
Tabela3 przedstawia obliczconp ar ametry sond z niklu o cz
okogjo ®0zkHhawar tsd figJie szerokoSci i dgugoSci,

tak, aby osi NgnNIi ¢80 kHzWat It owair - teé 1 o vavagdiw
sondii o WPmmDxR5arc(hxbxhy, kt-ra posiada par amet |
do komercyjnych sond krzemowycB.od at k owo zauwaUyl moUna, C
potencjalne sondy o bar dopdkiksdokilkusdk N/mhi z akr e s i

Tabela3. Teoretyczne parametry somaiikluo cznst ot |l i woSci rezonansowe|j okoc
GrubgDgugdSzer o@m]Si [
OmIOm] 5 T 75 | 100 | 125 | 150 |2
0,25 50 0,3 0,5 0,6 0,8 0,9 77
2,5 150 11,6 17,4 23,1 28,9 34,7 85
9 300] 67,5 101,3 135,00 168,8 202,5 77
16 400| 160,0, 240,00 320,0, 400,0 480,0 e
26 500| 351,5 527,3 703,00 878,8/ 1054,6 80
Szt ywno
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Tabelad. przedstawia obliczconrgar amet ry sond z ni klu o niski
w trybie kont akt owy m. Wart o zwr - ci i uwaghn
400x50x2m(L x b x h), kt-ra posiada parametry |
sond krzemowych.

Tabelad. Teoretyczne parametry sondiiklud 0 pomi ar - w.kontaktowych
GrubcD(jugcszeroqml’Sl [
é’n éﬂ 'X'O[kHZ]
[Om] [Om] 50 | 75 | 100 | 125 | 150
0,5 50 2,5 3,8 5,0 6,3 7,5 153
1 150 0,7 1,1 15 1,9 2,2 34
2 300 0,7 1,1 15 19 2,2 17
2,5 400 0,6 0,9 1,2 1,5 1,8 12
3 500 0,5 0,8 11 1,4 1,6 9
Szt y wNm

Tabelab. przedstawim bl i czone parametry sond z ni kIl u ¢
Ograniczono sprawdzane padnametarzy dda dmBSei oloa$sS
Podczas gdy najmpiUnkas addl yaszadtaaimvao S kr - t kuneh sond,
planowane zastosowanea pr aktyczne wuznano tyl ko bel ki 0
Tabelab. Teoretyczne parametsyper sztywnyclsondz niklu.

GrubcDgugCSzeron})SI [
()T] é'n YO[kHZ]
[Om] [Qm] 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
Szt ywno

Kol ejne obliczenia wykonano dla sond ze sr
nastnpujENGXGPE8lag e 10 4F0. kMdduJ Yponaddwarazy e s t
mniejszy ni U0 w przypl®dkiunksxd.u, a ghnstoSi jes

Tabela6. przedstawia obliczonpar ametry sond ze srebra o czn
okogo 80 kHz. Przyjnto stage wartoSci szeroko
tak, aby osi NgnNi «czfst DebrétycaieosBrica o wgnziavasha n's o w N
50x 150x050m( L x b x h), posiada parametry naj bar
krzemowychJ ednak ze wzglndu na | ej bardzo niskN g

mo Ue
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150 x50 x4Om(Lxbxh).Dodat kowo zauwaUyi moUna, Ue ta
sondy o bardzo s ze riokklkndokikisetN/mi e sztywnoSci

Tabela6. Teoretyczne parametry sond ze srebra o czhAstot

G~rubcDj;uchZerc’dm]’Si [ ¥o [kHzZ]
[Om] [Om] 50 |75 [100 125 |150
0,5 500 10 16 21 26/ 31 01
4 150 19,7| 29,5 39,3 492 59,0 81
16 300| 157,4 236,1 314,8 3935 4722 81
27 400, 319,1 478,6 638,22 797,7 957,2 77
45 500| 756,3 1134,5 1512,7 1890,8 2269,0 82
Szt ywno$

Tabela7. pr zedstawia obliczone parametry soncg
pomiar-w w trybie kontaktowym. Warto zwr-c
400x50x20m(L x b x h), kt-ra posiada parametr

sond krzemowych.

Tabela7. Teoretyczne parametry sond ze srebra do pomiar

G~rubcDjyuchZerC’G}“‘]’Si [ vo [kHzZ]
[Om] [Om] 50 |75 100 |125 |150
0,5 50 1,0 1,6 2,1 2,6 3,1 91
1 150 0,3 0,5 0,6 0,8 0,9 20
2 300 0,3 0,5 0,6 0,8 0,9 10
3 400 0,4 0,7 0,9 11 1,3 9
4 500 0,5 0,8 1,1 1,3 1,6 7
Szt ywno
Tabela8.pr zedst awi a obliczone parametry sond
Ograniczono sprawdzane padnametarzy ddjau dmBei o k
Podczas gdy najwinkszN sztywnosSI uzyshka wano
pl anowane zastosowanie za praktycz@GruliezSlan
wymaganadotor zymani a poUNdanych parametr - -w jest
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Tabela8. Teoretyczne parametry super sztywnych sond ze srebra

GrubdDJug ¢Szer o@mp Si [Yo[kHZ]
[Gm] [Om] 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
Szt ywno

Kolejneobl i czenia wykonano dla sond ze zgot a.
nastiNpujEN=78 GR733 Je = 19 32070.. kWzaogl ndem wczeSniej
materiag-w zgoto posiadchd U sgzdbze ,nijlészy zmo d wj
gnstsze. Jak pokazuj N poprzedni e obliczenia
wymagania rozmiarowe przy danych zagoUeniach.

Tabela9. przedstawia obliczconp ar ametry sond ze zgota o czn:
okogo 80 kHz. Przyjnto stage wartoSci szeroko
tak, aby osi NgnNi cziastotliwoSl rezomMmnsowN 8
(Lxbxh),oraz150x50x6m( L x b x h) sN rmanpkizmavygch.ej z bl
Jednakwc i N wgnbry, kt - re mogN byl tbadatkadwo oza Ngal
moUna, Ue takie zagoUeni audedy §wkohsekdangjial ne sc
du Gezjt ywnoSci

Tabela9. Teoretyczne parametry sond ze zgota o czniastotl i wc
GNrubcDNQ”jugcszeroméi [ ¥o [kHZ]
[Gn]  [[Gm] |50 |75 |100 |125 |150

0,5 50 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 65

6 150, 63,2] 94,8 126,4 158,0 189,6 87

22 300| 389,4 584,2 778,99 973,6 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

Tabelal0. pr zedst awia obliczone parametry sond
pomiar-w w trybie kontaktowym. Warto zwr-cil
400x50x30m(L x b x h), kt-ra posiada parametry

sond krzemowych.
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Tabelal0. Teoretyczne parametry sond ze zgota do pomiar

G~rubcDj;uchZerc’dmj’Si [ vo [kHZ]
[Om] [Om] 50 |75 [100 125 |150
0,5 50 1,0 15 20 25 30 65
1 150, 03| 04 06 07 009 15
2 300 03 04 06 07 009 7
3 400, 04| 06/ 08 1,00 1,2 6
4 5000 05 08 10 1,3 15 5
Szt ywno

Tabelallpr zedst awia obliczone parametry sond
Ograniczono sprawdzane padnametarzy ddjau dmBei o k
Podczas gdy najmoiUnkas add yasatiaaimaioSikr -t ki ch so
planowane zastosowaniea pr aktyczne uznano tyl ko bel k
wymagana do otrzymania poUNdanych parametr .

takich sond moUe byl trudne.
Tabelall. Teoretyczne parametry super sztywnych sond ze
GNrubcD~gugcszer°@m¢Si ¥o [kHZ]
[Gm] [Om] 100 |125 150

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

Szt ywno

Wyni ki zaprezentowane powyUej pokazuj N, C
sond wykonanych z nikiMat eri ag ten pozwala na uzyski wi;
j ak i bardzo szt ywnahbcahr ystoyn db e |Jeekd nzotclzieBon ee s

awymagane ¢gr whak®siekobeyseknym pod wzgl Bodem i
wzgl Adem mechanicznym najgor sPRoyWUNdeate rwiaga
otrzymywane sN dla bel ek o jcautradaiaichmgkdnanje. | ub
Jednak materiag ten moUe byliniantperzgkw@yjaNc ydc

biologicznychw kt - rych nie bndzie korodowag i Zmi €
Ni ezal eUni e od teoretycznych obliczeEE

I skalibrowanaindywidualnie.N a w e t drobne odstnpstwo od t ec

iparametr-w mechanicznych moUe prowadzil do

[ czistotliwoSci rezonansowe|j
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23.Badanieposzczegl émgmrcth- w procesu

Poni Usze opi sy bada®& przeprowadzonych nad
spegni apNalkPiol d er wsze zawier ajiflJagnalcrWN dpias zl
konkretne techni ki zostagdgy wybBrzareaogopjasw jjMk o
punkt wyj Scj acpylziyozpsiosavéhpakametry Po trzecie przec

wni os ki z. tWchokadagEac, zdobywania doSwiadc
napotkanych problem-w wprowadzare gdUl,jady chmied @ |
iog-l nego pr oceMNaj waytnineny sveae izialz przyczynami(czyli

naj wi nkszymi nap ot Karrymigopipanew mhlszymaatoziziale.
Ostatecznie opracowana metoda pozwal aj Nca na
w ostatecznejformipr zedst awi ona jest na ko& u tego rozc
JuU na wsthpnimatwarit oi poakimesinp ijoebs te mupr ac o\
met ody wytwarzani a. Gkplawioy kRt wy 2yva mipemcjovytwan
przeznaczone, a takUe rozmi ar, subepstkie momasy ch w S
planowane do wykorzystang I[Jowszechnie stosowane, dobrze poznane i zbadasendy
opodobnych parametrach Jadilkj zdzdastidkjpmahaUyy
pl anowane pomiary sN na granicy moUliwoSci
wymagane parametry sond wymagaj N dotar.cia do

231Przygotowanie podgoUa

Wyb-r materiagu na poddgoUe jest kluczowy z
musi byl taniPo drtgioe dmssiipmyl. kompatybilny
uUywany mi W procesi e f oRotrdediemo g i aattviydbrdignye | ekt r o
met odami chemicznymi, aby mo @tagiewmcedsuy o j ego u

N a podst awi e przegl Ndu rynku Jest tbjederer at ury
zni el i cznych cmeatrmkuijakodcoysty megpaRoyz o st age techni czn

zazwyczalj sN stopami, c oZ awtnraw dry,ilthe nachzreqGotkaiS i c
techniczna jest w pegdgni wyosniaegwazlhj Nedd oet yjne s
noSni miaenktsowydy zostaj Mi ewdy® woresoner.- wnieU p
wykorzystywana w elektronice, a wi nc Znaczn
w fotolitografii jestz  tkamNatybiinaMo Ul i we bnindzie r-wnieU chemic
w ostatnim etapie. Sondygodni e z pl anem wytwarzane bndN z
moUl i we bygo sel ektywne ktlruawiWecnzieeSnmieg dzie wndf
pokazagy, Ue jest to moUli we.

RozwaUane bygdgo r-wniel(potsa @dzme oalou rkii likuam, z njae
wpor -wnaniu do miedtzi t r Admuimg jnsazzen w obr - bce
i polerowaniepr zez co trudniej sze bndQodatkowo nayjegk ani e |
powierzchnibardzo szybko wytwarza i tienek gliny kt-ry twaolrez yo dcpioer nnkNN
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chemicznie wmrenhwd, wgaSchwdSczamat Nralagmi ni
bar dzowygtartipwohemi cznie za pomordd wodme Drtil e nik
to do naj waUneijesti s z makomepatybdgndz e znaczmdt €ZiNST i

do fotolitografii, k¢ zfi®t o maj N zasadowy odczyn.

Samo przygotowani e podgdoUa j ePolega prmac es e
wyszlifowani u, a nastnpnie wypolerowani u |
powi er Odh mioiw.i er zc hni sond musi odbi i sin
powi erzchnigd adchkai Btopowata powierzchni a
El ektroosadzony met al wi er ni e unydkenkedust@aanej j e ¢
powierzchni osadzonego metalu wymagarlustanej powi er zchni podgol

Badanie procesu szlifowanigp o | e g aejsperymeatalnym doborze odpowiednich
parametrdewnoczeSni e problemyi mhry veazhmieznejp takiey jak
zapewné ni e odpowi edni ch Padczhdwy ¢ h wb a d @& cp Nde & o
optymal i z a qijzyspiepzenia priodddu ejego automatyzacji.

PodgoUa wy chilnaacrhey bnyigeyd zzi anej o ogechnibzaysici 0
stopni u.RozdygsotbaScmi agy ksztagtczky-1g ot a%ri e dsnain
powszechnie stosowane w fotol i tNeagrn apfmrdigenwha |
przykl ej asnealoywyyx hdowdwaUni k-w o takiej s ame
kleur ozpuszczal nego ,jpktermigznie. Takh emi zygo eowane
szlifowane w automatycznej szlifierecea p api e r aa dradaSj&adlema400y 808,
1500. Nks NUimi eby gy pol er owane W automatyc
diamentowej o rozmiarze ziarerQin.

]

Rysunekd. Z d j n @dziarychp o dyj o U
CznSci apyodgkd@olerowanienb)p o d go pbkerowaniu

Rysunek 9. przedstawiami ed zi ane podgoUa zar - wno pr z
przyklejone doo d wa o z &k §jbki apo pol erowaniu, azti6lU pj:
Po odklejeniu odwaUni kw akohpld igoprkpylowyamy W smyjce z y s :
ultrad¥fwinkowej w cely msanéenc8ai eporpshaijoiS
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Dodat kowo tuU przewsuwaryomi warzgthwmio Stclieamk - w z p
stiUonym roztworze kwasu cytrynowego

Tak przygotowane poddghillap cWwawmBasi@Myda wagy si
profilu pomiarowymo  d § u2p d8.cRysunek 10. przedstawia pray J a d pomiar
chropowatoSci podgoUa po oprazlpewiewshainyskany zaW ¢ z i S
pomocN AFM, natomi ast w czfASci b Zobrazowere | poj e
obszar2580mx250m z r oz d26561 xz&fc i Midt wyni ka prost ok
pomi mo kwadratowego pola pomiaru. ChropowatoS$S
Ra =3 nm.

Ostateczni e zrezygnowano z podgoUa o] gru
odksztagceniom pod wpgywem napriiUe@® podczas o

0 um 5 10 15 20

a)
73 nm
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Rysunekl0. Ch r o pnuedzaneggd b d g o Ua
CznSci aohmmmhvier zchni z AFM, b) pr.zykgadowy profil <chr

2.3.2.Fotolitografia pierwszej warstwy,

Proces fotolitografidi zostag wykorzystany d
poprzez wytworzenie na podgolu ze vemopryie wo dz Nc
docel owo pokrywal ma powierzchnifnagokiolUwch p
osadzil ma sifhn met alPiemwszawaaspwad webebkwwnpeswidnank
sond pomiarowych podst aw i bel ek) , a takUe wszelkic
gNczni k-w, znaczni k- tostppkiuzay N¢ DN o q Nwy z yosbt NRia enk 8 0
i maj Nca je utrzytaklebjyabko jusedenieldatevwd dbnyedgoo

je przenosil. GNczni ki to kr tkhimkNel €gmamctzyni
pozycjonuj Nce to specjalne oznaczeni a, kt -re
warstwpodczas fotolitografii. NajcznSciej maj N

od SrpodkjaoUa, aby zwifnkszyl Rybunékdlaprzedstiiia pozy c |
pierwszy projekt pierwszejwarstwy z awi era w sobie obraz cadgej w
j ednego z j e] fragment - w, kt -re l epi ej ukaz
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pozycj orCejaNmeegoo.bszary na rysunku przedstaw
nikie. Zaznaczyl nal eUOy, Ue cznSi bez powi Ak:
(zakgadaj Nc wydruk bez zmiany rozmiaru na a

Po przegl Ndzie rynku oraz bezpoSrednich Kk
rezystu. Na pierwszN, cienkN warstwi wybr a
Luksemburg) . Jest t o rezyst dedykowany do
kompatybil ny z roztwor ami gal wani ovgnmagamg) . P c
gruboSci -Walmyt wyefd cechN charakterystyczt
pi onowych Scian, co jest poUNdanN cechN w t

S
HHOH
i

.:.H_

Rysunekll. Rysunek pierwszego projektu pierwszej warstwy
Na sam proces fokiollka oRyalada dvn ysnkpjtharaib Useig
wzal eOnoSci od zastosowanego rezystu.: Proce
T naggUeni e rezyisptrwedanpoedyoele stu ze zbiorn
 rozwirowaniei wirowaniep owoduj Nce r - wnomierne ozl an
1 wygrzaniei tak zwany sofbakei powoduj e odparowani e wi nks
(Rysunekl2w cz 1, Sci a)
T naSwi efilnearSiwd et |l eni e rezykturepromizpaotawmn
sieciowania (cros i nki ng) , prowadzNcy do jego utw
1 wygrzanie i tak zwany post exposure bake dostarcza energii potrzebnej do
ostatecznego usieciowania i utrwalenia rezystu
T wwodamhhemi czne usknhifngirieezgstad naSwi
Producent podaje jedyn®g - | ne pvytwoyzé&nip aajpyostszych struktur Ok r e S| ¢

r-wnieU spodziewanN krzywN gruboSci war st
JednoczeSni e zazynapcrzoyd e sn afl cetUoyl,i tUoeg rcaafg i j es
poszczeg:-|l nycldz cpzaerga-mentiree wz mi ana mat eri agu
stosowanego krzemu (I uUOywanego do bada@ pr
wpgyw na rezultaty. l nny materiag bndzie ¢
bndzi e i naczejezyst Roomie amn e wipe Izlea zmi ana szyb
wirowanzaampNeo zmienil gr uRpdoBy wpojtyrwz ymmaa nhe jt
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czynni ki jak il1o0oS8i nagoUon egwetza azyparamétiyo Ue r e:
powlekacza obrotowegdNa | e Uy z a smarc zpyrio eddeana Swibfidzi e wy
r-Unych parametr - w Ztychwz@n yicdh wu rkzoMd zeecrzineec Ij .e s t

procesu, wykorzystuj Nc procedury jak najbardz

. ’

" i
L <

projekt
c) i)
lampa UV (o |2
’ ]
uktad DLP DMD =
‘v:-‘-'l;
uktad optyczny |
ruchomy stolik XY
Rysunekl2 Ry s un ki i przedstawiaj Nce proces fotolitografii
CznSci azdjuindidawdrakcie pierwszego wygrzewania,b)d j i ez g st u pq,c)naéwi etl en
schemat dziagania rastrowej] bezmaskowej naSwietl ar ki
CznSi c¢) opracdMlano na podstawie

Do naSwietl ghbazyezywamo wur zNdzenie OMLA (1
Ni emcy), bndNce bezmas RgsunBkl2rwa sctzrijoprebilstawm Swi et |
schemat dziagaFottegezyszNdgzesrni annaSwi etl any bez
t worzNc wz-r w spos-b anal ogi \Wykarzystywaay jgstr oj e k t c
ukgad z mi kr ol uiszang Digital Cight FRoceBsmM@ifital Micromirror
Device.Jednorazowo naSwietl ane25xk@35mm,ppojedyncoy wy mi a
pi ksel ma rddmmi &r zNédpgoi e naSwietla t,akie ob
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wkaUdym z nich t wor za&danego dzordDwii gickri i t fermeug md ret r
tworzyl kosztownych masek.

Szyblo SI wirowania wpgywa bezpoSr edGriuoboSd
warstwyb yamierzony mikroskopem optyczny@®lympus DSX500 (Olympus, Japonik)t - r vy
posi ada moUl i wo Siz npod noirayrz-ow ale j dneyvgjiPlmiiactgn w0
polegag na ustawienzapbséanb®&.cpao gragdetni it i c

ggowicy w g-rii aU do uzyskania ostroSci na
Zmianaw pozycj i oS Z wyznaczaga gr ubcmSI w
izautomatyzowanie tego pomihust bzyame np edipd
przezroczystoSI rezystu uautonuatyazneg@o( ystawidrdai a § ¢

iwy k r y wa n i (aangasitofacug).S ¢ i
Zastosowano sugerowany w dokumentacji rezgg@as wirowania 30 sekun@r u b o S
otrzymywanych warstw dobrze pokrywag®rzsi n z

czym zaznaczyl naleUOy, Ue ni e | leveystarczy@abyk | u c z
byawfo warstwa grubsza ni U pl asoN&amdegmyltdaSib:
t worzono warstwyOm gruboSci okogdo 10
Parametry naSwi et | ani a500snp/cradiadiawsiremerginoraz a k r e
wzakresie5 do +5 dla ggfnbokoSci pgaszczyzny o0st
oprogramowaniu naSwietlarki pmhanemUAddhosd
ustawi enia ostroSci wzgl ndem nezaysturRysunell3 pr z e

przedstawia zdjhicia wybranych naSwietlanych
optycznego. Ddwka 200 end/cmterazb Adve { oz i S a) zaobs

nachylone Scianki rezystu i zbyt duUN szer
obszar-w naSwietlania (moUe byl to bardzo
rysunku w rozprawie). Nai zwdijdiacii ul iwnipee gtnvegjr
owymiarach025x 0,35mm. DI a p aawkab@tmd/cniwraz5Adef{ oen Si b))
r-wni eU z aonbascehrywoowaen oSci anki |, j ednak i nie
Ostatecznie @ podstawiea nal i zy z dj mdjlepszysnipardmetrami,jest davka
350mJ/ cm2 ora@cdnSAdedocodraz zbliUenie cznSi
wykonany, a Scianki rezystu pionowe.

JednoczeSnie badano proces wywogywani a.
okazagy sifn niewystarczajNce przy tych sto
przez 3 minuty w wywogywaczu pozwala na us
celemcagkowi tego usunificia pozostagoSci potr z
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Dose: 350
Defoc: 0 B

Rysunekld. Wy ni ki bada@ procesu BAdJpivinikréskopuoptyeznegoi er ws zej war .

CziASci a)samkauar naSwidakd 200mJ/crpaordacheeftiriiafmiobszar naSwi et |
parametramdawka500 mJ/cm2 oraA d e f ®c)0 obszar naSwidawka3s0my/cmg araza me t r a mi
Adef adrozBl i Ueni e na o0bs zdawka3b@andiem2eotaA o efyopar @met r a mi

233Wyt gaciz aknsizet agt ostrzy pomiarowych

Wyt gacenamarcéleed ef i ni owani e ksztagtu ostrza pomi
foormy,kt - r N wypegni metal. Opisane juU wczeSniej
krzemowychwylodrokdsycsitj NIl s g m aafkit az MmN kr zemu i jeg
mokre trawiene. J e s t to metoda niemoUliwa do zastoso
Zamiastnieg apr oponowano wyt war z mdenterawylkprgyStypwvanegoi a z a
powszechnie w badaniach twardoSci materiag- w.
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Met oda ta ma dwi e zasadnidomaizagialNeatlye UyP o ep
w odpowiednim miejscu na koCEcu belBRoidrugieo mi a
potencjalnie pozwala na gatwN zmianfn kszt :
wggnbni k w indenterze na taki O innym kszt
trzySci ennwijerpzicrhaonfikday , szeSc Mabluj wa mhagvehy s
samodzielnevy k onani e wggdfibksknadcisp.ecWpnhdlymy Niz kjn
jon-w (FI®Br,obmolUn ajonoiior e zwwl Gy di ament owy w.
uzyskal poUNdany ksztagt. Nasthnpnie soydkor zy
Wggnbni ki do indentacj.i wy k owngygwiabnnei ks No fizd z d ie
trwagsyzczeg-I| ni e gdwy kwynkyowaznyi satmyovilderk yis &dlakomiwe d z
ze nanoindentacja,wygmagagdgubej kipr edly avjyik on a
moUl i wie ostre zako@®czenie | magy promieE& z

Nal eUago zbadal, czy ksztagt wgginbnik-w z
wykonarej sondzie. Do pierwotnych e ks per ypBrygzyjhy: w !
opr zyr z Ndlenterafirmy CSM Instruments (obecnie Anton Paar, Szwajcaria)
wyposaUony WVickersawWg@mmmikk stzea m gma o cshliaenglajr Nc yw
sond pomiarowyci ma k Nt wi edwlchogkobhwyzy nawet od
piramidy. &dnakjego zastosowanip 0 z womné $zypkier o z p o baddBey leor zy st uj
i st niwpgsea@ai e | aboratori-w | PPT.

Sam proces indentagiir zebi egagd st apdaydedNdpwHde@ohnkmi
i dealny do precyzyjnyaohepasmiradoatzs nagpotrschya | i
wytwarzania sondPodczas gdy odciskiy §y wy konywane zg,0dtnake dzu C
wadN bygy kwestidakaystzager aktpydzemec.j al ni e
urzNdzenie musiagd wybtwlnig @aals ocdhdgionkie b a rodza
rficweBk&azywanie miejsc na odci sRI t er rkatydveN
automatyczne wykonanizegwsyyzhtlbpli ah ooudkojyasdkz: i wei
wsp-grzidnydh wprozdl{jSe precgzyingouaggoaljeand dra Eicdiku
t war doSci OMnioeprrzoagr amowani u twardoSciomierza
pogoUenie ,pwrnktmwo UAQ ,wkd sN inne przeksztagce
nal elago wustawil =z naj wifnkszN stoabrraontnuo Swa K
wjasnepPrzgsiczym niemoUl immiee dbk @ d niatkBrdstui i @ if e
mi krometr - w.

Druga seria badaaErw\NkiAeamis(@lenmis, Stwajéaaa), czyli

precyzyjnym nanoindenterze do stosowanissito w mikroskopie elektronowyml a k o , Ue
urzNdzenie to jest bardzo mage podmpVWthwecb
wymiarach Na potrzeby zbadania moUliwoSci Wy

pomiarowych wykonanann i e j s z ei np cadjgoo Ukes zt a §t kwadr at u
20mm, kt-re przygotowano 28bNaigoddopu steynm wn
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odciski wggdgwber kaimod ¢(y ang akelorne)jaan ut ak Ueo st wor z
wgasny wggnbni k o wysoki m(zangaspestati)u Srednicy d
Wg g i bsnziekSci enny zostag zakupiony Wgafsinrymi e ¢
wggnbni k wytworzono poprzez zmodyfi kowani e i
podstawin wybrano wggdghnbnik w ksztagcie stoUka
wykorzystanss k u pi o n N w i &ahg. Eatus¢ddon BeanfrIB). Technika ta pozwala
na Af r e(rawieme)dioamo | nego pr zewodz boegwa | ma tnear iodbd u ,
tyl ko niewielkich objntwyScriawiGontoo wymiwegndifiabjnNck j
stkodd na kol umnir oweolu¢ dice | obdaed e mpigstipdd
do osi st o(khoatro(nio Kmolnirercy )k ol umny bNa pmidgoaUani
z odci s kami wy konany mi powy Us zymi wggnbni kan
Nastfpnie usunifAto M dygiokleq zobiazgvendkmikpdskoperg ot o wa
el ektronowym. Wyt worzone ostrza bardzo dobrz
wszystkim cechowagy sin kaGy mwipir omWemi 2ynp a @ b k
szeScianu Ry gromt oa pwngrUeyyjpadku wjaPoengarwaednbr
promi enia zaokr Nglenia dokonano w mikrzoeskopi
zbli Ueniem na czubek ostrza.

a’

Rysunekl4. Ostrza pomiarowe «addijzngman&S&EWM.czasie badacC

CznSci B)yossumkzie: otrzymane wggnbni kzibelm meerensﬂnhaogledxnlsezce
otrzymangowg gfibni ki em wierzchogek szeScianu, zcb)I|c1Jsetnr|zee naat r
koniecostraotrzymangow g a swy i b na )k icesnt,r ze otrzymane wggdgnbni ki em Vi
wgasnym wggdfibnikiem-d.innym ni 0O w czinSciach ¢

CznSci apochddzN)E5.dubl i kacij i

Rysunek 14. Przedstawia r-Une ostrza pomiarowe
bada . cCznSli a) przedstawia widok od czubka ¢
szeScGzairSu. b) przedstawia zbliUenie na zako Ec:
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szeSdwadoczny jest magy promi e @0mmadzir Nig!l @)
przedstawia ostrze otrzymane po wypegni en|
owysokim stosunku wzstioskio &dc)i pdroz eSdrsethkastcay .z b | |
przedstawi onéewiodavc zreyi Sjcéstc)pr omi e ECzaiGSK r Ng |
przedstawia zbliUenie na zako@® zenie ostrz.
jest bardzo duUy promie@® zaokr Ngl endoatrzavy n o s
otrzymane po wypegnieniu formy wykonanej] v
wysokoSci ,dpefmadniaopym ni U przedstawiony v

Ze wzglindu na ograniczedeaydbwawwosgiyfhnwgkh
uproszczony i nodgeazhueomatyzowane r yz yphokiwe wy konywan
odcisk-w na winkdmojUfi wezbé @ wypkiaokidjgatyani e
wggnbni k- w. RPhaujdokwtamwaniue zNdzeni a wykracza
izreali zowanennegbaoapowaei kpazbudevaidiup odwoNd §e®
na wykorzystanie r-UnychMDWR,gfrb-nwrki-evU ptrydh k
modyfikowanych.

2.3.4.Elektroosadzanie pierwszej warstwy

Elektroosadzanigpozwala na wytworzenie cienkiej warstwy metalu na powierzchni
przewodzNcePgbepgadgaUami eszczeniu dw-ch el ek
wpgywem pr Ndu qdragodypdd katedjgnyNnecetalg pawieszone w roztworze
przemieszczaj NsadhajdN &iah o.0Apodgwgkpnana fest alleor z ¢ h
zmet al u, kt-ry metedy stopriowd rozpuszmm z winypegni aj Nc
w roztworze)albo zneutralnego i odpornegchemicznieSk §ad c¢chemi ¢jegoy r O
parametryt aki e jak temperatura, dhapikidadide gio gneg ta
nimi sterowalrwWaok| panayweskmanwai wgaSci woSci

Elektroosadzanie g u Uy | ak o baud-uymMycWp soaas g -plemvseSci z

warstwa ma wytwory ibek i i ostrza pfomy wyenvprzomeyvp @egvszieje ni e
fotolitografii i indent macjwg.a Sktiawo Scalaichmaz ydce
sztywnoSi i czistotliwoSIi rezon,aamlseo wN: wipige
wjaSci woSci f,zz yketz-nree gnoa t el d mojtumantdenreiea J t en

ostrza, a wifnc bndzimi eri @adgn omeiBaplane tdgddantesuk o n t
ma na celuust al eni e odpowj mldanby h uzpnslkimedma wwar
zaplanowanN gruboSi, ggagbgUeo diby gal wys toan e
Zaplanowane badan®@s adz ani a tmrazesath ard--Gwmy c h
T niklui metalu powszechnieykorzystywanego dovorzenia mikrostruktyr a t a k Ue
p o w dchionnych i ozdobnyclObdarzonegd u Uy m zai nter esowani ¢
naukowej zwywpg N dy mechapiczBiniklo Sahokrystalicznego
 srebrai metalu szlachetnegpo z wal aj Ncego na stworzenie
1 z § 6 metalu szlachetnego powszechnie wykorzystywanego w elektronice
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Ni ezal eUnie od wykorzystanego roztworu koni
podgoUa d dopeswszd fomlitografijedrastrormapod o Ua pw&r gt wNby g
ni epr z egorezgisyi,Nckt - rwi apzodkayt e mi ejastwaetamea sondy

pokrywaga cagego podgoUa. Kilka milimetr . -w pr
wzgl ndu na fodgrodnitozmgemifda i . Tyl na strona podgo
Koni eczmek rboyyajioe odkryt ej powierzchni podgoUa
met al osadzag sin tylko na poUNdanych miejscact
materi agat wi p:-¥Tniejsze uwolnienie sond z po
okreSlenie powi erJedoymnzkluczcbwychpsadmahir aw pr oces.
wymagana gfistoSi prNdu, kt-ra zaleUy od powier

Jedynigor ecy z y j powieszctmima jUd@ | i vymagdnyd o zadanipadN\pr zepgy
GistoSizapr Neu pwp§ryevdhninm j akoSi osadzonej wars
osadzania. Do zabezpieczenia niechcianej powierzchni przed osadzaniem wykorzystywano
szybkoschnNcy Rysuneks. przatisiawia sczemat racésu elektroosadzania.

- |+
J

_ ~ ~
+
o on L
~ ~~

Rysunekl5. Schemat procesu elektroosadzania.
Elektroosadzanie niklprowadzonovy k or zy st uj Nc t ade dadatkarmi N k Np i

zmni ejszaj Ncymi napr nUeni a[76/& Btosowan asadganie# o0 s a d z
stagopRNdower ten bygd juU wcze Sniweijn cwykkoonrizeycsztn
jedynie sprawdzenia jego kompatybilnoSci z

warstwyJ est to roztw-r skgadaj Ncy sifi z nastipuj
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1 wodai HO7 300 m|
1 szeSci siacoad mkjtii NiSOsl- 6,87 90 g
fszeSci owodnyiNcClh:l6s&i ék5gni k| u
1 kwasborowyi H3:BOsi 13,59
i sacharyna 1 g,
1 laurylosiarczan sodu 0,05 g
Nat omi ast parametry procesu osadzania bygy
fanodd pgytka z nikl u owammaechtlad $simmt echni czn
1 pH roztworui 4,
1 temperatura roztwori 60AC,
I mieszanie 200 obr/ min teflonowym mieszadgem n

fginst oSil2AmmNd u
Powylkze parametyo pr acowane w | PPT pojwabkzagNceaja w
nanokrystalicznego nikluSzy bk o S1 to §,a7dm/min.iDeo Swi adczal ne |
powyUszego sposobu osadzania w kontekScie p
Rysunek16. pokazuje pierwszN wa@sadzdanynikielvdgbtzevo r z ¢

wypegniag formn, otrzymPwayanwakstwygchy Fa nh
panknincia w warstwie rezystu. Prawdopodobn
rozszerzalnoSci N termiczMNmpodgaobapnkink hd ic
ni kiel nie dostawag sifn pod rezyst ani nie

b)

Rysunekl6. Pierwszawarstwaznikima zdj nci ach z mi kroskopu optycznegoc

CznSci awisdumk una bel ki sondy, b) widok na koniec bel
Elektroosadzanie srebraprzeprowadzono wWyor zy st uj Nc komercy,

SCANDIA 360 (Heimerle+Meule, Niemcy) oraklB Semiplate & 100 (NB Technologies

GmbH, Niemcy).
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SCANDI A 360 jest roztworermopntadgz waydz amym pdlr
dostnpny | est w stosunkowo niskiej ceni e, a
pozwala naosadzani e by s ProeN osadzaniaw prowadzomy .zgodnie
Z parametrami opisanymi w dokumentacji roztworu

i anodai blacha z czystego srebra o wymiarahx 20 mm,

| temperatura roztwori 20AC,

I mieszanie 200 obr/min teflonowym mieszadgdgem mag

fginst oSii1ApmMNdu

DoSwi adczal ne bada rnoisaa dpzoawyi ths zwe gkoo nst peoksSochive p r
niezadowal aj Nce rezultaty. Ot r z y mlyendannaek wraorzstt w
okazag si n nifetdrezystpna Osgdaand srebra @ s t a w gpgdorezysti
prowadziNicekl®zt agceni a ksgdmdtwus asdbmnani € egimodelzied
wolno. Rysunekl7. przedstawial wi e p r z sorkdy vayklonawee roztworu SCANDIA
3600Na zdjnciu z mikroskoparwphiNcpnegoywanokKnBcth
oczekiwany ksztagt sondy.

Rysunekl7. Srebrne sondy uzyskane z roztworu SCANDIA 360
CznSci azmydjumdkike) SZEdMniKraskopu optycznego
Ro zt WB rSemiplate AG 100dedykowany jest @ wytwarzania mikrostruktur
iel ement -w elektronicznych, j e dPmoaels ospdeagia k 0 s z |
prowadzono zgodnie z parametrami opisanymi w dokumentacji roztworu

i anodai blacha z czystego srebra o wymiardohx 20 mm,

| temperatura roztworii 20AC,

I mieszanie 200 obr/min teflonowym mieszadgdgem mag
fginst oSi3ApmMNdu
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Pr.-by z tyrtagyzt elpsezm wci NUO nRetdwat neen
kompatybilny z fotorezystem i deal ni e wypegni ag f or mn b
otrzymywana war stwa byga bardzo chrPpdjwat a
pr  -mhé&ichanicznego wypolerowania te]j war st wy
an a s t ipreeproveadzono polerowanie wykorzystaniem diamentowej zawiesinyCin,
podobni e do ostatniego kroku przygotowani
zmniejszenie gr ubbSicinavha rsit evByjsumgkld praegsmeisl u
srebrnN warstwin pNaeadcdzinSpbaph!| ar o wanidw.b - r
dobi eratomyatytryigyzez mikroskopwi d@é przed pol erowani en
Swiatga odbija sifi od podgoUa ni U od srebr a

500 pm 500 pm

Rysunekl8. Badanie osadzania srebra z roztwhiBi Semiplate Aul0Z dj nci a z mi kroskopu

CznSci a)pyesveza Wanstwa przgublerowaniem, b) pierwsza warstwa po polerowaniu, c) pierwsza
warstwa przed polerowaniem (zbliUenie), d) pierwsza

El ekt r oos apdrzzaenpi reo wzagdoztoan o wy kor zyst uj Nc ko
AU (Heimerle+Meule, Niemcy) oraz NB Semiplateu A00 (NB Technologies GmbH,
Ni emcy). GRRMArewtr rozt worem przeznaczonym dI
prowadzono zgodnie z parametrami opisanymi w dokumentacji roztwdiastety oba
roztwory nie bygy kompPbtayhiopmewadzagggr edoy ot
od po®Pjolbyg. wzmocnienia adhezji rezystu (zn
wzmacniacza adhezji TI PrimeMicroChemicals GmbH, Niemcy)) niepr zy ni os g
oczekiwanychr zrye zkuilltkaunaws t u pr-bach poado Usai
z cznBaichhweowanym rezystem | prawi dgowo wype:
j edn N oakoeptow@lnej a k oR@suriekl9. przedstawial wi e ,p @y kki- rych :
doprowadzi go do odspojenia rezystu od podgo
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Rysunekl9.Z d j nfecd @p Bpni epr awi dgowo osadzonym z§ot em.

Na podstawigp o wy Us z y ¢ h ekspgeryroedtavn y ahrtzeekeUewzpmg | Nd na o
w rozdziale2.2. ni ekor zystne par amewysyo ki g ok oysczht smantde
postanowi ono por ztejoerdjiDapmdowani@roceso asadizgniantianae
roztworu do osadzanmr az dobranie innego rezystu moggdgoby
z § ojedmakza bardziej korzystniaiznano skupienis i i n a bardzigjovlmij eec uj Ncy c h
niklowych sond.

2.3.5.Fotolitografia drugiej warstwy

Drugi procse f ot ol i tografi.i ma zadanie i przebi e
wrozdziale2.3.2.Ks zt agt formy =zdefiniowanyobgmuegez tn |
ramkn, gNczni ki [ podstawyrytelond (a wi nc bel ki

L

Rysunek20. Pierwszy projekt drugiej warstwy
GruboSi poUNdanej wémBakwy gouboShapmaseawp0$

na ich prawi dgowe umi es zc z eje)swebodune puzenoszgnie ac h Al
pAset N. Wy mus z w tym etapiz precésimreegovictorezystuT i f ot ol i t ogr a
moUna przeprowadzil na pgytce otraymegne,] w

wczeSni ej sanidagi@mu. r ezy st u
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Po przegl Ndzie rynku oraz bezpoSrednich Kk
rezystu. Na pierwszN, AZ185nXTNOBWMerclsRerformansey b r a
Materials GmbH Luksemburg). Jest to rezysegatywowyd e dy k owany do ws
zel ektroosadzani em, a winc kompatybilny z r
osi Ngani e poUNda2e900m)r.u blJoeSgcoi cweacrhsNt weyh a(r a k t e |
otrzymywanie pi onowyeehym&stosemaniu. co j est poUNd

Na sam proces fotolitoBolkdadny kgradabise @
wzal eOnoSci od zastosowan e g5n XTe zwysgtl uN d aP rnoacse

fnagoUeni e r eizprszteul anmi ep ordejzoyUset u; ze zbi or n

 rozwirowaniei wi r owani e powoduj Nce r-wnomi;erne

1 wygrzaniei tak zwany softbakep owoduj e odparowani e ;wi nks

fTnaSwieitha8wieetl eni e rezystu promieni ami

sieciowania (crosk i nki ng), pr otwesddeniNcy do j ego

T wy wo Jiacrhieemi czne uskninfngirieezgstad naSwi

Producent podaj e jedynie og-lne przykgady
r - wnsipeol z ikewaynMN gr uboSci warstwy w BaadnieUno$S
procesu przeprowadzowy k or zyst uj Nc t e s arm8.2 Zastdsawdnp ¢ o
sugerowany w dokumentacji rezystu czas wirowalitas e k u n d . GruboSi ot
warstwniepokr ywaga sin z danymi Zraguardeozzgnzywamy mi
war stwin grubsaBNzozé&golcrzieki wany niskich pra
otrzymania grubycBmwpresdeaddiphkwydepaads9i nal

gruboSci war st wy mo Un a dokonal dopiero |
W konsekwencijz ast osowane parametbygpabSdpewi adnae.
wykonanie kilku serii rozwirowania e zy st u i , abyda $ weir etclyg mii@ z bl |
zakgdgadanych rezultat- - w.

Ostatecznie okreSlono kilka przyczyn rozb
warstwy. JednN z nich byga trudnoSIi w nago
kaUdym Rysupek2t.w cz i Sci a) przedstawia rezys
Zzzami ar em. Porcja ma Srednicih okogo pogowy

JednoczeSnie nie ma vwWrnigdl] blyN@ae Ibka-rvd zmo wii estl
wirowania, cod odat kowo utrudniago jednorodniak rozp
wytworzona warstwa posiadaga r-wnieU nieje
krawndzi pr-bki byga widocznie grubsza, <co
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Rysunek2l. Z d j A& yatwlczpsie fotolitografii drugiej warstwy.
CznSci a)nezmysprzddwirowaniemb)rezystp o wy wo gani u

Przeprowadzone , balgeamwioa zpokaza@y stOwjest o gr ub
moUl i we, | edna@®atniiregssyasgmy a puesle wszystkim bardziej
powt ar zal nym sopsdsNogbne ni,c i kefi dgzriuebej warstwy w dw-
To znaczy po pierwszym wirowaniuwygrzaniu (softb a k e ) rezystu oba te

powt - rNaosntenpni e obi e te warstwy, jul0 pogNczc«
jednocBadamniea tak zmodyfi kowanego Wastmaesu dac
posi @dchadai ej jednorodnN gbuylpevtizala aw prr-z@mdyec hws
pr-bach. Ostatecznie naleUagdgo r-wnieU zwinksz
abyot rzymywana gruboSi zgadzaga sifi z dokument :

Parametry naSwi et | a m00&8009 mi/caldia dawknemergivoraza k r e s i
w zakresie-5 do +5 dla ggnbokoSlai ppiasawigzmynatbst
otrzymanych z mi kr os k o pajlepspymipparacnetnarei gest dawkat al on o
600mJ/ cm2 orazZaPpewdebhjpBoone dobre oddanie wyn
Scianki rezystu.

JednoczeSnie badano proces wywogywani a. Pa
okazagy sifi ni e wlasdtogrubgch warstackD op rcayj ktoywd t ego  u s u
ni eutwardzonego rezystu potrzebne bygy 3 kNpi
3minuty.Rysunekklw cznSci b) pokazupeugNawadgbowid wywo

2.3.6.Elektroosadzanie drugiej warstwy

Drugi proces el ekt r ogorsuabd\z awma ras t et -wnygttwenl buz ¢ 0 |
podstawy sond, a takUe r amiejiwarstwy joNo majmnigji . Oc z
2000m.Na materi ad os adyanopkieh Pymcpsofegbeosadzan
szybki, daje powtarzalne rezultatyprzede wszystkinmelatywnie tani Badania tego procesu
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rozpocznto od osadzania z identyc2BdayedypBhr ¢
r-UnicN bygidcigwbs oy aalzyanizayskal grubszN war

Osadzanie przebiegdoobednak nksayehtrwagn by
6 godzini niestety wymag@nadzoruPr zez podwyUszonN temper at

Zr ozt wor u, przez co regul aZauwa lame blay Juaz upe
nier-wnomiernoSi gruboSci otrzymypanhdéjowad
wpgywbtel nycKHaveeftekdraowbna nier-wnoleggoSi a

r-UOnicin w ginstoSci pr Ndu pomi fidyzyw babaBzonep Kk r ¢
warstwyby §a ni er Podobnieniaerwmdly | mo Whvd oprysgtoo Sci  pr
kr awghdamyaVe wn Nt r z f orymwy doa zpad Dty d e osadzondgs z a ¢
nikluprzySci anac hEfze ktey ytsé upowodowady duUN | osow

sond. zCnin8h miaga zbyt cienkie podstawy, ir
w uchwycie AFMni e odbi jagdgy pr awiRysiekedw pa ofim3$ eind ah |
prezentuje sondy z podstawami o duUe|] |l ecz

Rysunek22. Bardzo grube warstwy niklu.

CznSci a)/sminkmu- wnazad jpodisd azvami kr oskbpunieé¢rkuEngd npwes s
mikroskopu elektronowegoc) zdj nci e z mi kroskopu optyczneagnkiel ni ki
Arozlewa sifadpdocae zemy&roskopu el ektronowego, son

Postanowion@ e | owo osadzal warstwhi ar wbsfnN efi Gvy
podstawy songp o | ec e p §lg. Rysunek22w cz i Sci ach wvarstivyniklu pr e z
tak grube, Ue aU wypgyweciNtle opboencanda wnaar sp ovds
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rezyst uakesogecuhyognaa wczeSni e] wyt worzonych bel ek
wkr-tkim cyklu na papierze Sciernym o gradac,]

Po wprowadzeniu dodatkowego Kkroku szlifowa
gist oSl prNdu w c z%na4 AdnfoBszaidizkain i tae zu 2d wAu/kdrno t n i
czas osadzania. Obni Uona | akoShi avpa szdleyc z ¢ reij a
jakoSci wytwappangpwhUsoba#d csziffowanaaczej byga p-

237Usuni ncie zbndnego materiagu

Na zako@® zenie powyUszych etapzpwddNczoynmynwvar

znim sondami, a cagoSi z jednej st rNoany Umajkor yt
wiic po pierwsze usunNi ochronne warstwy | aki
uwolnil sondy.

Usunincie | akieru i rezystu podgobUegagaf wadl
kNpieli w acetonie w myjce ultrad¥fwinkowej. A
czirSdzystu. Nastnpnie aceton zamieniano na s
TechniStrip P1316Technic, USA)Do cagkowi t ego usunifincia wszyst
konieczna byga kebp.i el w temperaturze

Pgytka trafiaga nastnpnie do specjalnego r
znastiApuj Ncych skgadni k- - w:

1 wodai H207 900 ml,

1 nadtlenek wodor30%i H>O> 7 50 ml,

1 kwas octowyi CH3COOHT 50 ml.

Koni ec zzabadanigyrgoocesu tr awi eni a, Z spragidzeniee g - | ny
jegos el ekt wwgb®&dem i W ytcohk umebtaadlaiCE z auwattgono | edr
procesij ego bardzo dgWgiasczasawtrewami all a pojedync

30 godzin i wymagag |jedMiomazd®api pvgcesitean wa mioa
spedgni g naj waUindyd sw ec avy knawiamii &€ o Rysynek23ny wz gl
wcznSci apopigeientwujte ak ci ieniekidskpkolers il g avr U joe t dvo $ Iz

mocne nasycenie roztworu jonami miedysunek3w ¢ zb)Scprezentuj e pgJyt kr
procesu usuwania podgdoUa

Ni e zaobser wowano zaokr Nglenikszkagwindastra
pomi ar owych r-wnieledysitag najacandvaingj. del i k:
uszkodzeniu, jednaknajprawdopodobniepby gy t o uszkodzenia mechan
zmani pul owanRaz tpwW-yrt klayng . r - wni eU obojAatny wzgl
zaobserwowanz aokr Ngl eni a krawndzi . Jednazkni Zkma@z n a
prawdopodobnie ze wzglndu na mniejszN wytrzym
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Rysunek23. Proces usuwania materiagu podgoUa.

CznSci a)ysmuihktuka w roztworze, b) pJgy mkraskopuoptyctnegwi e pr
uszkodzonych sond

Proces pr - bowapnooprmrezy snpiieesszzayni e r ozt wor u
magnetycznym. Wpgyw na szybkd®Si-bowawbemi-aw
zwi fkszyl st nddymnyihe roswotzesZ minfcf szygo to szybk

jednak d o pr o wa d zmnigjszenia 6czby uzyskiwanych sond. Szybsze trawienie
powodowago powstawani e wi fktsgrpg ma ol8adz diNb
belki Zaobserwowano r-wnieU pojawianiiseresai i kr
Rysunekk3w c zfiSci ach w9zkodzonav) t @ m ebslf pomiajveeMo g § o

to byl spowodowane zmniejszeniem sifn sel ekt
metalii nnych ni U mied¥, albo nieBEoppbseoBnokEe Wi D
pozostanie przy wolnym, acz skutecznym procesie.

24Probl emy rozwi Nzane w czasie prac

W czasi e bada®& cagej met ody pmwgyhlwamzw,ni &
ostatecznie doprowadzi gy dwymmkagywzj eptpr a
czynnik-w i proces-w, przez to t Wprdwadzonpe z a
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r-wnielUO zmiany nie wynikaj NcreajbNaze orfSa edenliw wj &
wytwarzani a i zwi ks zenNaep oltikcaznbey wproaaytsmi®i Sicai n y ¢ h
zmi any opisane sN poniUej w szczeg-§Jowy spos -

2.4.1.Rozmiar podstawy sond

JuU bardzo wczesne doSwiadczenia pokazagy,
Spowodowahkhseszt@agdghedgo uchwyt - w FleeFM formydgnosmf mi kr os
(Szwajcaria), znajdujNcym sifi na wyposaUeniu
do wszystkich badacC

Krzemowe sondyAFM f aktycznie posi ada34Nk 1panthst awy
(dg x swymi deyYyntae sN prawdzi we | edPpadrigej po str
stronie podstawy, czyli tej stronikt - r N umi eszcza sSsif W uchwyci
3x125mm ( d gWyxniskza) .t o z procesu produkcji. Sondy
trawienie krzemu,swot Nryude wiz klriydu amagr aficzi
anizotropowy. Prowadzi to db or mowani a si i bocizastygtecinie §oci an p
trapezowego pr zek,rja|belekzsad AFMR b z @ b ghadjweelbnean
wzgl ndami nie jecnd&koupgydsning . Ade Ugliy nogami o

jest jej podnies ni a phnsetN, kt-ra zeSlizguje sifin po
utrudni aobdiwnriemlowe wyznaczenie parametr - -w b
rezonansowej ) . Jednakstwt pe alkvayge mpio@mi smWMal ows
wyznaczania tych parametr-w pozwalajN na ich

Uchwyty na sondn w wykorzystywanym mi kr osKkc
iposiadaj N tak samo hzaicrhkyisondaemidszczoma weichycié any .
opiera sifn na tych wigdazSniikei ndadsphdysdcowndynigdio Ssii @i
naturalnie poziomowand. e dnak przez to wymi ar tejmoigshevyt u do
strony podstawy sondywi nksza strona podst.Metglowevsorsdy aj e po
produkowane w opisywanym tutaj procesie posi a
i dolnej powierzchni)ni e mi e Sd ie§ ys csui facawysieo nMliis wagdy byl kga
na jego g-rneprpewi eozthoini Byjsundd4agow uszmSviil 4
przedstawia samodzielnie wykonahe nadihiydiomeuSh
Nat omi ast w cznSci b i ucbwytp.r ezent uj e grafi ki p

Opi sany problem wynika z zastosowanego mik

r-Unorodne projekty uchwyt - w, w kt-rych ten
prowadzi do jeszcze innych problem- w. Ost at
podstawy tak, aby posiadadgy wymiary takie |
krzemowych, a winc 3 x 1,25 mm (dg x sz).
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3400um

Rysunekkd. Uchwyt na sondy w mikroskopie si g atomowych I

CznSci a)ysacjkiuci e z mi kroskopu optycznego,bgtaffkazgr af i |
materiag-w prasowych producent a

Opr ac owa nd zefi Swfia ptstivig7e]
242Adhezja dw-ch warstw metalu do siebie

Jednym z najtrudniejszym do r oz wbsalzmyani a p
warsttk Jak opisano powyUe|] sondy produkowane
il ustrzanie ggadki ej oraz drugi e]j grubej . F
zpierwszN warstwN z pominificiem belek. Jedn
po zako@®& zeniu cagego procesu. Czasem samoi
Czisto w trakcie odZdawamnd @o- swopod Yiudd zy mmb kr
uUwanias ondy do test - -w i | ej p Rysenék@bapizedstawia z m
zdjncia z mikroskopu el ektronowego dw:-ch st
prawie caga pierwsza warstwa zbphtlgacnidsc
odspojenie CznSciowo uszkodzona sonda | est zda
bidzie ulegaga dalszym uszko@lyeanom.w wynik

Za kaUdym razem widoczne bygo, Ue odryw
ibgyszczNca. Wydedukowano, Ue problemem jes
war st wami . Ni ska chropowatoSI sprawi aga,
ksztagtowe, animt bayrgcoi ez npioknoimied.z yZe wzgl ndu na
dwoma procesambsadzaia, a takUe stosowanie pomifdzy |
chemicznych powst al moggy r-Ugeaninawey s zact:
Warstwytejeszz bardziej zmniejazagkUadbezpmobket wi
dw- ch warstw w jedewysizN\ggpr oeblleecme nd opr owa
przeciwstawnych wymagaCC Pierwsza warstwa
JednoczeSnie nie moUe byl IsusitmaimNagzy Paby d
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Rysunek5. Zdj ficia SEM sond z odspojonN pierwszN warst wN.

CznSci alysmpin&kmuwsza wadspojpndias omadipk onwiieczideat na do uUyt ku, b
odspoj onaiscoznidSac i zodweot na do uUyt ku.

Problem rozwi Nzano zmieniajNc ksztadgt pier\
czinSci ramki i gNcznik-w, a takUe zmieniono Kk
w ks zt adc iRysugpkepedistasvia B kolejne wersje pierwszejwarstWy ¢ z it Sc i
a)pokazanompdefweadinieniggdzsien jedynie ksztagt

gNczni ki . pWwkazafoi dbugN dcdodgf kkwoj uisugdiate r
Wy muszinfioani znaczni k®dzpbkiycijtemuj Ndcreuggo)a. war st ws
otoczyl pierwszN i pogNczyl sin z niN ksztagt
samoistnie. Jednak wci NUO c¢cziaSi z nich rozwar

rozwar stwienie bygo,wgdoptcenpesytke naekp@E&Erawi

i krawnhndFapsewwspekrwwadga sifn z drugN war st wN
Rysunek6. w c »pii @e@idsd¢)awi a.Ppnownie znieNiona pudstavityiak

aby Uadna kr awi ddugiwarstwNp ok rtyavkaen msmifieni ono pog

pozycjonuj Ncego or aTezmiank sk sfadgpiraz y nicadiy sonzde ki

rezul taty i mocUangak oj vei toyk rseuSkicids .j ak o
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Rysunek26. Kolejneiteracje projektu pierwszej warstwy
CznSci a)pyrajektmumer:2, b) projekt numer 3, c) projekt numer 4.

2.4.3.Uwalnianie sond z ramki

Sondypax a k 0 Epmoeeswpiruzy mocowane sN do r ®ozérmie za p
proste zadanié oderwanie sondy od ramkiwymagaz r iczno Pcizyi pdg @y ¥
nal ey zgapal podstawn sond@Nciznkiikl koensat rtuackh
jak podstawa poni ewalU powst BN zjmaskih o b y b Sdabydie sz e
wy gi npgdst iindadakeguby i szerokij N ¢ jesttrudnoz § a nbmdatkowo
pierwotnie zapropeasopwhNye GNcP Nz éprzpdpzied a ma §
albo przy ramceRysunek27w c zfiSci @9 n dio ka z,§ Netzni ki 2@ha ma
stronie ramki Taki dodatkowy elemenbardzo utrudnia umiejscowiensondyw uchwycie
AFM.W cel u ugatwienia uwalniania sond zmieni
trapezz dguUszN podstawN przy rama&ii gNczns kKN
gamie sin w najci e &sizpyrnz yi pnoadjsstgaanb sez ysno nndiye.
r-wnieU zmniejszenie gruboSci §Nczdoijegm, t &
z §am&ysunakk7w cz i Sci b) piorc)wnmrnza eed ppoadviaesk t u pr

c)

Rysunek27. Por-wnanie ksztagt-w gNczni k- w.
CznSci asosdephkmostmNoaSopigNvszypr oj ekt gNczni k-w, ¢) drug
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244Pozycjonowanie naSwietlani a

Dzi nki zast os o wezmakawe] miea jSstvkoeidcana twarienie drogich
masek do naSwietlania i moUna bar dedmakjakzybko \
kaUde innetpopozwwNzabi emi e Wykorzystywane tv tejyraoyn e  wa d
urzNdzenie posiada system automatycznlesyo zna,j
to systemiob8®8ki gfiooviwy y n alsw digetdysa.jJédicaezjnichz naj d u |
wyrzuca spr n@amog epsotwi @z ujzrei kea @ean iczZaffond may a .
przeszkody to powietrze swobodnier zep gy Wb ed alo&Sji . przeszkody b
spr awpowietrzecde e moUe swobpdodbi preeszkopygzwanihi
t uU popmojdaywedzies ma m wi N k Peveetyze z tego Gbazhwecniieak.a r - wni e |
do drugiej dyszy systemu gdzi e znaj duj eNas ipho deszt lajwi iek scyig$hmig
czujnka oprogramowanie |jest Rysumaks Pizesstawimr e S1 i |
schemat tego systemu w obu sytuacj&ystem terjest pomocny, przyspieszaa Swi et | ani e,
at akUe pozwala urzNdzeniu automatyczneézg koryagoc
nawet wykrywal .pogoUenie podgoUa

Powy Uszy sys tnespodkipvaNinerdiacipad® y naSwi et |l ani u ba
warstwy rezystu 125nXTJ ak si i eakarage,n mprzed ndadHi etl en
mi n kNkiiee wpgywa to na przenoszenie pr-bki pns
wtypowym urzNdzeniu wykar Byd tewnji Nc ysny srhasnkui .p oke
powodowago odksgdy §teqr whipaSyy e Pnu RySubek?28.
wczhnSgrnzedst awi he Gdgskapozesmag aj w. j ednym mi ej scu pi
czas (na przykgad przy zmianach usgt aswirne k rwa toepr
(Rysunek28d). J e Uerldcedur i przeptrowapadzpakbo @@ybdkym na!
wi dal bygo, Ue rezyst (Ryaanek?Be)f al owanN powierzch
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a) b) powietrze do c)
powietrze

czujnika cisnienia

R\
Rysunek?8. Ci Sni eni owy system pomiaru odleggdgoSci do pod:¢

CzinSci agysamh&lueko oqb)swioemolllai sko pwocbfsozlhar, wzyaszonkai cezgoon
c) wpgyw systemu ci Snienioweg,d)naegysbNpwadguWwszyemz
wi doczny krater, e) bar diamdocgne pofalawaniespovgetzehai. po naSwi et

Opracowanie€ z i Sci vajasrme na7d@podst awi e
Pozycjonowanien a Swi et |l ani a drugi ej war stwy wzagl
wy k or z wystenu \yidYjoyn a Swi ePtol aurkiieszczeni u p gkt ki n
operator znajduje pgormegnakNc p®zgilovikiazogejeg No e z
oprogramowani u. Jest tmocgse dledn dzo kkjyajolconeBeacyi c h
zaleUy jakoSi otrzymanych sond. PoAlncaz atso kgod
sondynie zmienij e j patamatkr pw zesuni nczinea cweznd geu Iz i eel
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parametry (poprzez | ej efektywne pokdijodanige yl |
bygo ono pokryt e rezystobdyzgoo goraur bdNn ewcazrnsutéwiNe pozy cj o
bygy przykryte warst wddystpidnadz g vafi bbomet znw

Pr-bowanaousru-nWn izkrilel zkyus tzewnfitrznych milimetr - w
znaczni ki pNoi zeysctj eotnyu j Ne@mi. mo braku rezystu obr e
bardzo nieostryDuUa odl eggoSi od ,Deacanmijldowagypr awiia

pgaszczyznlNessttoSerozumi aje ze wzdkltnde rzawsa
gNczy sifn ni s Roicjogavéntan iNe olsyt § @ Sp dPwtzaerszuaninfec i e d
warstwy czasetbh y § 0 mi nd zvead enre , wyan osi Jo Ki Rysmek20Sci e mi
pr z e d st awinakrogkopp Optyézeegma kt - rym wi doczne jest pr
warstwy fotorezystu wzglndem pierwszej warstw

£l - -

Lg ST eTIRE s

Rysunek29. Pr zesuni nci e drugwzdgl| nwarms tpmiye rrie zyesiteuwar smivkyr o s k o
optycznego

CznSci agg-ulnkw:wi dppowiafnkeonermi e ,opeswhfiksgélozei ahszaru

Trzy opisanew ¢ z e $robleenyi §Nczni ki, plastyczno$i rezys
sprawi gy, Ue pwsvarmmepodstana2e zmdetdtnien ak adano dwi e
1250m war stwy rea$witet| ko resakoanicecponad 200
Zmieniony proceg ak gada nago Omnwar gtewynefje AySwoy zNot ol i
formn na ramkn, gNczni ki, ) iposatisnieaOwly , Onz.nraickInu k
Nastnipnie ponowne nagoUenie 125 Om warstwy re:
[ podstawy bez §gNczni0lmwhni kl osada&nizenogdgmhado
pozwolinag at wi ej sze pozycjonowanie i odg ajesty wani e
wydguUony tylikaSwiezhacizeie osadzania dwa raz
dwa razy mni ej czasu, wy madadheaj a oprwayiceyclpit
warstwach nie stanowi pr oblicosadzaniegrobydhwarsad | a k
cel owo prowadzi sifn tak, aby pojawiga sin duU
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245Pr zechowywanie sond w pudegkach

Chropowata powierzchnia podstawy otrzymywanaszybkim osadzaniu grubej warstwy
ni k1 u mi aga jeszczd&di geadempolred e@kn yasadniommany w (
wyzwaniemz e wzgl ndu na praktyczne wykorzystani
wzglndu na ich magy rozmiar i duUN delikat
Nawet mocniejszy oddech, podmuch powietrza
wypadbnadzi e oznaczago uszkodzeni e bel ki p
s pr zeda wspac@inyshfopakowaniach gelo x bndNcych pr-Batbukt er
def act o monopolisty na rynku. Dzinfnki doSwi ad
wyprodukowani e zamiennika tego produktu.
| aboratoryjnego wypegniono materispeirdyBDMS,

iadheNji dr - wna i chropowata powierzchnia pod
powi erdPbMBydNby si Ja adhezji wystarczygda do
dodatkowyargument za szlifowaniema gy ch pgyt ek, aby wyr - wna

sondi ta kwestia zost aga?23®B.0oSondy pootakien dodatkowym d z i ¢
szlifowaniu dobrze trzym&f si i w pudedku .Rysunes30wt wiRX i §d h e 2
pokazuje zbliUenie na jednN sondn | eUNcN n
pudleg ko z sondami .Ado g-ry nogami0

a

)
L vy
o

Rysunek30. Met al owe sondy w pudedgku adhezyjnym

CzinSci azydjuinkiue pojedynczej sondy | eUNcej na przezr
Ado g-ry nogami 0
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246.Rezystut r udni aj iNdentacjipr oc e s

Pierwotniezaproponowanyitda ny p r o ¢ aykonane bignasdepwarstwy formy,

a dopiero p-¥ni ejbnwWNkoymahimd astrze pbmiareve - vz i i K i t ej
kol ejnnioceScoit r ze bne b ywcrasiepemvgzejjffowlitografia na ewi f1c t ak (
nie ma potrzeby wykonywa ndb@erwszejdoltografikledmak p o zy cj
koni eczme zmegaskazywani e pozycji na odciski w
Mo Ul i wez alpy d@r amowani e wszystkich odcisk-w at
bardzo precyzyjnego ustawi eBygo ppdgalhadanbe s
iprowadzi go do przesunincia ostrza wzglndem b
bardzo powolmwysd&Nwpgkiogaji urzNdzenia i jeg
zachowanie niskich priadkoSci przeswWwkm st ol i k:é
ukgadzie juU obetundyninaag ppordzgeobS necgr epgdyos§nebsgu pr z y

warstwie rezystu wgrgaindyns «i enoilen iop rwyeti wasri Ay in ao o
formy w Rysor@i@lplw.edstawia dwa przykgady takiej

a)

Rysunek31l. Rezyst uszkodzony w czasie indentacjizdj nci a z mi kroskopu optycznego

CznSci a) yidosznmekodgniecenie rezystu o) doczne odgni ecenie rezystu, pn
zmni ejszona ggfAibokoSIlI odcisku w podgoUu

Rozwi Nzaniem tego problemu jest zmi ana kol e
wykonanie odcizskhewni §Almznpezycjonuj Ncymi, a d
fotolitografi. Wy k onano taki eksperyment wykor zyst
ipotwi erdzono zas diesteoy k ¢t eaymi @ oadag iS&docziv t r wa g o
Bydg to drugi sz worgwemeretm wjasnego urzNdzenia
Pierwszy z nich zost 283.przedstawiony w rozdzi

Wgasne urzNdbgigioe wn d aAbwoairastkoarcizuenmd w cel u od
od precyzyjnycht war d o Sc iUo miNezzyni e t o dzi aga j ak pr
t war do S.dédmekniost ago ono zapr omajkN o waa epyrihi kaorutdetw
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dzi aganipecgyziiat rnaymywanych d a rPysiada stalik rpboamy a r -
mi eszczNcy jedniocmeB8aipr 8y potdgwadlly j e wszyst
Wy konani e ws zynsa kjiecdhn yanhdpimsalky-egbdzik Bo @ rachdnieniu
procesu, na nasthinpny dzie@® moUna otrzymal
W ostatecznym procesi e wytworzenia sond n
ze znaczni kamiirp omny cejlo nuyjkNocnyammiy mi w formie
przygotowanym podgoUu pr,zear pwad was zgi mawi
pozycjonujfin sifn wzgl nadetmr maci skewki DgNinkaw
zgrane. T a k zmodyfi kowany proces wy noadg ac zndnoiwe jes
igat wiejszy jest do ewentualnego stosowani a

2.5.Kalibracja sond

Jak wifnkszoSI el ektroni,czmiykerho sikropNdsz8eid pe
w staniejedyniez mi er zy |l napiziapi sali pawBOUapiNeepwNdu I
podzespPolgiaedi eni e fakyezhmychamierzony tub zadhmwych fizycznych
parametr - -w wymaga kal i br ac jNawetwn&pjostszypomigro mi ar
topografidi powierzchni Wy mag a kalibracj.i
Szczeg-lnN uwagn w tej pracy poSwifca sii
skalbr owani e ukgadu zar - wno pod, jlkikt eim poad a kv
odczytywania sigy bocznej. Poni UepopwakdpNa
na wyznaczenie niezbndnych do tego parametr
i wsp-gczynnika kalibracji sigy bocznej

25.1.Wyznaczani e szt ywnoSci sond

Wy znaczani e cznfAst otsbndywjoeSsciti WepPp@m@ans owa |t
wmi kroskopach si g atomowych. Mikroslkespg nmpug ie
m- csondn wprowadzi l w drgani a rezonansowe
przerywanym lub bezkontaktowycMat er i a § oindls mti@gtma Uadnego
procedurf.d Bodatnkdowo zemowychombiUtzeri § eszt

sondy znajNc jej czinstotliwoSlI rezonansowN.
przeprowadzi l t 1 pr owyendaugrafj Necu tjoendaytnyi cez np ced a n
dgugoSci i szerokoSci belki. Oprogramowani e
wgaSci woSci mechaniczne krnzeampw,zoavyt gk Ge kiri-g

Jako, Oprscoewpne w ramaclhi heggprmayewiyhkdgn
i nny przekr | poprzeczny to niemoUliwe | e:
wyznaczenia ikKohnie®ztznenoSecsit. przeprowadzeni
moUl i we jest ta@bmaakiol kazypmeotbdyz avy zwmRec z@n

wzgl idem dokgdadnoSc,jjakimoyld k immweSrcé g 0 crhe pu.latkd tyu
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Pierwsza metodan a z y wana d@é e ne tmpgegadlrostym obliczeniu
sztywnoSci z MoyUmiaarp-ovs gouedykii .si i pr os{89m wzor en

w kt:kigmtywhmbsSiiga nor mal ni@rzefnieszczemie ostrfa g) Aci e
beki),biszer ok oS g r wéloI§iL i dbdeul gkoi S | ostizg Eikrio ddajngg
Drugametoda nazywana dal ej met oldINi dyemimi cg niNy wimpe

podstawi e czfAistot !l i wikal§ samo jake rnao to anesae wika jsond e | K i
krzemowych w oprogr amo wa n zastoséware. niestaeddrdoavégo z e wz
materiagu obliczenia nalMdjyNeprzapuwwddei ki bk,
Czfistotli woSi rezonansowa jest znana dokgadni
MoUemy zmierzyl jedyni e gr uabdou§ iwymaipdrastajg e dy ni e
nneznany [ konieczne | est j ego wyznaczenie n
rezonansowej . Na potrzeby tych obl3icze® uproS$S
sy A it =4r - — -4 @

w kt:ypiycnzfistot!| i woSlibt avyamma@NBEAL Mo d Yogngg,

i geometryczny moment b e,z Wwipaids & Hgowierpchnme k r o u

przekroju belkibis zer ok ol gr méloISiL1T dogeul gkoi Si bel ki do ostr
PowyUszy wz- -prmekszvagecahyj eden bbgkojfNecy ma

belkiCzyl i gruboSi:

E - -/, (6)
l ub dgdugoSi
- - 7)
Tak obliczony wymiar, wraz z tymi zmierzonyr

sztywwyplBeizystuj Nc opidsRBihiyg opdiwyeljkiwzj-est( og -
dok gadnego Wynosi ana zaavgciza 100 do 5. Wy k or zyst uj Nc mi kr
optyczny moUl inwe pjeaparniaducz wa ke § &i6re. Wstawienie sondy

pod mi kroskopem r - wniiwgg® t mirec zsyb § aNp epBargmlkinyd n o Sc i
mikroskopuPodobni e mi erzona jest r-wnieU potrzebna
belki Gr uboSi trudni §jesza do dokjadnego zmierzen
50n, a wific niepewnoSi pomiar u20%nkakiash 8% opem o
DokgadnoSi wyznanazaemicawN @k s wp$oiw na uzyskany
Dodat kowo odpowi ednie ustawienie sondya pod mi
mu s i byl umieszczona kohkiiemzinyb jgisangwadk, Sa dwi
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Dokgadnie zmierzenie grubo8ai pmaskkiigpaw | es
mikroskop elektronowy J e d n a k uUwgmagaSEMost ipu do t ak
izastosowani a odpowi edni ego uchwyt u na S0
czasoc hrgaokntnyek.a A aboratoryjna pokazuje, Ue n

i szerokoSci bel ki mi Kroskopem optycznym.
Trzecia metoda ngzwana dal ej, pdegaznpzonbireerdznenNi u szt y wr
i nnym ur ibdzeprempr owa dzbaenzi ak oonbileicczzneo® c i po

belki. Do tej metody konieczne jest zastosowamie z Nd z e ni cau lbeojbdz de bc z c
pomiarup o zwal aj Ncego na pr daywyiikedpo Gpwuidhiejn e svia
poczNt k uczyproomena,wu kt maywmpul at or urzNdzenia |

ale jeszcze nikRo dzymgaalladypwaprszigaunNi mani
oznanN odleggoDziinki mitermuy imodinGay ibeizp oBaeda
potrzebne do wyznaczenias y wno Sci , peawt arzaj Nc wz- -r (

E — (8

W tym wypadku zastosowano nanw a r d o S Alémmisstaadard assembly (Alemnis,
Szwajcaria)zastosowany w komorze SENUr z N d mevry ipe segddtonn sterowanie
przemieszczeniem z zamkniAatN piAatl N sprznUen
do zadawania przewewsXtreeSKMuopgyzwel igjpo na
spozycjonowaniav g g N bnaoskzas ondy , a dodat kowo wustabil |
takie jak temperatura otoczeni@astosowanow g § i bsntiokUk o wy zakoE&czo
powierzchni N od firmy Synton MDP (Szwajcari

Do test - w por -wnawczych wy brano sondn
600 x100x100m(dg x .sNastdgmphie na potrzeby metod)
mi kroskopem elektronowym dIl a j ak naj wi nk s

geometrycznej (ze znanN dgugoSci N) zmi er z
optycznym. Na potrzeby metody geometryezj (ze znanN gruboSci N)
i gruboSli mikroskopem elektronowym. Metodn

ur zNd z eonmiua,r apopt -rzono szeSci okr RBysunék® dl a
przedstawi a rzeczonN sondhn na zdjnciu z
zmikroskopue | e kt r on o we g o zaldaélkdiraskopwekekirénbwebo)gpku
(cznSci d orcazasé)l &atabUacwi nanotwardoSci
krzywN odpowiedzi rezonansowe|j (cznaSi c¢).
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Rysunek32. Testy por - -wnawcze metod kalibracji sztywnoSci s

CznSci aysureldicsordy z mi kr oskopu belk sondy zznmakgskopu b ) zdjn
elektronowego, cwy kr e s odpowi edzi czistotliwoSciowe] sondy uz
dyzdj BEMsendyodboku e) pomiar grubbPcrzdwoodgs GEBIEM i bracji s
przed zadaniem sigy twardoSciomierzem, g) zdjnAcie SE|
twardoSciomierzem

Tabelal2 zawiera wszystkieynikipor - wpasiz azemgetlmdl.c hPod wzgl n
uzyskanych wartoSci za najipokgaaméepcddle mil e
pomiazez ar - wno pr zjeak eMetxlaggometrgczzma ws ze obarczona |
duUymi ,bgrmiadvaenti jeUeli do pomiaru uliemay zost a
ni emoUl iwe jest, Ueby beliknpeatty graodmye ap ny ek pr jo
dgugdBRaidzo trudne ubwHdhiydnirewihnéeelwpdywu ostr z
zanieczyszcze® na powierzchni, chropowat oSci
iczystoSci o0s adVetoda dygamiczmea et i a j u d e wgpipidrowi Ue
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czinstot !l i wo S didzycznej sandy nmaatusayveepjos - b uwhglSe d wio & ¢
mechaniczneletat&r inmpu.awdn dobre rezultaty
gruboSciicowelzlil e UrdoS®dainpondgo wyposaUenia | a

e

ni molJubwprzynaj mni ej czasochgonne.

Tabelal2. Por-wnanie metod wyznaczania sztywnoSci bel ki

Zastosowana metoda wyzna

dynamiczna | dynamiczna |bez po Sr e
(znana |( znana |nanoindenterem

sztywno§ 288 M 124 1% 189 8 208 8 ,36

geometryczna

Pod wzgl idem pmrajkdarczmiyeny zmr obl emat ycznN
bezp o SWyndgaiord zastosowardao d at k owe g @ rwarzz Nz emuijae du
jednak dag najlepsze efektyzatemw wi el u przypadkachMedad zi e
dynamiczna z pomiarem dgugoSci j est naj gat:
wyniki dalekieodp r awd zi wych i jednoczeSni eakavwluc z on
przypadkacli o k §adnoSi ta bhindzie wystarczaj §dya. Sz
wa r tsoySgbrmalrej nie jestk | uczowa, a waUny jesMejedgni
geometrycznN nal eld§y tuezmametl azkad andanj ymikipistepeéma r
el ektronowymzual eatdany | epszych ni 0O w najpr
zpomi arem dg6gMS¢iest Jallgiwiany do z midanetreni a
wykorzystal jako podstawndn do meDajednawynky na mi
zbli Uone do metoklty- bezponSaednmaknapkepyz KNI
powszechniesdost ipreej zastosowani e nie pow
wi nkszoSci |l aboratori - w.

Jednak najwaUniejszN zaletN metody bezpo:
zmodyfi kowanych sond. Na przykgad z kul kN
Wyznaczenie sztywnoSci takich sg¢grdemeét ondi¥ ad
i kleju nie jest znanal e Ue | i K1 ej w czasie montalUu rozl «
szt ywmnwpSilyw ni emoUl i wy do Mezteocdzay wi eszt peogSor ezdbnai
odpowi ed¥ konkretnej sondy na zadanN si gn,
obarczone najmniejszN niepewnoSci N, nawet ¢

2.5.2.Wyznaczenies t akglibracji fotodiody

Do prawi dgowegon ozantbaloriegk iswapneja wattywdoiSci
niezbfindny jest |ilstwtakavapedanikptevrnmgtval a od
do si ebi e usgy ginca geowysediatodigdy mikroskopu.Jest © parametr nie
zwi Nzany bezpoSrednio z sondN pomiarowN, a
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pomiarowego.Do pi er os zztnyaynNocSci sondy i mMolmmd ti vity.
odpowi edni W celn @szynmaniad c ze ki wanej .si Ngs trmovwamainnwi
mi kroskopowi | ak bar dzsie ponaaribestito realigowarte arzegs onda v
takie ugifncie sondy, aby .@2tal 2yYmaiSizadawKawarzt
jednostek przedsta%iono poni Uej we wzorze

& . OUOUxDOAG O EDRADHAK-AD— 06 . (9)
Na parametr wiAGewasjiNi przede wsiwgallicmwad®ai c
fotodiody mikroskopu oraz ustawienie plamki lasera na powierzchnibelkia mk a | aser a m

byl wustawi ona w ostrzapamaijoweg®ztyveng Zpmdsmvana betka odgina
sin w spos - -W nrci eplrizryi otpaykziermi €amymeni u ostr za,

mi ejsca na belce inny bindzie kNt pod jakim odtl
na fotodiodzieRysunek33. przedstawia schematycznenproblem Czarne linie to normalne
do powierzchni bel ki w danym punkci e. Czerw

uproszczenia narysomwiaomryowoe sit @ dikkioj apjaNdcayj Ngiyn
Rysunek nie jest w skali.

Rysunek33. Schematycznyysunekp o k a zki ¢ Nicgc zno Si  k akensitivigc j i par ametru
Par ametr ten odnosi do siebie sygnag ot r z
przemieszczenie sondy w o0sSi Z (pionowo, odl e
sondN na twardy i sztywny muewseystkich badaniach r e e s
opisanych w tej pracy do kalibracji wykorzystywaspafir. Przemieszczeaiw osi Z jest
mi erzone przez AFM, kt -ry wyposaUony | est w
sterowania w osi pionoweyV praktyce laboratoryjnej parametr sensitivity wyznagzorusi
zostal po kaUde|j zmi aniwysmnadyaniKerzeggd ngatn &m
czas, nawet bez zmiany sondy i bez manipufagjio mi eni em | asera. Fotodi c
swoje parametry w czasie, wW szczeg-IlnoSci pod
253Wyznaczenie sztywnoSci skrfntnej sond

Dopomi aru si gy bocznej (w tym sigy tarcia)
wyznaczenie sztywnoSci skr it daagjugiesosifiotbgiodyor az p a
Ni estety w og-lnym przypadku wyznaezwmigéntdwuwch
na mage wymiary sond pomi arowych, ukmggdu odKks
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pomiarowegoJ ednak moUl i we jest jednocwgkoerzwytaop
met odfin uprzednio opracowanN w | PPT PBHN, kt -
Stosuje sifn w ni é&jkalisapoeicnjoanitnoewawmrez N dazkeon i fep |
mi kroskopem i pozwal aj Nce na precyzyjny po
kali browanN sondN. Dzi fnkjiednomuzeSrkioezassj dds
na kalibratorzgN] orazo d p o wi deflsdejpdirtasowegprzemieszczenie plamki lasera na
fotodiodzie mikroskopyv]. Jako, Ue kalibracja wykonywan
uwzglfAndnia ona wszystkie paramatnmNy swki@adu pr
| asera na bel ce, stagN fotodiody, geometri
przez autor-w pierwot nej zang. baterakFarcej Qalibratianz y wa
Constani st aga kalibyacjjesi gwybaOdenajw [ N/ V].

Rysunek34. Si Jomi erze stosowane do wyznaczania LFCC.
Podej Scie to byjgo stosowane we wszystkicl
Jednak ze swzglokdu zm&kbadamsydlywano®di st osowan
kalibratory. Jederbardzoma § yrecyzyjny, drugiwi n k Rysunek34 przedstawia oba
urzNdezmagge kalibrator j est ni ebi eski, a d
precyzyjne oparte jest n@eoj emnarSci wmwayebi eni owym czujnik
z krzemu metodami znanymi z mikroelektron{Kiemto Tools Szwajcaria)Maksymalnas i § a
mi erzona z jego pomocN to 200 nbNi,Uya krad 4 b7 i
zbudowany na bazi emestpordiNU yogslawheiaegd godgboid do
opisanych tutaj sond pomiarowycRrzemieszczenist ol i ka zawi eszonego
mi erzone | @stecyaypomgoNczuj ni k-Epsiprg Niemoy.o Sc i
SztywnoSi jego sprhinlymiwymasina2®5asdNi ml czo ¢
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2.6.Dopracowany proces wytwarzania sond

Wyni kiem bada® opisanych w poprzednich roz
wytwar zani a cagkowi Najewanlenti aelj csweyec h p rsgegeeds.y dec
innowacypnosStagy Rgsanek3szpmredstaviaw schematyczny sp
s z ¢ z e gprzépegurpcesuUkazuje on pojedyndts ondin od boku. Dodat ko
r-wnieU znacznliknipeomiy cgromeirj yWNwayny mi granicée y sunka
pomi ndzy kol ejocesg misppézigmknaami 1.3 opisaayplp avni Ue j

) 8)

Qe _
3 s
— _
I A
) 11)
6>-u=..l

13)

Rysunek35. Ostateczny schemat procesu wytwarzan@e g k o wi ¢ i esomd&RMa | owy c h
1) Pr zygot owainstlilewapieoi gaemhamie
2) Wy t § a ¢ praygotowanie form na ostiz znacznikp o zy cjeonuj Nc
3) Pierwsza fotolitografid przygotowanie formynai er ws z N war st wil s onoa
4) Elektroosadzanie pierwszej warstwy séngodstaw i belek wraz z ostrzami
4a)Polerowanie pierwszejwarstiyt y 1 ko j eUel i niezbndne (sr
5) Us u n irezystu e
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6) Druga fotolitografisi pr zygot owani e formy na drugN \
7) Elektroosadzanie drugiej warstwy soncamk, g Nczni k- w i podst
8) Trzecia fotolitografida pr zygot owani e formy na trzeci
9) Elektroosadzanigzeciejwarstwy sondy ramki i podstaw

10)Szlifowanie podstaw wy r - w szybko osadzanych podstaw sond

11)Usuni nci e rezystu

12)Us u n iprodige Ua

13)Uwolnieniesond z ramki

2.7.Wytworzone sondy pomiarowe

W toku prowadzonych badaotrzymano wiele udanychjak i nieudanych sond

pomi arowych. Niekt-re z nich zbadano pod k
k Nt em wytwarzania ostrzy pomiarowych. Poni
maj N pokazal zakres reali zopranylkdaddyz i mijea gk
bezpoSrednio z opisanymi wczeSniej probl er

scharakteryzowana jedyni e cznSciowo ze W :
wykorzystane do konkretesyh b ada & przeds27lwi ono W rozdzi e

Poza wykonaniem ostrzy pomiarowych ma g ypnt o mi e ni u zaokr Ng|
szczeg-lniejakbezoddaUomydmkr zemowych, wykor

okuli Scie zakoWeckomymo ojsé r na. pocz Nt kowym ¢
wytwarzania, jako jwyYpeg mwiydniex v nRysuiek3® @ 1sm..
przedstawimt r zymane ostrza, jedno wykonamerazkul i s

jedno wykonane wggihnbnikiem w kgzotm ocE & akoklril
30 mproducent SyntonMDPsondy te nie zostagy ostateczn
pracy, poni ewaU skupiono sifin na badaniach Kk
Jednaks ondy o takich ostrzach moUnadwykozrXRgygt
wpgywu powierzidhypwi pkobkBkitupmzeci wpr-bkN na

z0,m [b) S o [0

Rysunek36. Met al owe sondy o kulistych ostrzach. Zdjnaci a
CznSci rySUNnI:fLD:rrrei)eprgmiaujitkzadakrl\'l@@mbmoisatrze w formie stol
zako@E& zeniu Om@zmimi éeniue 1nd koniec ostrza z czASci I
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Tak jak przedstawiono w rozdzial@.3.3. zaproponowana metodgozwala na
wykonywanie ostrzy o promieniach zaokr Ngl eni a
gal waniczneqg kowy ee¢ Ggmigan , nawet w bardzo ost
zaggnbi enimeczawszetdkejabtn k k | ka sond z kaUdego pod:i
nieprawi dgowo wy kMajamzi s bs t N z epystzpozostiy Mdly | e st
wzagghnbpenwvyawdRdpamgiodakt -rych wykomajiwBhndoBl ggubl
powi er zchnuisiuwapnrizee zz bciodnego rezystu moUe nie

Rysunek37. Ni eprawi dgowo wykonang&dpédtraazm8EMl owych sond

CznSci r piesidamelostew ak)s zt agcb)ei pudamedypstrze w ksztagcie w
c) nieudane ostew k s zg taggd k a

Rysunek38. przedstawia zdjncia sond pomiar owych
kt -rych obok ostrza pomwygpgwevgk wiodasit adydh t
wyt gaczania formy na ostrze. Nie wpgywaj N one
dow-d na dokgadnoSi z jakN osadzanie gal wanic

Rysunek38 Widoczneod bi ci e wypgdgywek po
CznSci rysuekiaSEMa)z d7 dijcficei eostrza z SEM.

Wy konano r -nikowyehEondoe rdiolSi duUej ¢OmwbcelSci ( ok«
sprawdzenigj ak o Sc i osadzania takizdgodgroSkes z etj e ow aert syt
parametr-w sond z fBaktkyczryicdh stomzady md mygmi .zapr c
450 x 75 Om. Rysunek 39 pr zedst awinilloweg d pidiya or az odpow
czinstotlowonSgmawll za pomocN miTksomda Wwadagseej si § a
analizie wynik-w nazywana jest |literN A.
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32 33 34 35 36 37

0 —rm

0 50 100 150 200

Rysunek39. Sonda pomiarowa wykonana z niklsonda A.

CznSci rysunku: a) zdjncie cagej sondy z mikroskopu
c) zdjncie belki sondy z mikroskopu &elektronowego,
wmi kroskopie si g atomowych wraz z powiAkszonym obsz

Rysunek40.pr zedst awia zdjnhncjejoadpiokvi edd) czasdypyt
Sonda w dal szej anali ziBRwymidka wv nkaalyawane 2
sond nie byga widoczna gogym oki em.

25 26 27 28 29 30
0 "J m,

0 50 100 150 200

Rysunek40. Sonda pomiarowa wykonana z niklsonda B

CzinSci rysunku: a) zdjnAcie cagej s o nrmikroskopumptykznegs k o p u
c) zdjnAcie belKki sondy z mi kroskopu el ektronowego,
wmi kroskopie sig atomowych wraz z powinkszonym obsz
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Rysuneldl.pr zedst awi a z dj n gejoad pnoi vKil eodwre jc zshosntdoyt loirvaa
sonda w dalszej analizie wynik-w nazywana | es

30 31 32 33 34 35

0 s

0 50 100 150 200

Rysunek41. Sonda pomiarowa wykonana z niklsonda C

CznSci rysunku: a) zdjncie cagej sondy z mikroskopu op!
c) zdjncie belki sondy z mikroskopu elektronowego, d
wmi kroskopie si g atomowych wraz z powifAkszonym obszare

Wy mi ary belek powyUszychi komslk api es ptoyn®z zeag g

i szerokoSi), a takUe mik€pikopul iewee&kitroenp wi
wyznaczono za pomocN mN& podstawi® ptaymanychy darsytho mo wy ¢
obliczonos zt ywnoSi sond wykorzystuj Nc mabeladdd i geome

przedstawia otrzymane wynik a mi eszczono w ni ej r-weonkeU teor

o idealnych wymiarach 450 x 75 x @m
Tabelal3. Parametry niklowych sond.

sonda A B C

dj u g ©8h [ 443 447 448
szer ofknp SI | 75 71 76
grub®di | 10,9 12,9 11,8
teoretyczn@ z st ot | i wokHz] r ez o1 28,5 28,5 28,5
czhistotli wofkHzlrezonanso 34,7 27,7 32,2
teoretyczna z t y wWwm]S | 41,2 41,2 41,2
sztywnoSi (met ¢Ndd ge ome 55,9 85,3 69,4
szt ywmoe8ioda dynami cNmha 30,3 15 25,4
sztywnoSi (metoda dyNmm 41,3 35,8 42,2
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DjugoSi i szerokoSi sond odbiegagy od p
zakresici wy ni ka to z dolk@ddi ®3diarkUy wamej podatr
otrzymanych sond byga wyUsza od oczekiwanej
bygy istotne. Swiadczy to o nier-wnomierne,j
w odl egdoSci cozdn ean ondayt uir yc hracozttywo r u . Otr zy ma
fodstnpstwo od oczekiwanych parametr-w bygo
krzemowych sond w ramach jednej partii.

2.7.1.Pomiary wykonane metalowymi sondami AFM

Wyt wor zono jedyni e ni ewi el kN l i czbn f ak
Wi fkska&h E omwi spaonpyrczhedni crhi arjeaz dred agath pop.
otrzymywanych sond, cagd gk (Rejedpursvetepy powtdraae S ¢ i
bygy wi ealbkdrootunziyes k ani a z a Broceda ypggryWany, gdy nier e z u |
dawag szanssoamd uz yBskaKliGejowjeaf ®eyoi et apy (o
warstw, usuwanie zbndnego materiagu)by®o kr
ich nie wykonywal , azbywipiokwstz N zsyzia ncsa\§ yn ap rsouck
procesu pr zy wykanahi®@ soodz @ &onknetaych parametrach na potrzeby
konkretnych bada®@ 8p4StaMgcwy wi kawzsizo sagrmlkdwo
sond przedstawidenyalk watwejt ¢ 20 st ipnie wyt w
do pomiar - -w twybohago ckadgami a por - wnawcze p

iznikuiwyni ki wraz z analizN przedstawiono na

Jak wspomniano w rozdzia23.4.udago sin wytworzyl j edyn
Rysunekd2. przedstawia jedynN sondin ze zJota o
pomi ar owe | wisd SO (yd 4 50 xz x gr ) . Wy mi ar vy
455x154x40m(dg§ x icD® % egt) w granicach bgnd-w po
naSwietlarki oraz rozszerzalnoSci N termicz]

drugi e]j warstwy fotorezyst czinSciowo odspo
Wi dal to jako srebrnN obw-dki wok-§ zgotej
4040m. Bel ka o takich wymiarach powinna char e
8kHz. Jednak <czfAstotliwoSi zénakEHzi omMoUer #:¢
spowodowane obecnoSci N ostrza p8mipwowdigob e
wyznaczona za pomocN metody geometrycznej t
ze znanN gruboSsomNdRet Kizobr 3azOwalhom. powi er z
zar - wno w tryhakew tiymerkontmkiut pazevywanego. Brak y @stotnych

r-Unic pomindzy tymi trybami. W por-wnaniu
sondN wi di&ir awfldrziend struazmytye s NBypgo dzdo e$ p o«
ostrze wykonane bygJgo uUywanym wggnbnikiem t
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200kHz

20kHz

pm
179

150

100

50

rv:i
Rysunekd2. Sonda pomi arowa wykonana ze zgot a.
CznSci ayswdkiocie sondy z )me)hkykes lodppuedzopfi ycamnleigwo S i ow

uzyskane w mikroskopbpiaezspg-hbkiombawychradyjnej uzyskany
e) obraz pr-bki kali bracyjnej uzyskany sondN ze z{§ot
kali bracyjnej uzyskany sondN ze zgota w trybie kontakt

Rysunekd3. przedstawia sondn iwcisNEbzawozesmechn
bada C. Oczekiwane wymiary Hs0IxlbOn (pdogmixaroawex @i
Wymiary wytworzonej belki t&#36 x177 x50n( d § x itz xwydkrm)acza poza
spodziewanych bgnd:- w. Naj prawdopodobni ej rezy
Ni estety podczas naSwietl ani a drugi ej war st
naSwi etl anego obszadwmonaVvi daf st Wa pragsaumisit a
mi krometr-w w dw-ch kierunkach. SKm. Bekago t o
ot akich wymiarach powi honal cwaSakNergzowahssesiwl

czhistotl i woSi znal ezi onlaHzpr zMaUeAFtMo wlyyio s is@p®
obecnoSci N ostrza pomiarowego, ,le -sa@emamienka j
niejednorodnaSz t y wn o S bel ki wyznaczona za pomocN m
aza pomocN metody dynamicznej SmerdAnamN zgprbu lmaPc
powi erzchnin pr - bki kali bracyj rkij komaktu - wn o W
przerywanego. Obraz wuzyskany w kontakcie jest
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A

wi el okrotnie naSwietlone na jedne,j kliszy.
i

sifn okreSli j ej ksztagtu na podstawie uz
z

przerywanym jest duUo Il epszej, | ejcastwck Nt
pr-bki, jednak zamiast pojedynczego stopni
rezultaty wynikajN najprawdopodobni e] z ni
Zostago ono wykonane uUywanym wg @Mpleyciyk i e m
zaniechania jego dal szego stosowani a I wy k
odci phzwal ajsNcoesgppovama e i nnych wggnbni k- w.

200kHz

30kHz

pm
113
100

80

60

40

Rysunek43. Sonda pomiarowa wykonana ze srebra.
CznSci ayswdkiocie sondy z mi khykes ldppuwedzophi yicanleigwo S di

uzyskane w mikroskopie sig atomowych, d) obraz pr-b
e) obraz pr - bki kalibracyjnej uzyskany sondN ze s
kali bracyjnej uzyskany sondN ze srebra w trybie kon

Rysunek44. przedstawia jednN z najstarszych
wymi ary bel ki pomi8mx6@mejd gwyxn osszi gxy g6r0)0. xWy mi
belki to 600 x84 x 50mi co | est w granicach bgnd-w po
naSwietlarki oraz rozszerzalnoSci N termicz
zbndnego materiagu w ci eotkorydBelkawtakicewymiarach ni k |
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-

gabarytowychp owi nna charakteryzowal sin cznstotliw

czhistotl i woSi znal eziona przez AFM wynosi ga
rezonansowa nhie daga najmocnhiejszego sygnhagu.
obecnoSrciwW wtwel ce, kt-re wpgynngy na jej zac
wykorzystywana dkoontp@kne iae - wpr aver ywanym. SondN
powi erzchnin pr - bki kali bracyjnej w trybie ko
zobrazovanej komer cyj n NiksroanwdiNd 2wii ed asit rru kltnircyd s N bar
to spodziewane, jako Ue ostrze wykonane bygo
b)so
40
30
20
10 | !
0 kHz
5 25 45 65 85
14
c).,
10
8
6
4
2
0 'kHz
20 22 24 26 28

d) um pm

! 192 360

250

100 200

150

50 100

Rysunek44. Sonda pomiarowa wykonana z niklu

CznSci aysadkdcie sondy 2z mikroskopu optycznego, b) i
uzyskane w mikroskopie si g atomowych, d) obraz pr-bki
e) obraz pr-bki kalibracyjnej uzyskany sondN z niklu w

Dodatkowowy k onano r - wni e@drpowmoasynigéikdkiia @k Wi wN
Sondnin nikl owN skalindbntem®Bp gy pozyegdgyvmbeywst iApne
sprawdzil og-|I Needreagamiee wegndidu na doSi wy
niklowej (2 N/m) w por-wnaniu do somMideg kdan§mkiegejp (0, 1
samej si gy nor mMmabéladdpjr zdeldas toabwii as oontdr.zy mane wsp -
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Tabelal4. Wyniki badaniavs p - §c 2yanmmiika pi er wszN sondN z ni kIl u

komercyjna sonda wiasna son.c
CSC17 g
si ga n
[NN] | 14 50 371 1300

materi ag
mi ed¥ 4,50 3,64 4,48 0,95
nikiel 5,03 2,36 4,07 1,08
krzem 2,25 1,70 2,29 0,67
Do kolejnych pomiar-w por: -wnawczych tarc
i niklowejopor - wnywal nych parametrach tak, aby m
normalnej. J ednocpeiSnweane zostanN pr akltaykcoz n® o nads
krzemowN NECy tNermWarld Szwajcaria , kt - ra dedykowana
wkont akci e przerywanym. Dzi nki j ej wy Usze
dopasowanN sondi ni kIl owN. De k | 48N/, &amesonpr z e z

przed pomiaramivy ni osga 4&akbdN/ mondnin ni kl owN wykor zy
2088N/ m, Kkt -r ej kali bracja zos2baga szczeg-go
Pod wzglndem uUytkowym nie stwierdzono sz
sondzie metal owe] dzinki winkszym rozmiaro
Jednak moc otrzymywanego sygnagu na foitodio
Zmi eni aga si-h9%. zMikmiemum slYdgnagu potrzebne
okogo 8 %. Po ustawieniu plamki w 1/3 dgugo
14,9%.Rysunekd5 przedstawia to ustawienie plamki lasera. Tymczasem dla sondy krzemowej
bygo to 20%. Og:-Inie dla sond krzemowych t &
magych belek) do 35% (dla bel ek pokrytych <c

Detector Signal Intensity: 14.9%, Ok.

K =]
C) I —forward signal

-0.11 —backward signal|

He i 1 -0.115

£
-0.12 5

1
| Toteral Deflection
Normal Deflection 0.7%  lateral Deflecton  2.2%
-0.125

0 100 200 300 400 500

Rysunekd5. Sondaznikinad pr - bk N kalibracyjnN

CziSci a)gbsam nkamerwbudowanej w AFMb)war t oS sygnepuzygkfadowaod
tarcikot r zymana tN sondN
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Pozawy znaczeni e msanejz sogdw o $aniiaru tarcimi ezbndne
pomi Wykarazystagm ,
sondN
krzemowe|j

skalibr

procedury opisane w rozdzid?es.dla obu sondP r z y
wy no §40 qm/V, a LFCCO, 8 8 7

owani e ¢c

agego

mN/ V.

uk gadu

DI a

pomi ar ach

z
sondy

j es
a

t a
ni k

odpowiednia369 nm/Vi 0,061 mN/V.Nast ipni e przeprowadzono pomi e
i krzemiemiedziinikluuDodat kowo korzystajNc z sondy krzem
powi erzchriZimi eprzbe&. par ametr Ra (ra Baganiao f i | u (o
przeprowadzon o20&krah@ijzNcp roibdsiua® 0 i K Aastesowano
trzy wartoScil0, 80 §500Nn o ramakl anCedpyo wp 6 mizamo. tr zykr
Tabelal5prezentujevs zy st ki e wyni ki tych badacC
Tabelal5. Wyniki badaniavs p - § ¢ zayciadri dsgphh d N .z ni k|l u

pr - bka |Si Cu Ni

Ehar[nr?]]p o W4 0,75 11,43 45,76
materiaObCiNue wsp-gczynni k t g

nor mal n
Ni 10| 0,215N 021 0,293N 0, 0,287N O,
Si 10| 0,124N 0, 0,152N @6 0,176 N0,040
Ni 20/ 0,152N 0, 0,241N0,014 0,2%N O,
Si 20/ 0,133N ,008 0,15N 0, 0,129N0,011
Ni 50| 0,127N0,014 0,219N0,012| 0,230N @3
Si 50| 0,193N @1| 0,814N @6 0,217N 64

PowyUsze
met al owych.
rozwoj u.
przygotowandk on kr et nego

anall
wykor zy

nanokrystaliczny i i e |

charakt
ostrza
8 nm,

wynoszN

i zn.

Nal
Przed

pl anu badace.
ZaczNi naleUy od
stano monokrystaliczny

eryzuj N

pomi arowego.
met al owa
olPogomsi@denmar ametry

nat omi ast

cy

sondami i pomiarami.

ZauwaUOyli
charakteryzowaga
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sondy z niklu zaobser waswspngc oydmwniok in Nt arad ied
500N bygy ni Usze. Szczeg-lnie interesuj Nce |
mat er i@afgywlcih sonda z ni klu na krzemowym podgd
podgbDlUai.obc-2000rei@ slDy wsp-gczynni k otrzymano
a dla obON NlOenipars0 z krzemowym podgoUem. Ne

moUna wyci NgnNi wstfApny wniosek, Ue znac:

powierzchnia kontaktu, kt -ra r-OUnigma sifn w
PowyUsze wsthipne badania moUna w przyszgo

poszczeg-lnych parametr -w WasygczredlckepoSai ws
Tobci NUOeni a, pmogaowyers owgkonanerokim zakres
1 powierzchni kontaktu, poprzez wykonanmetalowychs o n d 0 zr - Uni ¢
promieniu zaokr Nglenia ostrza dzi ki wy k
fchropowapopcziez wykonanie poddoUy o r - Un
T materiag-w pr-bek i iscohndz matpearzieazd  -wy kiom
i krzem.
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3. Pomiarytarciaul tra twardych materiag-w

Jako jedno z potencjalnych zastosowa@E opi s\
zduUgmci NUeniem. Do takich teU pomiar-w sondy

Zagadnienia tribologiczns N nt er e spwjnNkcteu zwi dzeni a bada@E& p
R- wnkluezowes Wr zeczywi st ygdrylitarmz ydlzeé rei amah) N bezpoSr
na triwaga$lycipeez masamypobh - r odpowi edestijajympary t
ztrudniejszych zado@®@ypkz giggdysmjmok oWy sikw i ur z
w kt-rym ma zos tniastandardosvelakis piestamiadoywym otz wi Nz ani e m
jest goUysko kul ko weektdnanegoiwkramaahn arojektp UWIBQM2 r a
kt -re paSsrieaddnaiic im pe@lne et i tmonc zne O6m.Bardeodni cy p
maedrozmiay wy mu s z aj N zoadsmioesronwacnhi eni U w przy trady
proces-w w Wpkonsettwekciirf wni eU zastosocvWwamee mait ©r i .
wt ypowych Woslzyskegwyhb nuek®k it a k ma §estpgrafiaoeydm i ¢ y
oferty kilku producen.t - Wysokki |jkagkjcaSin ipe frearzugjjed

i ceramila. Kulki metalowe wejs k al i maz Ns ¢ or s z Nn isefreergyucl zanronSyl  kis z
Dob:.r mataetralk nwet ypowego rozwi Nzania dobr
podstawiebada E wykopangmbtrami jak majraaedzi eavj pz @l

goUyska. W tym wypadku bprgzoedlyi ctzoo neberkaNdjeend reN
100N (wariant optymistyczny lub 1 mN (variant pesymistyczyy. Pr A d kkoléki r uc hu
200m/sParametry te idealnie pasujN ®ciNgldlinwdo &c
takich samych parametr - -w ignnw nmez cumedgldlzrean$ cailnb
przeci wpr Sbkeidnkolyk@Gmoai Uej 100

WstipnN kwalifikaczrieaili dobwamo mavi dadanmd -zve pr o
zwykorzystaniem AFM.J a k o przeci wpr - bki przygotowane :
przyklejonymi jako ostrza pomiarowd.a k 0 badane mat e rsupestvgrdewy br an e
warstwy, kzapewni i maj N duUONatzmaagog$i nrad 2WiyNz drei a
kwalifikacj.i dokonane zogstaa(y epdmicarnye gtoa rtaika
miejsce w docel owyBmdanlUys ke kwlsk aiymrpayz e pr o wa
z Politechnj kNt Knaszpl zeBs&Naga cznSi pr-bek

31Met odol ogi a bada®&E

Zapl anowano ser i nzwykazgs@iiemmii kbrod olgd gwe nyich at o
Jako pr - bki supgrktwardemeastt earnioa gy w f or miJagko ci enki
przeciwpr-bki przygoi0dwamo rk Wihloir odnySochedmatcegr
przyklejono do sond AFNMi kradksok oApoesm rwz&yw apnoymm aw
bygd FlexAFM fir my Obhasemageunikfoskdp&rzoptgcgzngmgkoriamo) .
ur z Nd zDSX5D0efirmy Olympus (JaponiaPomi ary wykonano r-wnieU
mikroskopem elektronowyn(z ang.scanning electron microscopeSEM) Crossbeam 350
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firmy Zeiss (Niemcy)wy posalUonym dodat kowo w dziamgo sk
focused ion bear FIB) oraz detektor EDXZ ang.Energydispersive Xray spectroscopy

spektroskopia rent ge nWsmsikmaliza datyghspzeprowsapziina e n e
byga z wykorzystaniem oprogr amowa.rDbadaalszjoJ Nc :

analizaoraz wizualizacjidanych z AFMwykorzystanop r ogr am ot w@wyddiorif r - d g
[82] orazprograms amodzi el ni e stworzony w Srodowi sku

32Przygotowanie pr - bek

Badania zaplanowano po konsultacjach z ekspertami w dziedwytwearzania cienkich
war stw z super t Odatedzyiej e kK ma tpe r- ibadyva wastabyr a n o
materiag-w. Pierwszy to materiagy wwtiwdri Xan
tytanu (TiC), borek wolframu (WB), borek wolframu tytanu (TWB3 N t o mat er
charakteryzujNce sifn bardzo wysokN twardoS:
i nnowacyjnym metodom wytwarzania moUl i we |
chropowato&met r 6Ran Duugireéstdwe tovarstwy wykonane azvil g | i k a
cyrkonu(Zrc)o r - Unej z aBzairitkiSctie muigrhiaagy zr - Uni co

3.22Wngl i k ucyr kon

Na Politechnice Koszali GEBski ej wykonane z
cyrkonu(ZrC) w procesie fizycznego osadzania z fazy gazowej (PP d obne war st w
przedmi otem bada@® na Pol it ¢88B5) jednak nKpotszebg | i Es
bada® opisanych poni Uej zostadWwkprzysotowan
technika reaktywnego napylania magnetronowego w zmiennym pand.pulsed, reactive
magnetron sputtering), z katodN wykonanN z
i argonu,naP&dwtwdyzamp r - bki by gy kr NOki z pol el
Jednym mpretygmtwwani a podgoUa bygJo r - -wniel
(Zr) o gbwb&Scir yo ,pdepprraondia dporczeyl cozw eNapylarder s t wy
warstwy ZrCpr zebi egagdgo z nasthinpuj Ncymi stagymi p

czfistotli woSlI promieni owania 1 kithzpizicnioed wlod
podgdvofa odl egdoSi elektrod 9A&«. m@mi eemeebyd
parametryCzas osadzania 17 |l ub 30 minut, co wpg

warstwy.Pr zep gy w ac etiy5e85,6,5sccnk@gstandare cubic centimeters
per minutei standardow centymetr szeScienmg Skjamd noah @iy
osadzonej warstwy.

Pr - bki t e zostagy teU czfAiSciowo schar ak
Zmi erzona zosit agad i gpopfazeammena)sSk cehce mi czny tec
WDS (z ang.Wavelengthdispersive Xray Spectroscopy,)struktura krystalograficzn@oprzez
GIXRD (z ang.Grazing Incidence ay Diffraction) Tabelal6przedstawiavy ni ki p o mi a
otrzymanez Pol i techni ki Koszali EBski ej
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Tabelals. Par amet rzymiper deke Zm& Poli.technice Koszali GBski ej

Nazwa|Pr z e p Czas Twar dModugZawar t |Rozmiar
p r - Kk acetylenu| osadzania [GPa] Younga |wngl a Kryst:
[sccm] [min] [GPa] [% atomowo]| [nm]
L25 2,5 30 12 150 40| 18, 4
S25 2,5 17 12 150 40| 18, 4
L35 3,5 30 28 320 52| 14,9
S35 3,5 17 28 320 52| 14,9
L65 6,5 30 21 190 74 3,0
S65 6,5 17 21 190 74 3,0
Wy ni ki pomiar-w przeprowadzonych przez wytw

r-Unic mindzy poszczeg: | nymwmdaPoi-vbkSacmi .t rZi bpod ro
najciekawsze sN wartoSciPatrwanredo §cit eobhaz podded
na wgaSci woScWzrtorsitb oil olgi waneoSci W og-lnym
zmni ejszeni a ws86,87 Dadatkow i ha |l e&ycizavr - ci | uwaghn
wiigl a w owaarzs trwizemi .arDkWUyy sudidiidg wt eg @1iRiller wi ast
w pogNczeniu z bardzo magdgym r ozmi dree mvak rsyt smaa |
jest zbliUona swojN strukturN i wgaSciwoSci a
(diamondlike carbon- DLC)

Pr-bki te zostagy poddanZmidelspepganhbB8fneirf

na podstawie analizy sk §aRru bckhie nzi ccsthaedyyo o maczierk
wi NzkN jon-w, tak aby widoczny bygd przekr-j p
pomi ar EDX, dzinki czemu precyzyjpeekmjumo Una by
z kol ei pozwoli o znale¥i granici mifAndzy st al
Granica ta nie bygdga widoc znRyswekd®. paedstagvia z wy k g e
wykres uzyskadlya w rt-@moknigk plopPs.beci ncia | inii o0zn
cyrkonu wyzlhealcazzaa gr anagdaU@moki wd ez § WwNaczena pod go U
wten spostd gumbobiuboSci warstwy ZrC oraz cz)

wzmocnieniap r z y ¢ zi dquetloweywarsty. Ta war st wa poSrednia posi
gr ubo@&n.
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Rysunekd6.Pr zyk gadowy wgkubsesSci poami st wy

Chropowat oSi warstw zost ag2obrazowiaretr @pongar awf i |
powierzchni w trybie kontaktowympr zy wy kor zystaniu ostro zak
(Mi kroMasch, Bu@almiza)r orcadzokrszamwmSei N 2000 x
w oprogramowaniu Gwyddion wyznaczono parameifr Rwy kor zy st uj Nc do my
(brak wy.gdaalz zawiéraad rt o Sci  prderzangeh w IPPTw

Tabelal7. Par amet r zmiegzane vbIBRT PEN. C

Nazwa|Gr ubo Sl w/{GruboSi w/Chropowat

pr-gzawier djONZrC[ Om] Ra [nm]

L25 3,5N0,2 3,3N0,2 9,7N0,6

S25 1,5N0,2 1,3N0,2 4,6N0,3

L35 5,0N0,2 4,8N0,2 20,6N0,8

S35 1,5N0,2 1,3N0,2 5,7N0,4

L65 5,0N0,2 4,8N0,2 17,5N0,8

S65 2,7N0,2 2,5N0,2 6,0N0,3

Zar -wno gruba%i iwgregt wyhr opowat oSi zmieni

jednak nie jest to prosta zaleUnoSlI.
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3.2.2.Supertwarde warstwy na bazie tytanu i boru

Druga zbadana seria pr-bek wyprodukowana zo:
3r - Une materiagy. Pi er[88%wrygr ibky gt )yzngamborekzT ilG t er
wol framu (WB), kt-rego spos:-b o0[89%d,atazedma opr ac
borek wolframu tytanu ( Ti WB]J91].rTarczewykerdystame r a c o wa
osadzania powyUszych warstw zostagPrzakupiene
wy t war z a metod\ mapgania magnetronowego w zmiennym polu o wysokiej
c z i st o tThbelaud. Sawiera vszystkie parametry wytwarzaniaiczby w indeksach
dolnych w naewmaabz djoN kwwg tanego plerwasikénaolowop S |

wstrukturzet ar czy uUyt e} do wytwarzani a
Tabelal8. Parametry wytwarzania supertwardych warstw.
materi ag TiC Tio1eWo,8Bas | WB2s
moc magnetronu 60 W, RF 50 W, RF 50 W, RF
czas 45 min 45 min 45 min
ci Snienie 0,4 Pa 0,9Pa 0,9 Pa
przepgyw ar g|19ml/min 19 ml/min 19 ml/min
podgoUe SW7M SW7M SW7M
temperatura |[25AC 520AC 520AC
odl| e tagzasd d § o | 50 mm 50 mm 50 mm
Po wytwarzaniu pr - bki zostagy ©przebadane p
GruboSlI warstwy oraz chropowat oSlI zosteagy z mi
w podrozdziale 3.2.1. Twar do S| or az mo du g Younga Z mi

nand war d o Sca prmd yerr z Ndirmy €3MVe Igstruments (obecnie Anton Paar,
Szwajcari. Par ametry te zost agy-Phaya98]a c kmnwlamet odN (
wyznaczeni e rzeczonych parametr - w sy-gRo na

przemieszczenje bez koniecznoSci dokgadndapelalp omi ar u
przedstawia wyni ki tych pomiar - w.
Tabelald. Parametry pr - bel wswpndretrveaomay avh | iPtTe rPiAaN
Materi aGruboSiiChropoyTwardo$Modug
warstwy[ O m Ra[nm] [GPa] Younga [GPa]
TiC 0,7 2,2 11,0 187
Tio,1eWo0,84B4,5 0,4 5,6 18,1 217
WB:5 0,4 2,2 23,4 263
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GruboSi warstw w tym przypadpombmgaddguUs:
czasu osadzani a. Wyni ka to wygNcznie z zas
wszczeg-lnoSci z mniejszej mocy napyl ani a.
wykonania poGhraopowataoc&ii ani Usza ni U w przyp:
wi Nzal sifdn z niUszN gruboSci N warstw. Wci NI
co dla cie@Ezych Pvapstwjeyphkoanmwych. sN ba
wpr - bikZeechwar do Si zawiera -2i6ha,w aprmeduzd alser
w przedziale 18@270GPawpr zypadku Zr C by @8GPaid56820GPa.wi e dr
Pozwala to sNdzii, Ue ewentualne MNwyYnikagw
z innych wgaSciwoSci materiag- - w.

3.3.Przygotowanie sond

Sondy do pomiar-w tarcia wykonanez ozsptsatfa §
d o k § aapisanesw rozdziale 2.Sondy t e doskonal e nadaj N
modyfi kowani a, poni ewaU charakteryzuj N sir-r
por - wnywallansyycchznych sond z krzemu bygyby wi
kruche.Sondy met al owe p omzemdsajamMe n@o zsozsytbaswiea j N
mar gi nes beizwdeerczzeenise wa podJjoUe najcabScie]
plastycznymugi nci em bel ki, Bzinfiki |jteg muz gaanmpan i @mo C ¢
wy konana przy wykorzystaniu mi kr oskopu S i
mani pulajak-wma to cznsto miejs[@ w przypadk

Kul ki do zastosowania jako koE - -wka pomi .
(Stany Zjednoczone). Wyslkzrkajroo sroasatwiep ujeN cgel ans:
borokrzemowe (borosilicate glass), tytanian baru (barium titanite), tytan (titanium), cyrkonia
(dwutlenek cyrkonu stabiliowany tlenkiem itruy t t r i um st abilized zir
reprezentuj N r-Une kategorie materiag-w, Ww
Jako kI ej wykorzystana zost acpachemoutwadzainad ni |
okr-tkim czasie Wykdhana mwie serie fnetalowgch Isond znacznie

r-Uni Ncych sin sztywnoSci N, Pierwsza ser.
owymiarach 450x140xHm (dgugoSi x szerokoSi x grubo§
przegoUyl sin na sztywnoSi okogo 5 N/ m.

o zaprojektowanych wymiarach 450x140x3, kt - re powinny przegol
okogo 2000 N/ m. Do obu seri. sond przykl ejc
normalnejj ak I skrntnej sond zostaga przeprowad

Procedura przyklejenia kulek do sond przebijega nast ipuj Ncy spos- b:
1) zamocowanie sondy w uchwycieAFM;
2y nani esienie niewi el kPDMJo wysokejadhgzji;k ul e k n e
3YnagoUenie niewielkiej iloSci kleju obol
4) umieszczenie kulek i kleju poiFM;
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5 przemieszczenie sondy nad kropln kIl eju,;

6) obni Uenie sondy i jej zanurzenie w kleju;
7) podniesieniesondy i przemieszczenie jejnpdo d § o U e

8 obni Uenie sondy aUw dmwe lkw nut sakrtiui @i g;ordadriean
99 podni esienie sondy i przemieszczenie | ej
10)obni Ueni e sondy do koambhywktwidac zknue kiNy gtoa ks
odksztagcenie sondy;

11)pozostawienie sondy i kul ki w kontakcie p
12)podni esienie sondy wraz z kul kN i pozost
cagkowitego utwardzenia kIl eju.

Rysunek47w ¢ zath®)d b) zawierawidokiz kamer wbudowanych w A

przedst awi a ¢zibie groko IResdnakd7iv w z ) @Bzedstawda schematyden

kroki od 5 do 12Dz i A ki zastosowanoudsOdyndh mey mil awgch
pomiarowychc ajJa ppocediuredgada Navetmocrednpd ii kmicjdi.e bel
kleju lub kulki powodowago jebDyOaeswmi yocafie
pozwallaaanur zenie znacznej c zpobraniekrtpkKep.i w kIl e
Dullae pksaSisowanej Uywicy sprawiaga, Ue nie roz

i kulki. K1 e j pozost awag kwz andyteghls ccaacchi Sni ity do bel ki

¥

— 7g
V2

i /l/'

0
=i

Rysunek47. Procedura klejenia kulek do sond.

CznSci a)ysiunkklu:wi dok z kamery w mikroskopie si§g at omow)
d) schematyczne przedstawiepm@cedury

CznSci a) i b) [BpchodzN z publikacij.i
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