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Streszczenie 

Mikroskopia siğ atomowych jest jednŃ z powszechnie wykorzystywanych metod 

pomiarowych do analizy pr·bek w mikroskali. W pracy przeanalizowano moŨliwoŜci rozwoju 

mikroskop·w siğ atomowych (AFM) i skupiono siň na poszerzeniu ich moŨliwoŜci w dziedzinie 

pomiar·w tribologicznych. W szczeg·lnoŜci pod kŃtem pomiar·w z duŨym obciŃŨeniem. Jest 

to nierozerwalnie zwiŃzane z koniecznoŜciŃ rozwoju sond pomiarowych. Parametry sond 

bezpoŜrednio wpğywajŃ na moŨliwe do przeprowadzenia pomiary, a takŨe na jakoŜĺ 

uzyskiwanych danych. StŃd teŨ zainteresowanie rozwojem wğaŜnie tego podzespoğu AFM. 

Celem pracy byğo wykonanie innowacyjnych pomiar·w tribologicznych, a takŨe wytworzenie 

specjalnych sond pomiarowych do AFM pozwalajŃcych na wykonanie tych badaŒ.  

W rozprawie zaprezentowano cağy proces projektowania sond pomiarowych. ZaczynajŃc 

od przeglŃdu komercyjnych sond dostňpnych na rynku i przeglŃdu literatury dotyczŃcej metod 

wytwarzania sond pomiarowych. Nastňpnie zaproponowano wğasnŃ metodň wytwarzania 

cağkowicie metalowych sond pomiarowych opierajŃcŃ siň na wykorzystaniu ğatwych oraz 

tanich technologii ï fotolitografii, galwanicznego osadzania, chemicznego trawienia. 

Przedstawiono badania prowadzone nad poszczeg·lnymi krokami, a takŨe problemy 

rozwiŃzane w czasie prac i wynikajŃce z nich zmiany. Zaprezentowano r·wnieŨ ostateczny 

proces wytwarzania oraz wytworzone za jego pomocŃ sondy ï wykonane z niklu, srebra i zğota. 

Pierwszymi innowacyjnymi badaniami, do kt·rych wykorzystano metalowe sondy byğ 

pomiar wsp·ğczynnika tarcia pomiňdzy warstwami super-twardych materiağ·w, a kulkami 

z r·Ũnorodnych materiağ·w. ObciŃŨenie normalne w tych badaniach miağo wynosiĺ 1 mN, aby 

zbliŨyĺ siň do parametr·w w docelowym zastosowaniu ï warstw przeciwzuŨyciowych 

w miniaturowych ğoŨyskach tocznych. Konieczne wiňc byğo wytworzenie sond o bardzo 

wysokiej sztywnoŜci powyŨej 1000 N/m. Sondy wykonane z niklu zgodnie z zaproponowanym 

procesem wytwarzania pozwoliğy na osiŃgniňcie tej sztywnoŜci, a takŨe na przyklejenie do nich 

kulek jako ostrzy pomiarowych. Badane warstwy wykonane byğy z nastňpujŃcych materiağ·w: 

wňglik cyrkonu (ZrC), wňglik tytanu (TiC), borek wolframu (WB) i borek wňglika tytanu 

(TiWB). Przeciwpr·bkami (ostrzami) byğy kulki o Ŝrednicy 50 Õm wykonane z nastňpujŃcych 

materiağ·w: szkğo sodowe, szkğa borokrzemowe, tytanian baru, tytanu i cyrkonia. 

Drugimi innowacyjnymi badaniami byğ pomiar opor·w ruchu w miniaturowym ğoŨysku 

tocznym. Konieczne byğo przeprowadzenie pomiaru w ostatecznej konfiguracji ğoŨyska 

w czasie jego pracy. Miağo ono Ŝrednicň 0,9 mm i elementami tocznymi byğy kulki o Ŝrednicy 

100 Õm. Do pomiaru wykorzystano AFM wyposaŨony w samodzielnie wytworzonŃ sondň 

o duŨej sztywnoŜci normalnej i niskiej sztywnoŜci skrňtnej, wykorzystujŃc przedstawionŃ 

w rozprawie metodň wytwarzania. Materiağem na sondň byğ nikiel, a belka miağa na tyle duŨe 

wymiary, aby umoŨliwiĺ przyklejenie kulki o Ŝrednicy 300 Õm jako ostrza pomiarowego. 

Otrzymane wyniki badaŒ przeanalizowano, a takŨe zestawiono z podobnymi badaniami 

przedstawionymi w literaturze naukowej. Przedstawiono r·wnieŨ wnioski z przeprowadzonych 

badaŒ i zaprezentowano potencjalne kierunki rozwoju i kontynuacji tych badaŒ. 
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Abstract 

Atomic force microscopy (AFM) is one of the most commonly used measurement methods 

for analyzing samples at the microscale. This study examines the possibilities for further 

development of AFM while focusing on extending its capabilities in the field of tribological 

measurements. In particular, in terms of measurements under high loads. This entails the 

development of measurement probes. The parameters of these probes directly influence the 

achievable measurements and the quality of the resulting data. Hence, there is a growing interest 

in the AFM probes development. The objective of this dissertation was to conduct innovative 

tribological measurements and to manufacture special AFM measurement probes, which would 

be capable of performing said measurement.  

The dissertation presents the entire process of designing the measurement probes, starting 

with a review of commercially available probes and a literature review on probe manufacturing 

methods. Subsequently, a proprietary method for manufacturing entirely metallic measurement 

probes was proposed, utilizing simple and cost-effective technologies such as photolithography, 

electroplating, and chemical etching. Research on individual steps of the process, the challenges 

encountered and overcome, and the resulting modifications to the process are discussed. The 

final manufacturing process, as well as the probes produced using this method, are presented. 

The first innovative studies conducted using metal probes involved measuring the friction 

coefficient between layers of super-hard materials and 50 Õm diameter balls made from various 

materials. The normal load in these test was set at 1 mN to approximate the conditions for the 

intended applicationðanti-wear coatings in miniature rolling bearings. Therefore, it was 

necessary to produce probes with very high stiffness, exceeding 1000 N/m. Probes made of 

nickel, manufactured using the proposed process, achieved this stiffness and allowed the balls 

attachment to its end in order for it to serve as measurement tip. The tested layers were 

composed of the following materials: zirconium carbide (ZrC), titanium carbide (TiC), tungsten 

boride (WB), and titanium boride carbide (TiWB). The counter-samples (AFM probe tips) were 

50 Õm diameter balls made of materials such as soda glass, borosilicate glass, barium titanate, 

titanium, and zirconia. 

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

rolling bearing. For reliable results It was necessary to measure in the bearingôs final 

configuration while it was in operation. The bearing had a diameter of 0.9 mm with rolling 

elements in the form of 100 Õm diameter balls. An AFM equipped with a special measuring 

probe with high normal stiffness and low torsional stiffness was used. A custom-made probe 

meeting these requirements was fabricated using the manufacturing method presented in this 

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

dimensions to allow for the attachment of a 300 Õm diameter ball as the measurement tip. 

The obtained results were compared with similar studies reported in the scientific literature. 

The conclusions from the conducted research were also presented, along with potential 

directions for the future development and continuation of this research.  
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1.  Wstňp 

Postňp naukowy w badaniach podstawowych niezaprzeczalnie ğŃczy siň z rozwojem 

urzŃdzeŒ pomiarowych i og·lnym rozwojem techniki. ZaleŨnoŜĺ ta jest dwukierunkowa. 

Zar·wno badania podstawowe prowadzŃ do rozwoju techniki, jak i doskonalsze urzŃdzenia 

badawcze pozwalajŃ na prowadzenie nowych, coraz bardziej zaawansowanych badaŒ. 

Doskonağym przykğadem tej zaleŨnoŜci sŃ mikroskopy siğ atomowych, zazwyczaj nazywane 

akronimem AFM od angielskiego Atomic Force Microscope. Pierwszy mikroskop siğ 

atomowych zbudowany zostağ w 1985 roku [1] jako rozszerzenie, dodatkowy moduğ, do 

skaningowego mikroskopu tunelowego. PrzewodzŃca belka z ostrŃ igğŃ przesuwajŃc siň po 

pr·bce miağa pozwoliĺ na poŜredni pomiar nieprzewodzŃcych pr·bek, do czego standardowy 

mikroskop tunelowy nie byğ zdolny. Od tamtego czasu trwa ciŃgğy rozw·j AFM, kt·ry stağ siň 

cağkowicie niezaleŨnym urzŃdzeniem o innym niŨ mikroskop tunelowy zastosowaniu.  

MoŨliwoŜci pomiarowe mikroskop·w siğ atomowych cağy czas siň zwiňkszajŃ. Rozw·j 

elektroniki ciŃgle poprawia ich dokğadnoŜĺ, coraz lepsze oprogramowania przyspiesza pomiar 

i obr·bkň danych, a nowe technologie wytwarzania podzespoğ·w jeszcze bardziej rozszerzajŃ 

ich moŨliwoŜci. Zar·wno naukowcy, jak i producenci urzŃdzeŒ opracowujŃ dla nich nowe 

zastosowania i nowe tryby dziağania. Dziňki temu AFM pozwala na pomiary nieosiŃgalne 

innymi technikami, a jednoczeŜnie pozostaje bardzo podatny na zmiany i dostosowanie do 

indywidualnych potrzeb badaczy. Jednym z takich kierunk·w rozwoju jest ich zastosowanie do 

pomiar·w tarcia w nano- i mikroskali. 

Niniejsza praca przedstawia rozbudowň moŨliwoŜci AFM przez zaprezentowanie nowej 

metody wytwarzania cağkowicie metalowych sond pomiarowych o wysokiej sztywnoŜci, 

a takŨe innowacyjne pomiary wykonane za ich pomocŃ. 

1.1. Og·lne informacje o mikroskopii siğ atomowych 

Mikroskop siğ atomowych jest jednym z najbardziej uniwersalnych urzŃdzeŒ 

pomiarowych. Znajduje zastosowanie zar·wno w badaniach podstawowych, jak i w przemyŜle, 

do badaŒ mechanicznych (np. twardoŜĺ [2], moduğ sprňŨystoŜci [3]), badaŒ biologicznych 

(np. sztywnoŜĺ tkanek [4]), badaŒ element·w elektronicznych (np. rezystywnoŜĺ [5]), 

charakteryzacji element·w optycznych (np. topografia soczewek [6]). Wynika to zar·wno 

z moŨliwoŜci pomiarowych, stosunkowo niewysokiej ceny urzŃdzeŒ, a takŨe samej zasady 

dziağania AFM, kt·ra pozwala na duŨŃ r·ŨnorodnoŜĺ ich projekt·w i zastosowaŒ.  

AnalizujŃc og·lnŃ konstrukcjň AFM wyr·Ũniĺ moŨna 6 krytycznych podsystem·w, kt·re 

znajdujŃ siň w kaŨdym urzŃdzeniu tego typu [7]. SŃ to: 

¶ elektronika przetwarzajŃca sygnağy ï zar·wno do sterowania urzŃdzeniem, jak 

i odczytywania danych, 

¶ stolik na pr·bkň ï przy czym moŨliwe jest wykonanie AFM bez stolika, 
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¶ ukğad zadawania przemieszczeŒ ï ukğad pozwalajŃcy na przesuwanie sondy po 

powierzchni pr·bki, stosowane jest przemieszczanie zar·wno stolika na pr·bkň, sondy 

pomiarowej lub obu, 

¶ system detekcji poğoŨenia sondy ï najczňŜciej stosowana jest fotodioda czterosekcyjna, 

na kt·rŃ pada promieŒ lasera odbity od sondy pomiarowej, 

¶ ukğad wzbudzania drgaŒ sondy ï umoŨliwiajŃcy pomiary bezkontaktowe 

¶ sonda pomiarowa ï czňŜĺ wchodzŃca w bezpoŜredni kontakt z mierzonŃ pr·bkŃ, 

element zuŨywalny i wymienny. 

Rysunek 1 przedstawia powszechnie stosowany ukğad mikroskopu siğ atomowych. Jest to 

ukğad ze stolikiem na pr·bkň z moŨliwoŜciŃ przemieszczania w 3 osiach, a takŨe z laserowŃ 

detekcjŃ poğoŨenia sondy pomiarowej. 

 
Rysunek 1. Schemat mikroskopu siğ atomowych. 

Opracowanie wğasne na podstawie [8]. 

Elektronika przetwarzajŃca sygnağy dziağa dwukierunkowo. Pozwala na sterowanie 

urzŃdzeniem przez uŨytkownika, ale takŨe na odczytywanie danych i ich wyŜwietlanie. 

KluczowŃ rolň odgrywa woltomierz homodynowy (nazywany r·wnieŨ z ang. wzmacniaczem 

lock-in), kt·ry pozwala na odfiltrowanie sygnağu wyjŜciowego z AFM, nawet jeŨeli sygnağ ten 

ma wartoŜĺ zbliŨonŃ do szumu. WaŨna jest r·wnieŨ obecnoŜĺ pňtli sprzňŨenia zwrotnego przy 

sterowaniu przemieszczeniem. Ukğad taki w czasie skanowania powierzchni utrzymuje sondň 

w stağym ugiňciu ï oddala pr·bkň jeŨeli sonda ugina siň do g·ry i przybliŨa jeŨeli sonda ugina 

siň do doğu. Pozwala to utrzymywaĺ stağŃ siğň pomiňdzy sondŃ i pr·bkŃ, a takŨe minimalizuje 

zmianň ugiňcia sondy, dziňki czemu system detekcji przemieszczeŒ zawsze pracuje 

w optymalnym i liniowym zakresie pomiaru. Ostatnim zadaniem elektroniki mikroskopu jest 
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przekazywanie danych do komputera, gdzie oprogramowanie pozwala na interakcjň 

z uŨytkownikiem, a przede wszystkim na wizualizacjň danych. 

Stolik na pr·bkň nie jest obowiŃzkowŃ czňŜciŃ wsp·ğczesnych mikroskop·w siğ 

atomowych. RozwiŃzania ze stolikiem, a takŨe bez stolika posiadajŃ r·Ũne zalety i wady. 

RozwiŃzania bez stolika dajŃ wiňkszŃ swobodň co do rozmiaru i ksztağtu mierzonych pr·bek. 

Wbudowany stolik ogranicza rozmiary badanych pr·bek, ale daje projektantom wiňkszŃ 

swobodň przy projekcie ukğadu zadawania przemieszczeŒ. 

Ukğad zadawania przemieszczeŒ moŨe poruszaĺ zar·wno stolikiem, jak i sondŃ. WaŨne 

jest jedynie wzglňdne przemieszczanie siň sondy wzglňdem pr·bki, tak aby umoŨliwiĺ 

skanowanie pr·bki. Ukğad ten ma drugorzňdne znaczenie, wpğywa na szczeg·ğy i uŨytkowe 

moŨliwoŜci konkretnego urzŃdzenia. Og·lnie rzecz biorŃc przemieszczanie stolika z pr·bkŃ 

jest trudniejsze, ze wzglňdu na wiňkszŃ masň. Przez to skanowanie bňdzie wolniejsze niŨ przy 

przemieszczaniu sondy. NajczňŜciej stosowane sŃ elementy piezoelektryczne, jako pozwalajŃce 

na uzyskiwanie przemieszczeŒ nawet poniŨej nanometra. 

System detekcji przemieszczenia sondy musi pozwalaĺ na precyzyjny pomiar poğoŨenia 

sondy. Stosowane sŃ r·Ũnorodne rozwiŃzania [7], naleŨŃ do nich: 

¶ efekt tunelowy ï czyli w pewnym sensie zastosowanie mikroskopu tunelowego, 

historycznie pierwsze rozwiŃzanie, pozwala na bardzo precyzyjne pomiary, ale belka 

sondy musi byĺ przewodzŃca. Pomiar wyğŃcznie ugiňcia normalnego; 

¶ interferometria optyczna ï skupiona wiŃzka Ŝwiatğa odbija siň od belki sondy, 

a nastňpnie w skomplikowanym ukğadzie optycznym dochodzi do interferencji Ŝwiatğa 

odbitego z pierwotnŃ wiŃzkŃ. Pomiar wyğŃcznie ugiňcia normalnego; 

¶ czujnik pojemnoŜciowy ï ponad belkŃ umieszczony jest czujnik pojemnoŜciowy, 

w ukğadzie tym belka staje siň jednŃ z okğadek kondensatora. Czujnik precyzyjnie 

mierzy zmianň pojemnoŜci w tym ukğadzie i na tej podstawie wylicza zmianň odlegğoŜci 

i ugiňcie belki. Pomiar wyğŃcznie ugiňcia normalnego; 

¶ sensory piezorezystywne ï piezorezystory wbudowane sŃ w belkň sondy pomiarowej. 

Pod wpğywem ugiňcia belki zmienia siň ich rezystywnoŜĺ, co mierzone jest przez 

elektronikň mikroskopu. NajczňŜciej mierzone jest jedynie ugiňcie Ăg·ra-d·ğò, ale 

moŨliwy jest r·wnieŨ pomiar skrňcenia. Sondy takie najczňŜciej stosowane sŃ 

w mikroskopach dostosowanych do uŨycia w pr·Ũni np. wewnŃtrz komory mikroskopu 

elektronowego. 

¶ fotodioda czterosekcyjna ï od belki sondy pomiarowej odbija siň wiŃzka lasera, kt·ra 

przez ukğad optyczny kierowana jest na fotodiodň czterosekcyjnŃ. Fotodioda 

czterosekcyjna zğoŨona jest z czterech czňŜci, a przy neutralnym poğoŨeniu Ŝwiatğo 

lasera pada na jej Ŝrodek jednakowo oŜwietlajŃc kaŨdŃ ĺwiartkň. Ukğad elektryczny 

mierzy r·Ũnicň w napiňciu pomiňdzy poszczeg·lnymi ĺwiartkami, kt·ra przy poğoŨeniu 

neutralnym jest zerowa. Ugiňcie sondy, zmienia poğoŨenie plamki lasera na fotodiodzie 

i zmianň napiňcia na poszczeg·lnych ĺwiartkach fotodiody. Dziňki dobremu poğŃczeniu 
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wysokiej precyzji pomiaru i niskiej ceny jest to najpowszechniejsze rozwiŃzanie 

w AFM. NajwiňkszŃ wadŃ tego rozwiŃzania jest to, Ũe nie moŨna go zastosowaĺ 

w mikroskopach dziağajŃcych w pr·Ũni. Laser nieprzerwanie padajŃcy na belkň, nawet 

jeŨeli ma mağŃ moc, prowadzi do wzrostu jej temperatury. Powietrze chğodzi sondň 

wystarczajŃco szybko, ale w pr·Ũni belka doŜĺ szybko ulega uszkodzeniu. Pozwala 

zar·wno na pomiar ugiňcia normalnego, jak i skrňcenia bocznego belki.; 

Ukğad wzbudzania drgaŒ sondy niezbňdny jest do pomiar·w w trybach bezkontaktowych 

oraz w kontakcie przerywanym. NajczňŜciej jest to mağy piezoelement pozwalajŃcy na 

wprowadzenie sondy w drgania rezonansowe. Drugim stosowanym rozwiŃzaniem jest metoda 

fototermiczna, w kt·rej drgania wywoğywane sŃ dziňki wykorzystaniu rozszerzalnoŜci 

termicznej belki sondy. Na belkň sondy, tuŨ przy jej podstawie, pada skupiona wiŃzka lasera 

o stosunkowo duŨej mocy. Jest ona modulowana z wysokŃ czňstotliwoŜciŃ powodujŃc 

rozgrzewanie siň powierzchni belki, zmianň jej rozmiaru i w konsekwencji drgania. Rzadziej 

stosowanym rozwiŃzaniem jest zbudowanie sondy na ramieniu miniaturowego kwarcowego 

kamertonu ï sondy takie nazywane sŃ samowzbudnymi.  

KaŨdy z podzespoğ·w AFM jest kluczowy do jego dziağania, ale na szczeg·lnŃ uwagň 

zasğuguje sonda pomiarowa. Jest to jedyny element mikroskopu wchodzŃcy w interakcjň 

z badanŃ pr·bkŃ. To od parametr·w sondy zaleŨy dokğadnoŜĺ pomiaru, a takŨe wykonany typ 

pomiaru. Ponadto jest to jedyny podsystem, na kt·ry kaŨdy uŨytkownik AFM ma wpğyw. 

Dokğadny opis sond pomiarowych przedstawiony zostağ w rozdziağach 1.1.1. - 1.1.3.  

W pracach nad rozprawŃ wykorzystywany byğ mikroskop siğ atomowych FlexAxiom 

(Nanosurf, Szwajcaria). Jest to urzŃdzenie bez stolika na pr·bkň, w kt·rym przemieszcza siň 

sonda pomiarowa, a drgania sondy wzbudzane sŃ piezoelementem. Detekcja jej ugiňcia 

prowadzona jest przez system laserowy z fotodiodŃ czterosekcyjnŃ. Jest to jedna z najbardziej 

powszechnych konstrukcji mikroskopu. 

Wyr·Ũnia siň trzy gğ·wne tryby pomiaru w AFM [7]: 

¶ tryb kontaktowy ï ostrze sondy pozostaje w ciŃgğym kontakcie z badanŃ pr·bkŃ. 

Pozwala na pomiar topografii powierzchni. JeŨeli mikroskop wyposaŨony jest w pomiar 

skrňcenia belki to moŨliwy jest r·wnieŨ pomiar siğy tarcia; 

¶ tryb z kontaktem przerywanym ï belka sondy wprowadzona jest w drgania 

o czňstotliwoŜci zbliŨonej do jej czňstotliwoŜci rezonansowej. Sonda przemieszczana 

jest w stağej odlegğoŜci od powierzchni pr·bki, tak aby ostrze pomiarowe wchodziğo 

w kontakt z pr·bkŃ w czasie drgaŒ Ăw d·ğò. MoŨliwy jest zar·wno bezpoŜredni pomiar 

topografii powierzchni pr·bki (momenty styku sondy z podğoŨem), jak i pomiar siğ 

oddziağujŃcych na sondň, kt·re prowadzŃ do zmiany w fazie jej drgaŒ. Dziňki temu 

wykryĺ moŨna zmiany w takich parametrach powierzchni pr·bki jak sztywnoŜĺ,  

a w konsekwencji wykryĺ zmiany materiağu pr·bki. Tryb ten jest delikatniejszy od trybu 

kontaktowego zar·wno dla pr·bki, jak i dla ostrza pomiarowego. Tryb ten po angielsku 

nazywany jest Ătapping modeò; 
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¶ tryb bezkontaktowy ï belka sondy wprowadzona jest w drgania o czňstotliwoŜci 

zbliŨonej do jej czňstotliwoŜci rezonansowej. Sonda przemieszczana jest w stağej 

odlegğoŜci od powierzchni pr·bki, tak aby ostrze nigdy jej nie dotykağo. Siğy pomiňdzy 

pr·bkŃ a sondŃ wpğywajŃ na zmianň amplitudy i fazy drgaŒ. WystarczajŃco precyzyjna 

elektronika mikroskopu pozwala na wykrycie nawet ekstremalnie mağych zmian,  

a w konsekwencji na pomiar nawet oddziağywaŒ miňdzyczŃsteczkowych miňdzy pr·bkŃ 

i ostrzem. Dziňki temu tryb ten charakteryzuje siň najwiňkszŃ zdolnoŜciŃ rozdzielczŃ 

i pozwala na obrazowanie nawet pojedynczych molekuğ. 

KaŨdy z og·lnie opisanych powyŨej tryb·w posiada wiele odmian i modyfikacji. Te 

bardziej zaawansowane tryby pozwalajŃ na pomiar wielu r·Ũnych parametr·w pr·bek. Ich 

wğaŜciwoŜci mechanicznych (sztywnoŜĺ, moduğ Younga), elektrycznych (rezystywnoŜĺ, praca 

wyjŜcia), magnetycznych. Niekt·re z nich do dziağania wymagajŃ specjalnego mikroskopu oraz 

sondy pomiarowej. Na przykğad sondy przewodzŃcej lub sondy magnetycznej.  

Niekt·re tryby pomiaru sŃ opatentowane i stosowane tylko w urzŃdzeniach danego 

producenta. Przykğadem moŨe byĺ, zyskujŃcy na duŨej popularnoŜci w ostatnich latach, tryb 

Ăpeak force tappingò opatentowany przez firmň Bruker [9,10]. Jest to modyfikacja trybu 

z kontaktem przerywanym. Podczas kaŨdego kontaktu z pr·bkŃ zapisywana jest krzywa 

zbliŨania. Metoda ta wymaga bardzo szybkiej elektroniki oraz oprogramowania, ale pozwala 

na uzyskiwanie informacji o parametrach mechanicznych podğoŨa z bardzo duŨŃ szybkoŜciŃ 

i rozdzielczoŜciŃ. Sondami zalecanymi do uŨycia sŃ takie posiadajŃce jednoczeŜnie 

czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ co najmniej 60 kHz i sztywnoŜĺ poniŨej 1 N/m. 

Z punktu widzenia niniejszej rozprawy istotny jest jeszcze jeden spos·b pomiaru. Czyli 

punktowe wyznaczanie krzywych zbliŨania (z ang. force-distance curve). W tym sposobie 

pomiaru sonda nie jest przesuwana wzglňdem powierzchni pr·bki, a jedynie zbliŨana 

i odsuwana od powierzchni ï osie X oraz Y nie pracujŃ, wykonywany jest tylko ruch w osi Z. 

Pomiar zaczyna siň od sondy w znacznej odlegğoŜci od powierzchni pr·bki. Nastňpnie sonda 

zbliŨana jest do powierzchni, po dotkniňciu pr·bki ruch w d·ğ jest kontynuowany aŨ do 

osiŃgniňcia zadanego ugiňcia (siğy normalnej) sondy. Nastňpnie sonda porusza siň do g·ry, 

oddala siň od powierzchni aŨ do punktu poczŃtkowego. Uzyskana krzywa zaleŨnoŜci odlegğoŜci 

od siğy pozwala na wyznaczenie parametr·w mechanicznych pr·bki ï sztywnoŜci, moduğu 

Younga. Pozwala takŨe na pomiar siğy adhezji pomiňdzy sondŃ a podğoŨem. Wykorzystywana 

jest r·wnieŨ w procesie kalibrowania sond pomiarowych ï dokğadny opis w rozdziale 2.5.2.  

Rysunek 2. przedstawia typowŃ sondň pomiarowŃ do AFM. Sondň moŨna podzieliĺ na trzy 

elementy: podstawň, belkň, ostrze (nazywane r·wnieŨ koŒc·wkŃ pomiarowŃ).  

Podstawa jest najwiňkszŃ czňŜciŃ sondy. Jej gğ·wnym zadaniem jest umoŨliwienie 

manipulowania sondŃ. Jej wymiary pozwalajŃ na swobodne uchwycenie sondy pňsetŃ. 

Podstawa jest umieszczana w uchwycie mikroskopu. Czasem zapewnia r·wnieŨ poğŃczenie 

elektryczne z mikroskopem. Zdecydowana wiňkszoŜĺ sond posiada podstawy o standardowych 

wymiarach 3,4 x 1,6 x 0,3 mm (dğugoŜĺ x szerokoŜĺ x gruboŜĺ).  



 

16 

 

 
Rysunek 2. Typowa sonda pomiarowa. 

Opracowanie wğasne na podstawie [11] 

Belka jest kluczowa dla parametr·w uŨytkowych i moŨliwoŜci pomiarowych sondy. 

WiňkszoŜĺ sond posiada prostokŃtne belki. Z punktu widzenia uŨytkownika belka 

charakteryzuje siň dwoma istotnymi parametrami ï sztywnoŜciŃ oraz czňstotliwoŜciŃ 

rezonansowŃ. SztywnoŜĺ belki wyraŨana w N/m wpğywa na siğň normalnŃ z jakŃ moŨna 

oddziağywaĺ na pr·bkň w czasie pomiaru. Parametr ten zawiera siň w zakresie 0,1 N/m do 

250 N/m dla wiňkszoŜci sond. CzňstotliwoŜĺ rezonansowa okreŜla przydatnoŜĺ sondy do 

pomiar·w bezkontaktowych oraz z kontaktem przerywanym i wpğywa na moŨliwŃ do 

osiŃgniňcia szybkoŜĺ skanowania powierzchni. Parametr ten zawiera siň w zakresie 15 kHz do 

330 kHz dla wiňkszoŜci sond. 

Ostrze jest jedynym elementem, kt·ry wchodzi w interakcjň z badanŃ pr·bkŃ. To od jego 

geometrii i czystoŜci zaleŨy jakoŜĺ i rozdzielczoŜĺ pomiaru. ZakoŒczenie ostrza powinno byĺ 

jak najmniejsze, tak aby uzyskaĺ jak najwiňkszŃ zdolnoŜĺ rozdzielczŃ. Charakteryzuje siň je 

podajŃc promieŒ zaokrŃglenia koŒc·wki ï dla sond krzemowych jest to zakres od 2 nm do 

20 nm. Og·lny ksztağt ostrza r·wnieŨ ma wpğyw na otrzymywane rezultaty. Ostrze w ksztağcie 

stoŨka, nawet jeŨeli bňdzie bardzo ostro zakoŒczony, nie pozwoli na zobrazowanie powierzchni 

miňdzy dwoma Ŝcianami, na co pozwoli ostrze zakoŒczone dğugim drutem.  

PodsumowujŃc ï typowa sonda pomiarowa to sonda wykonana z krzemu o podstawie  

3,4 x 1,6 x 0,3 mm, z prostokŃtnŃ belkŃ pomiarowŃ, z krzemowym ostrzem pomiarowym 

o promieniu zaokrŃglenia koŒc·wki mniejszym niŨ 20 nm. 

1.1.1. R·Ũne rodzaje sond pomiarowych na rynku 

PowyŨej opisano tylko og·lne parametry sond i ich ksztağt. Jednak do kaŨdego trybu 

pomiarowego wymagane sŃ nieco inne sondy. W szczeg·lnoŜci specjalne sondy niezbňdne sŃ 

do pomiar·w parametr·w innych niŨ tylko topografia (ksztağt) pr·bki. PoniŨej przedstawiono 

kr·tkŃ charakterystykň sond przeznaczonych do r·Ũnych pomiar·w. 

Do pomiar·w w trybie kontaktowym najczňŜciej stosowane sŃ sondy o bardzo niskiej 

sztywnoŜci. Dziňki temu siğa oddziağujŃca na pr·bkň jest zminimalizowana, co jednoczeŜnie 

minimalizuje jej uszkodzenia. SztywnoŜĺ stosowanych sond zawiera siň w przedziale 

0,1-0,3 N/m. W poğŃczeniu z niskŃ sztywnoŜciŃ sondy te majŃ r·wnieŨ niskŃ czňstotliwoŜĺ 
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rezonansowŃ ï okoğo 10-20 kHz. Szczeg·lnym przypadkiem trybu kontaktowego jest pomiar 

siğy bocznej, a konkretnie siğy tarcia. Ten pomiar nie stwarza Ũadnych szczeg·lnych wymagaŒ 

co do sondy pomiarowej. 

Tryby z kontaktem przerywanym i bezkontaktowe opierajŃ siň na wprowadzeniu sondy 

w drgania o czňstotliwoŜci bliskiej czňstotliwoŜci rezonansowej belki. CzňstotliwoŜĺ ta jest 

wiňc kluczowym parametrem opisujŃcym sondy do tych tryb·w. NajczňŜciej stosowane sŃ 

sondy o czňstotliwoŜci 75 kHz przy sztywnoŜci 3 N/m, a takŨe o czňstotliwoŜci 300 kHz przy 

sztywnoŜci 40 N/m. Wiňksza sztywnoŜĺ rezonansowa pozwala na pomiary z wiňkszŃ 

szybkoŜciŃ skanowania [12]. ZaleŨnoŜĺ ta doprowadziğa do znacznego wzrostu popularnoŜci 

sond o bardzo wysokiej sztywnoŜci w zakresie od 1000 kHz do nawet 5000 kHz. Belki takich 

sond sŃ bardzo kr·tkie ï ich dğugoŜĺ wynosi czňsto poniŨej 50 Õm. 

Pomiar parametr·w elektrycznych wymaga, aby sonda przewodziğa energiň elektrycznŃ. 

Wynika z tego koniecznoŜĺ stosowania dodatkowych przewodzŃcych powğok po stronie 

z ostrzem pomiarowym. TakŃ dodatkowŃ warstwň najczňŜciej stanowi stop platyny z irydem, 

ale ze wzglňdu na jego niskŃ odpornoŜĺ na zuŨycie coraz czňŜciej stosowane sŃ inne materiağy 

ï domieszkowany diament lub krzemek platyny. JednoczeŜnie sam mikroskop musi byĺ 

wyposaŨony w odpowiednie styki elektryczne ğŃczŃce sondň z elektronikŃ sterujŃcŃ. Pomiar 

w zaleŨnoŜci od badanego parametru moŨe odbywaĺ siň w kontakcie (przewodnoŜĺ), jak i bez 

kontaktu (KPFM - Kelvin Probe Force Microscopy). StŃd wiňc sondy do pomiar·w 

elektrycznych wykonywane sŃ w wielu wersjach.  

Pomiaru parametr·w magnetycznych dokonuje siň w trybie bezkontaktowym ï tak Ũeby 

jedynie siğa magnetyczna oddziağywağa na ostrze. Jednak najczňŜciej pr·bkň najpierw skanuje 

siň w trybie kontaktowym lub kontaktu przerywanego, tak aby uzyskaĺ obraz topografii pr·bki. 

StŃd wiňc sondy do pomiar·w magnetycznych muszŃ pozwalaĺ na oba tryby pomiaru, z czego 

wynika ich czňstotliwoŜĺ rezonansowa ok. 75 kHz przy sztywnoŜci 3 N/m. Sondy takie muszŃ 

byĺ pokryte po stronie z ostrzem dodatkowŃ cienkŃ warstwŃ materiağu magnetycznego. 

NajczňŜciej jest to stop kobaltu i chromu.  

Tak jak opisano powyŨej wiele sond od strony z ostrzem pokrywanych jest cienkimi 

warstwami r·Ũnych materiağ·w, aby nadaĺ im oczekiwane wğaŜciwoŜci. Niestety z takimi 

warstwami wiŃŨŃ siň pewne wady. Przede wszystkim warstwy takie mimo niewielkiej gruboŜci 

(ok. 25 nm) zawsze zwiňkszajŃ promieŒ zaokrŃglenia ostrza pomiarowego. WiŃŨe siň to 

z pogorszeniem zdolnoŜci rozdzielczej takiej sondy. JednoczeŜnie warstwy te ulegajŃ zuŨyciu, 

co prowadzi do dalszego zwiňkszania promienia zaokrŃglenia, a z biegiem czasu r·wnieŨ do 

cağkowitego znikniňcia warstwy na koŒcu ostrza i utracie wymaganych wğaŜciwoŜci [13]. 

Drugim rodzajem warstw stosowanym na sondach jest pokrywanie Ătylnejò strony belki 

pomiarowej. Ma to na celu poprawň odbicia promienia lasera od belki i wzmocnienie sygnağu 

otrzymywanego na fotodiodzie. NajczňŜciej stosowanymi materiağami na powğoki refleksyjne 

sŃ zğoto i aluminium. 
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Sondy pomiarowe majŃ r·wnieŨ bardzo zr·Ũnicowane ostrza pomiarowe. Typowe ostrze 

ma ksztağt niesymetrycznej piramidy o podstawie zbliŨonej do rombu. Ostrze takie 

umieszczone jest kilkanaŜcie-kilkadziesiŃt mikrometr·w od koŒca belki pomiarowej. 

ZakoŒczenie typowego ostrza pomiarowego charakteryzuje siň promieniem zaokrŃglenia 

poniŨej 10 nm. Jednak obecnoŜĺ warstw opisanych powyŨej zwiňksza promieŒ do okoğo 25 nm. 

Dostňpne sŃ r·wnieŨ selekcjonowane sondy o promieniu poniŨej 2 nm.  

PromieŒ zaokrŃglenia koŒc·wki ostrza decyduje o zdolnoŜci rozdzielczej, jednak duŨy 

wpğyw na otrzymywane obrazy ma r·wnieŨ og·lny ksztağt ostrza [14]. Szczeg·lnie gdy badana 

pr·bka charakteryzuje siň duŨymi zmianami wysokoŜci powierzchni ï na przykğad, gdy badane 

sŃ mikroukğady elektromechaniczne. JeŨeli na pr·bce znajdujŃ siň uskoki i stopnie, to sonda 

pomiarowa zamiast dotykaĺ powierzchniň koŒc·wkŃ ostrza pomiarowego, to dotyka krawňdzi 

stopnia bokiem ostrza. Zamiast uzyskania ostrej krawňdzi i pionowej Ŝciany, na obrazie 

otrzymamy pochylonŃ Ŝcianň. Typowa sonda ma r·wnieŨ niesymetryczne ostrze, wiňc obrazy 

bňdŃ znieksztağcone w r·Ũny spos·b w zaleŨnoŜci od kierunku pomiaru. Stosunek szerokoŜci 

ostrza wzglňdem jego wysokoŜci (z ang. aspect-ratio) to kolejny waŨny parametr sondy. 

Parametr ten zmienia siň albo dokonujŃc zmian w procesie produkcji aby otrzymane ostrze byğo 

bardziej smukğe, albo modyfikujŃc zwykğe ostrze. NajczňŜciej poprzez trawienie skupionŃ 

wiŃzkŃ jon·w lub osadzanie wiŃzkŃ jon·w lub elektron·w. 

Zaznaczyĺ teŨ naleŨy, Ũe ze wzglňdu na proces produkcji sond ich parametry sŃ obarczone 

duŨŃ niepewnoŜciŃ. Bardzo mağe wymiary belek pomiarowych sprawiajŃ, Ũe bezwzglňdnie 

nieduŨa zmiana gruboŜci belki (np. 1 Õm) jest w tej skali bardzo duŨŃ r·ŨnicŃ wzglňdnŃ (25%). 

StŃd kaŨda drobna zmiana parametr·w w procesie wytwarzania wywoğana czynnikami 

losowymi przekğada siň na znaczŃcŃ r·Ũnicň w parametrach otrzymanych sond. Parametry 

podawane powyŨej, a takŨe prezentowane przez producent·w dla konkretnych typ·w sond, sŃ 

jedynie przybliŨone. Sondy jednego typu, zakupione w jednym pudeğku, mogŃ odbiegaĺ od 

tych oczekiwanych o 50% w g·rň i w d·ğ. WyjŃtkiem sŃ sondy charakteryzowane przez 

producenta ï ich parametry sŃ konkretnie zmierzone. OczywiŜcie wiŃŨe siň to z duŨo wyŨszŃ 

cenŃ pojedynczej sondy. 

Azotek krzemu to drugi powszechnie stosowany materiağ na sondy. W wyniku 

stosowanego procesu produkcji sondy te charakteryzujŃ siň ostrzem w ksztağcie piramidy. Ich 

charakterystycznŃ cechŃ jest r·wnieŨ belka w ksztağcie tr·jkŃta. Ksztağt ten zwiňksza sztywnoŜĺ 

skrňtnŃ belki w por·wnaniu do belki prostokŃtnej o podobnej sztywnoŜci normalnej. Pozwala 

r·wnieŨ na ğatwe odr·Ũnienie ich od sond krzemowych. Przez inne parametry mechaniczne 

azotku krzemu oraz ksztağt belki, sondy te charakteryzujŃ siň innym stosunkiem sztywnoŜci 

normalnej i czňstotliwoŜci rezonansowej. ZachowujŃc sztywnoŜĺ poniŨej 1 N/m posiadajŃ 

czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ okoğo 70 kHz. Takie poğŃczenie parametr·w sprawia, Ũe czňsto 

wykorzystywane sŃ do badaŒ biologicznych [7]. 

CzňŜĺ mikroskop·w i sond pomiarowych dodatkowo wyposaŨonych jest w specjalne 

rozwiŃzanie uğatwiajŃce r·wne umieszczanie sond w uchwycie. W rozwiŃzaniu tym sonda w 



 

19 

 

podstawie posiada specjalne rowki, a uchwyt dopasowane, wystajŃce struktury pozycjonujŃce. 

Podczas umieszczania sondy w uchwycie struktury te dopasowujŃ siň do siebie. Dziňki temu 

belka pomiarowa sondy jest zawsze w tym samym miejscu. RozwiŃzanie to uğatwia 

odpowiednie ustawienie lasera na belce. 

1.1.2. Wytwarzanie typowych sond pomiarowych 

Typowe sondy pomiarowe do mikroskop·w siğ atomowych wytwarzane sŃ metodami 

stosowanymi w szeroko pojňtym przemyŜle mikroelektronicznym. Technologii stosowanych 

og·lnie w tej czňŜci przemysğu sŃ dziesiŃtki. R·Ũne rodzaje trawienia, osadzania, 

domieszkowania, klejenia. PoniŨej zamieszczono opis procesu wytwarzania sond pomiarowych 

z krzemu i azotku krzemu. Speğnia on dwojakŃ rolň. Po pierwsze przestawia jak produkowane 

sŃ najczňŜciej wykorzystywane sondy pomiarowe. Po drugie przedstawia dokğadny opis technik 

stosowanych r·wnieŨ do wytwarzania nietypowych sond, a takŨe do wytwarzania sond 

metalowych bňdŃcych tematem niniejszej rozprawy.  

Do wytwarzania w skali mikro kluczowa jest technologia fotolitografii. Og·lnie rzecz 

biorŃc sğuŨy ona do wytwarzania struktur z fotorezystu na podğoŨu. Struktury te nastňpnie sğuŨŃ 

jako formy dla kolejnych proces·w. Fotorezyst, najczňŜciej nazywany skr·towo rezystem, jest 

to materiağ, kt·ry pod wpğywem promieniowania (najczňŜciej ultrafioletowego) zmienia swojŃ 

strukturň ï utwardza siň lub osğabia. 

Rysunek 3. przedstawia schemat procesu fotolitografii podzielonego na 5 krok·w, a takŨe 

przykğad kilku proces·w, kt·re wykorzystujŃ rezyst jako formň (numery 6-8). PoniŨej 

szczeg·ğowy opis kaŨdego z nich. 

Krok numer 1 na rysunku przedstawia czyste podğoŨe. NajczňŜciej w mikrowytwarzaniu 

stosuje siň monokrystaliczny krzem. Czasem juŨ wstňpnie pokryty dodatkowymi warstwami ï 

czňsto tlenkiem krzemu, czasem metalami. 

Krok numer 2 na rysunku przedstawia podğoŨe z nağoŨonym rezystem. Rezysty najczňŜciej 

sŃ pğynne, naleŨy je wiňc wylaĺ na podğoŨe, a nastňpnie rozğoŨyĺ do r·wnej warstwy. 

NajczňŜciej stosowane do tego sŃ powlekacze obrotowe. PodğoŨe wraz z kroplŃ rezystu 

wprowadzane jest w ruch obrotowy wok·ğ wğasnej osi. Siğa odŜrodkowa powoduje rozlanie siň 

rezystu po cağej powierzchni podğoŨa, a takŨe zrzucenie nadmiaru. Do kaŨdego rezystu, 

rozmiaru podğoŨa i zastosowania naleŨy zastosowaĺ inne parametry wirowania, przede 

wszystkim prňdkoŜĺ obrotowŃ i czas wirowania.  

Krok numer 3 na rysunku przedstawia pierwsze wygrzewanie rezystu, kt·re prowadzi do 

jego wstňpnego utwardzenia. Podzielony jest na dwie czňŜci ï dla rezystu negatywowego i dla 

rezystu pozytywowego. Dla obu rezyst·w nastňpuje odparowanie rozpuszczalnika z warstwy, 

co prowadzi do jego czňŜciowego utwardzenia. Jednak rezyst negatywowy jedynie gňstnieje, a 

pozostaje wraŨliwy na dziağanie rozpuszczalnik·w. Rezyst pozytywowy utwardza siň 

cağkowicie i staje siň odporny na dziağanie rozpuszczalnik·w. 
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Krok numer 4 na rysunku przedstawia naŜwietlanie rezystu Ŝwiatğem ultrafioletowym. 

Podzielony jest na dwie czňŜci ï dla rezystu negatywowego i dla rezystu pozytywowego. Na 

rysunku widaĺ czarnŃ maskň, kt·ra blokuje Ŝwiatğo tak, aby rezyst zostağ naŜwietlony tylko 

w poŨŃdanych miejscach. Rezyst negatywowy utwardza siň pod wpğywem promieniowania. 

Dodatkowa energia dostarczona przez Ŝwiatğo prowadzi do jego sieciowania. Rezyst 

pozytywowy staje siň rozpuszczalny w naŜwietlonych obszarach. Energia dostarczona 

promieniowaniem prowadzi do zmian w strukturze chemicznej, co zmienia podatnoŜĺ na 

rozpuszczalniki.  

Krok numer 5 na rysunku przedstawia warstwy po naŜwietlaniu. NajczňŜciej potrzebny jest 

tutaj kolejny krok wygrzewania rezystu. Pozwala to na jego ostateczne utwardzenie. 

Krok numer 6 na rysunku przedstawia podğoŨa po wywoğaniu rezystu. Wywoğanie 

najczňŜciej realizowane jest przez kŃpiel w specjalnym rozpuszczalniku, kt·ry rozpuszcza 

odpowiednie obszary rezystu. Obszary nienaŜwietlone dla rezystu negatywowego i obszary 

naŜwietlone dla rezystu pozytywowego. 

Grafika numer 7 pokazuje rezultat trawienia podğoŨa. Grafika numer 8 pokazuje rezultat 

osadzania galwanicznego. Grafika numer 9 pokazuje rezultat osadzania poprzez napylanie. 

Po wykonaniu zaplanowanych proces·w warstwň rezystu usuwa siň chemicznie. 

Rezysty pozytywowe i negatywowe poza opisanymi powyŨej r·Ũnicami w procesie r·ŨniŃ 

siň jeszcze kilkoma szczeg·ğami uŨytkowymi. Jednak r·Ũnice te nie sŃ istotne z punktu 

widzenia tej rozprawy. 
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Rysunek 3. Schemat procesu fotolitografii. 
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Rysunek 4. Przedstawia typowy proces 

wytwarzania sondy z czystego krzemu 

podzielony na 8 krok·w. PoniŨej szczeg·ğowy 

opis kaŨdego z nich. 

Krok numer 1 to czyste podğoŨe ï wafel z 

monokrystalicznego krzemu o orientacji (100). 

Krok numer 2 to podğoŨe, na kt·rym 

obustronnie wytworzono warstwň tlenku 

krzemu. 

Krok numer 3 to podğoŨe, na kt·rym 

metodŃ fotolitografii wytworzono wz·r na 

dolnej stronie, nastňpnie wytrawiono warstwň 

tlenku, a nastňpnie anizotropowo wytrawiono 

krzem. Prowadzi to do powstania og·lnego 

gabarytu podstawy sondy. Do trawienia krzemu 

najczňŜciej stosuje siň wodorotlenek potasu. 

Krok numer 4 to podğoŨe po fotolitografii 

i trawieniu na g·rnej stronie, w wyniku kt·rego 

wytworzony zostağ og·lny ksztağt belki 

pomiarowej. 

Krok numer 5 to podğoŨe po kolejnej 

fotolitografii i anizotropowym trawieniu, kt·re 

doprowadziğo do powstania ostrza 

pomiarowego. Trawienie to prowadzi siň tak 

dğugo aŨ ochronny fragment tlenku krzemu 

odpadnie. 

Krok numer 6 to nağoŨenie ochronnych 

warstw tlenku krzemu, a takŨe azotku niklu 

w celu ochrony ksztağtu belki i ostrza 

w kolejnych krokach. 

Krok numer 7 to kolejne chemiczne 

trawienie tylnej strony. W tym kroku uzyskuje 

siň ostateczny ksztağt belki pomiarowej. 

 

Rysunek 4. Proces wytwarzania sond krzemowych. 

Opracowanie wğasne na podstawie [15] 



 

23 

 

Krok numer 8 to usuniňcie zbňdnych juŨ warstw ochronnych. Uzyskuje siň gotowe sondy 

pomiarowe, kt·re wciŃŨ sŃ poğŃczone cienkimi ğŃcznikami z pozostağoŜciami wafla 

krzemowego, z kt·rego zostağy wykonane.  

W procesie wytwarzania sond krzemowych ksztağt sondy uzyskuje siň wykorzystujŃc 

jedynie procesy ubytkowe ï usuwa siň niechciany materiağ, aŨ pozostanie ksztağt podstawy, 

belki i ostrza. Wszelkie wykorzystane technologie przyrostowe miağy na celu jedynie 

wytworzenie warstw ochronnych. 

Drugim najczňŜciej stosowanym materiağem na sondy pomiarowe jest azotek krzemu. 

Rysunek 5 przedstawia og·lny schemat procesu ich wytwarzania z podziağem na 10 krok·w. 

Krok 1 na rysunku to czyste podğoŨe ï monokrystaliczny wafel krzemowy.  

W kroku 2 na obu stronach wafla wytwarza siň ochronnŃ warstwň tlenku krzemu.  

W kroku 3 wykonuje siň fotolitografiň, a nastňpnie trawienie tlenku krzemu, tak aby 

odsğoniĺ miejsca, w kt·rych powstanŃ ostrza pomiarowe.  

Krok 4 to anizotropowe trawienie krzemu. Prowadzi do powstania w krzemowym podğoŨu 

zagğňbieŒ w ksztağcie odwr·conej piramidy. Zagğňbienia te sŃ formami, kt·re zostanŃ 

wypeğnione materiağem w celu uzyskania ostrzy pomiarowych. Na koniec usuwa siň r·wnieŨ 

niepotrzebnŃ juŨ warstwň ochronnego tlenku krzemu. 

W kroku 5 hoduje siň na g·rnej powierzchni wafla warstwň tlenku krzemu, kt·ry 

w procesie wzrostu delikatnie zmienia ksztağt zagğňbieŒ i prowadzi do powstania Ăostrzejszegoò 

ksztağtu [16]. JednoczeŜnie stanowi on warstwň poŜwiňcalnŃ ï czyli takŃ, kt·ra oddziela 

docelowŃ warstwň od podğoŨa. Warstwy poŜwiňcalne najczňŜciej zostajŃ usuniňte w trakcie 

procesu lub juŨ na jego koniec, dziňki czemu warstwa docelowa oddziela siň od podğoŨa. 

Nastňpnie osadza siň na cağej powierzchni warstwň azotku krzemu. GruboŜĺ tej warstwy okreŜla 

gruboŜĺ przyszğych belek pomiarowych. Azotek jednoczeŜnie wypeğnia wykonane 

w poprzednim kroku formy na ostrza pomiarowe. Ostrza i belki stanowiŃ jeden element. 

Materiağ ten najczňŜciej osadza siň metodŃ CVD (z ang. Chemical Vapour Deposition ï 

osadzanie chemiczne z fazy gazowej).  

Krok 6 to najpierw fotolitografia, kt·ra okreŜla ksztağt belek pomiarowych, a nastňpnie 

trawienie azotku krzemu, tak aby otrzymaĺ belki pomiarowe z ostrzami. Zbňdny azotek jest 

usuwany, pozostajŃ jedynie fragmenty w ksztağcie belek z ostrzami, a takŨe podstaw sond. 

Jednak jako, Ũe cağa warstwa ma takŃ samŃ gruboŜĺ to konieczne jest jeszcze wykonanie 

podstaw o gruboŜci pozwalajŃcej na ich swobodne uchwycenie. 

Podstawy sond z azotku krzemu najczňŜciej wytwarza siň ze szkğa o wysokiej odpornoŜci 

mechanicznej, na przykğad borokrzemowego. SzklanŃ pğytkň o odpowiedniej gruboŜci frezuje 

siň tak, aby uzyskaĺ zgrubny ksztağt podstaw sond. W kroku 7 szklanŃ pğytkň umieszcza siň na 

krzemowym waflu tak, aby przygotowany uprzednio ksztağt podstaw zgrywağ siň z ksztağtem 

podstaw z azotku krzemu. Nastňpnie przeprowadza siň ğŃczenie tych dw·ch materiağ·w 

w procesie anodowego ğŃczenia. Pod wpğywem wysokiej temperatury i przyğoŨonego napiňcia 

materiağy ğŃczŃ siň ze sobŃ bez obecnoŜci Ũadnego kleju. ZostajŃ ze sobŃ trwale zespawane. 
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W kroku nr 8 frezuje siň szkğo tak, aby uzyskaĺ ostateczny ksztağt podstaw. 

 
Rysunek 5. Wytwarzanie sond z azotku krzemu. 

Opracowanie wğasne na podstawie [17] 

Krok numer 9 to usuniňcie zbňdnego juŨ tlenku krzemu i odseparowanie sond od 

krzemowego podğoŨa. W konsekwencji uzyskuje siň gotowe sondy. WiňkszoŜĺ sond z azotku 

krzemu pokrywana jest dodatkowo warstwŃ zğota po Ăg·rnejò stronie tak, aby zapewniĺ 

moŨliwoŜĺ odbicia Ŝwiatğa lasera w typowych AFM. Czňsto pokrywa siň tak cağŃ powierzchniň 

belki i podstawy, jak pokazano w kroku 10. Jednak stosuje siň r·wnieŨ pokrycia czňŜciowe 

tylko na fragmencie belki. Czasem pokrywa siň r·wnieŨ ĂdolnŃò stronň z ostrzem ï w celu 

umoŨliwienia pomiar·w elektrycznych. 
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1.1.3. Modyfikacje krzemowych sond i inne sondy 

PowyŨej opisane sondy dostňpne sŃ na rynku od wielu producent·w i duŨy ich wyb·r 

pozwala na wykonywanie szerokiej gamy pomiar·w. Jednak w Ŝrodowisku naukowym 

nierzadko niezbňdne jest wykonanie pomiar·w jeszcze bardziej niestandardowych. Czňsto 

dostosowanych do jednego konkretnego projektu, badania, pr·bki. StŃd w literaturze znajduje 

wiele opis·w modyfikowania typowych sond, a takŨe wytwarzania sond od podstaw. PoniŨej 

znajduje siň kilka pokr·tce opisanych przykğad·w. 

Jednym z najpopularniejszych sposob·w na modyfikacjň krzemowych sond, jest 

wytwarzanie nanodrut·w na ostrzach. Stosowane sŃ bardzo zr·Ũnicowane technologie ich 

wytwarzania. MoŨna wytworzyĺ nanodruty ze srebra w roztworze i przymocowaĺ je do czubka 

sondy za pomocŃ siğy adhezji [18]. Do krzemowej sondy moŨna przykleiĺ cienki drut, 

a nastňpnie zaostrzyĺ go za pomocŃ FIB, co pozwala osiŃgnŃĺ promieŒ zaokrŃglenia poniŨej 

5 nm [19]. Bardzo mağe druty moŨna r·wnieŨ hodowaĺ na ostrzu krzemowym za pomocŃ 

wzrostu indukowanego emisjŃ polowŃ elektron·w [20].  

CzňstŃ metodŃ modyfikacji sond krzemowych jest przyklejanie do nich kulek jako ostrza 

pomiarowego. Realizowane jest to w r·Ũny spos·b, a takŨe do speğnienia r·Ũnych cel·w. Chen 

i inni [21] przyklejali kulki o Ŝrednicy 23 Õm, aby uzyskaĺ dğuŨsze ostrze i mocniejszy sygnağ 

skrňcenia sondy w czasie pomiaru tarcia. Michağowski i Ğuczak [22] do samodzielnie 

wykonanych belek z cienkiej blachy przyklejali kulki o Ŝrednicy 400 Õm, aby uzyskaĺ duŨŃ 

powierzchniň styku z pr·bkŃ. 

C®spedes wraz z zespoğem [23] otrzymywali czňŜciowo metalowe sondy poprzez 

modyfikacjň sond z azotku krzemu. Na cağŃ powierzchniň sondy napylali warstwň aluminium, 

kt·re nastňpnie byğo utleniane. Nastňpnie za pomocŃ skupionej wiŃzki jon·w usunňli warstwň 

tlenku aluminium z czubka ostrza pomiarowego, odsğaniajŃc w ten spos·b aluminium. Dziňki 

temu mogli za pomocŃ osadzania elektrochemicznego wytworzyĺ koŒc·wkň z niklu, kt·ra 

wymagağa zaostrzenia za pomocŃ FIB. Sondy te byğy przeznaczone do pomiar·w 

magnetycznych. 

Czasem stosowanŃ metodŃ wytwarzania ostrzy pomiarowych z metalu jest Ădruk 3Dò, 

a dokğadnie to ujmujŃc metody FEBID (z ang. Focused Electron Beam Induced Deposition) 

oraz FIBID (z ang. Focused Electron Beam Induced Deposition), czyli osadzanie z fazy 

gazowej indukowane skupionŃ wiŃzkŃ elektron·w lub jon·w. Metody te pozwalajŃ na 

otrzymywanie ostrzy o bardzo duŨym stosunku wysokoŜci do Ŝrednicy [24], a takŨe na 

otrzymywanie ostrzy o specyficznych wymaganych ksztağtach [25]. 

1.2. Motywacja i geneza pracy 

Motywacja do podjňcia tej tematyki wyniknňğa bezpoŜrednio z badaŒ prowadzonych 

w Pracowni Warstwy Wierzchniej w Zakğadzie Mechaniki Materiağ·w w Instytucie 

Podstawowych Problem·w Techniki PAN. Badania tribologiczne na r·Ũnych parach 
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materiağ·w pokazağy pewne braki w istniejŃcych urzŃdzeniach pomiarowych. Klasyczny 

tribometr pozwalağ na zadanie obciŃŨeŒ rzňdu 1 - 10 N (makroskala), natomiast AFM pracowağ 

z obciŃŨeniami rzňdu 1 nN - 50 ÕN (nanoskala). NiemoŨliwe byğo wiňc wykonanie pomiar·w 

w skali mikro, czyli z obciŃŨeniami rzňdu 50 ÕN - 500 mN (mikroskala). JednoczeŜnie wyb·r 

materiağ·w na pary trŃce ograniczony byğ poprzez przeciwpr·bki stosowane w tych 

urzŃdzeniach. Czyli kulki o Ŝrednicy 6 mm w tribometrze (najczňŜciej szafir, ceramika, stal) 

i sondy w AFM (najczňŜciej krzem i azotek krzemu). Wytworzenie sond AFM z innych 

materiağ·w oraz o wiňkszej sztywnoŜci pozwoliğoby na rozszerzenie zakresu osiŃganych siğ 

i dostňpnych materiağ·w przeciwpr·bek, co w konsekwencji pozwoliğoby na wykonanie 

wczeŜniej nieosiŃgalnych badaŒ w mikroskali.  

R·wnolegle w zwiŃzku z realizacjŃ projektu UWIPOM2 konieczne byğo zmierzenie 

parametr·w pracy miniaturowego ğoŨyska tocznego. Ze wzglňdu na bardzo mağe rozmiary ï 

Ŝrednica zewnňtrzna poniŨej 1 mm ï spodziewane byğy r·wnieŨ bardzo niskie opory ruchu. Do 

tych badaŒ niemoŨliwe byğoby zastosowanie komercyjnych siğomierzy albo momentomierzy. 

Konieczne byğoby zbudowanie specjalnego tribometru lub skorzystanie z poŜrednich metod 

pomiarowych. Wyprodukowanie wğasnej metalowej sondy do AFM o specjalnie dobranych 

parametrach (duŨy sztywnoŜĺ normalna, niska sztywnoŜĺ na skrňcenie) pozwoliğoby 

wykorzystaĺ mikroskop siğ atomowych. 

Zainteresowanie spoğecznoŜci naukowej takimi sondami i pomiarami wynika z kilku 

obecnie badanych problem·w naukowych, r·wnieŨ takich niezwiŃzanych z tribologiŃ.  

Pierwszym z nich jest tribologia z duŨymi obciŃŨeniami. Przy czym ĂduŨe obciŃŨeniaò 

dotyczŃ siğ normalnych osiŃganych w AFM. Czyli takich w mikroskali w zakresie 50 ÕN ï 

500 mN. Zazwyczaj w tym zakresie siğ do badaŒ wykorzystywany jest ĂTriboIndenterò [26] lub 

specjalnie budowane do tego celu urzŃdzenie [27]. ZastŃpienie tych niestandardowych 

urzŃdzeŒ powszechnie stosowanymi AFM zwiňkszyğoby wiarygodnoŜĺ wynik·w, 

upowszechniğo moŨliwoŜĺ wykonywania takich badaŒ i uğatwiğo cağy proces. 

Drugim jest wykorzystanie sztywnych sond jako bazy do ich modyfikacji. Na przykğad 

poprzez przyklejenie kulek, co jeszcze bardziej zwiňksza moŨliwoŜci pomiar·w 

tribologicznych.  

Trzecim jest zastosowanie metalowych sond do pomiar·w wğaŜciwoŜci elektrycznych i 

magnetycznych. 

1.3. Aktualny stan wiedzy 

PrzeglŃd literatury naukowej oraz komercyjnych rozwiŃzaŒ obecnych na rynku, 

przedstawiony w poniŨszych podrozdziağach, wskazağ obszary, w kt·rych moŨliwy jest dalszy 

rozw·j mikroskopii siğ atomowych. Pokazağ potencjalne zastosowania dla sond o wysokiej 

sztywnoŜci i z materiağ·w innych niŨ krzem i azotek krzemu. Pozwoliğ r·wnieŨ na wstňpnŃ 

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

PrzeglŃd rozwiŃzaŒ dostňpnych komercyjnie na rynku wskazağ tylko jednego producenta 

oferujŃcego sondy cağkowicie metalowe. Przy czym na potrzeby tej rozprawy za cağkowicie 

metalowe sondy uznaje siň sondy, kt·rych cağe ostrze, a takŨe belka pomiarowa wykonane sŃ 

z metalu.  

Jedynym producentem posiadajŃcym cağkowicie metalowe sondy pomiarowe w normalnej 

ofercie jest Rocky Mountain Nanotechnology LLC (Utah, USA). Wedğug informacji zawartych 

na stronie internetowej producenta [28] ich tw·rcŃ jest naukowiec Clayton Williams. 

Znaleziono r·wnieŨ najwczeŜniejszŃ publikacjň tegoŨ autora, w kt·rej uŨywa platynowych 

sond [29]. Niestety opis ich wytwarzania jest bardzo skr·towy, wspomina jedynie 

o wytwarzaniu ich z drutu, otrzymywaniu ostrza przez elektrochemiczne trawienie, a takŨe 

polerowaniu belki. Nie odnaleziono patentu, kt·ry opisywağby te sondy ï najprawdopodobniej 

tw·rca postanowiğ nie patentowaĺ tego rozwiŃzania. NajwaŨniejszym Ŧr·dğem informacji 

pozostaje wiňc strona internetowa producenta. 

Sondy te reklamowane sŃ jako doskonağe do pomiar·w w trybach elektrycznych, poniewaŨ 

cağe ostrze i belka wykonane sŃ z metalu. CharakteryzujŃ siň wiňc dobrŃ przewodnoŜciŃ, 

a zuŨywanie siň ostrza nie prowadzi do usuniňcia przewodzŃcej warstwy. Sondy te majŃ 

podstawň wykonanŃ z materiağu ceramicznego i majŃ ksztağt prostopadğoŜcianu. Jako, Ũe 

ceramika jest nieprzewodzŃca, to na jej dolnej powierzchni umieszczone jest zğote pole 

kontaktowe, do kt·rego ğŃczy siň elektronika AFM. Belka z ostrzem przymocowana jest do 

podstawy (i zğotego pola) za pomocŃ przewodzŃcej Ũywicy epoksydowej. Rysunek 6. 

przedstawia zbi·r rysunk·w sond pobranych ze strony internetowej producenta. 

 
Rysunek 6. Rysunki zaczerpniňte ze strony internetowej Rocky Mountains Nanotechnology. 

CzňŜci rysunku: a) widok na sondň od doğu, b) widok na sondň od boku, c) zdjňcie SEM ostrza pomiarowego. 

Opracowanie wğasne na podstawie [28] 

Producent oferuje sondy z ostrzami wykonanymi z czystej platyny, a takŨe ze stopu platyny 

z irydem. Dla wszystkich oferowanych sond deklaruje promieŒ zaokrŃglenia koŒc·wki 

pomiarowej poniŨej 20 nm. Tabela 1 prezentuje zebrane dane oferowanych sond z czystej 

platyny. Dla por·wnania z innymi sondami warto podaĺ wğaŜciwoŜci fizyczne platyny, kt·re 

wpğywajŃ na sztywnoŜĺ i czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ: gňstoŜĺ 21450 kg/m3, a takŨe moduğ 

Younga 160 GPa. Jak widaĺ sondy te majŃ szeroki zakres sztywnoŜci, jednak stosunkowo 

nieduŨe czňstotliwoŜci rezonansowe. W konsekwencji lepiej dopasowane sŃ do wymagaŒ 

pomiar·w w trybach kontaktowych niŨ bezkontaktowych. 
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Tabela 1. Parametry dostňpnych platynowych sond firmy Rocky Mountain Nanotechnology. 

Nazwa SztywnoŜĺ 

[N/m] 

CzňstotliwoŜĺ 

rezonansowa 

[kHz] 

DğugoŜĺ belki 

[Õm] 

SzerokoŜĺ belki 

[Õm] 

25Pt200 250,0 65 200 50 

25Pt300 14,0 15 300 110 

25Pt400 6,0 9 400 110 

12Pt300 0,7 7 300 60 

12Pt400 0,3 4 400 60 

Wszyscy pozostali producenci oferujŃ jedynie sondy krzemowe pokrywane cienkŃ 

warstwŃ metalu na potrzeby pomiar·w elektrycznych i magnetycznych. Warstwy te 

wykonywane sŃ z r·Ũnych materiağ·w. NajczňŜciej stosowanymi powğokami na potrzeby 

pomiar·w elektrycznych sŃ: platyna, stop platyny z irydem, zğoto. Natomiast na sondach 

dedykowanych do pomiar·w magnetycznych stosowane sŃ powğoki z materiağ·w 

magnetycznych ï kobaltu, chromu i ich stop·w. 

Metalowe warstwy na krzemowych sondach pomiarowych pozwalajŃ na pomiary 

elektryczne i magnetyczne. Jednak zawsze prowadzŃ do zwiňkszenia promienia zaokrŃglenia 

ostrza, a w konsekwencji do pogorszenia rozdzielczoŜci pomiar·w. JednoczeŜnie warstwy takie 

sŃ podatne na uszkodzenia mechaniczne i uŨywanie ich do pomiar·w w kontakcie 

w nieunikniony spos·b prowadzi do ich zuŨycia [13,30]. Podczas gdy zuŨycie i zwiňkszenie 

promienia zaokrŃglenia prowadzi jedynie do pogorszenia rozdzielczoŜci obrazowania, tak 

wytarcie siň przewodzŃcej warstwy prowadzi do utraty przewodnictwa. 

Niekiedy jako powğokň przewodzŃcŃ do pomiar·w elektrycznych stosuje siň syntetyczny 

diament domieszkowany boronem. Taki materiağ jest przewodzŃcy, nie jest magnetyczny 

i charakteryzuje siň duŨŃ wytrzymağoŜciŃ mechanicznŃ. Jednak pokryte nim ostrza majŃ duŨy 

promieŒ zaokrŃglenia ï rzňdu nawet 100 nm. Dziňki temu sondy takie r·wnieŨ sprawdziğyby 

siň w pomiarach tribologicznych. 

1.3.2. Wytwarzanie metalowych sond 

Jak pokazano w poprzednim rozdziale na rynku ğatwo dostňpne sŃ tylko sondy z platyny 

od jednego producenta. Jednak wiele innych os·b i zespoğ·w badawczych pr·bowağo wczeŜniej 

wytwarzaĺ sondy AFM z metalu. WiňkszoŜĺ z nich opisanych zostağo w recenzowanych 

publikacjach, ale tň tematykň obejmuje teŨ kilka patent·w. PoniŨej zamieszczono przeglŃd 

literatury w tym zakresie. 

Zesp·ğ Kolchuzhina wytworzyğ sondň pomiarowŃ ze zğotego drutu [31]. Punktem wyjŜcia 

w ich procesie byğ drut o Ŝrednicy 50 Õm, kt·ry zostağ spğaszczony w czňŜci swojej dğugoŜci. 

Spğaszczona czňŜĺ stağa siň belkŃ sondy, a wciŃŨ okrŃgğa czňŜĺ drutu zostağa wygiňta, aby 

uformowaĺ ostrze pomiarowe. Ostrze pomiarowe zostağo nastňpnie zaostrzone metodami 
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elektrochemicznymi. Tak przygotowana belka z ostrzem zostağa przyklejona za pomocŃ Ũywicy 

epoksydowej do podstawy uzyskanej ze standardowej sondy krzemowej. Sonda ta zostağa 

nastňpnie wykorzystana do pomiar·w topografii w trybie kontaktu przerywanego, a takŨe do 

pomiar·w wğaŜciwoŜci elektrycznych. Autorzy podkreŜlajŃ przydatnoŜĺ otrzymanej sondy 

w trybach elektrycznych, a takŨe w spektroskopii ramanowskiej. Jako wadň wskazali trudnoŜĺ 

wyprodukowania sondy o niskiej sztywnoŜci, kt·ra nadawağaby siň do trybu kontaktowego. 

Podobne podejŜcie do wytwarzania sond na potrzeby spektroskopii ramanowskiej 

przedstawiğ Rodriguez wraz z zespoğem [32]. Punktem wyjŜcia w tym procesie r·wnieŨ byğ drut 

o Ŝrednicy 50 Õm, ale wykonany z czystego srebra. CzňŜĺ drutu r·wnieŨ zostağa spğaszczona 

pomiňdzy dwoma szklanymi pğytkami, aby uzyskaĺ pğaskŃ powierzchniň belki. Pozostağa czňŜĺ 

drutu zostağa wygiňta, aby uzyskaĺ ostrze pomiarowe. Jednak ostrze zostağo przygotowane 

w znacznie prostszy spos·b ï drut zostağ dociňty na dğugoŜĺ za pomocŃ ostrej Ũyletki. Wedğug 

autor·w pozwoliğo to na osiŃgniňcie promienia zaokrŃglenia r·wnego 16 nm. 

Kolejny spos·b na wytwarzanie metalowych sond z drutu zaprezentowali Han oraz Ahn 

[33]. Jako materiağ wyjŜciowy zastosowali drut o Ŝrednicy 100 Õm z czystego wolframu. Drut 

zostağ na jednym koŒcu wygiňty o 90Á, tak aby uformowaĺ zgrubny ksztağt belki sondy AFM. 

Dziňki zastosowaniu wolframu, moŨliwe byğo wykorzystanie, znanej uŨytkownikom 

mikroskop·w tunelowych metody elektrochemicznej do jego zaostrzenia. Dziňki temu jego 

promieŒ zaokrŃglenia wynosiğ 24 nm. Nastňpnie do wolframowego drutu przyklejono 

krzemowŃ belkň komercyjnej sondy AFM, kt·ra miağa stanowiĺ Ăzwierciadğoò odbijajŃce 

promieŒ lasera. Cağy drut zaŜ zostağ przyklejony do krzemowej podstawy. Otrzymana w ten 

spos·b sonda charakteryzowağa siň dğugoŜciŃ 1100 Õm , sztywnoŜciŃ 3521 N/m (wyznaczone 

poprzez symulacje metodŃ element·w skoŒczonych), a takŨe czňstotliwoŜciŃ rezonansowŃ 

253 kHz (wyznaczone poprzez symulacje metodŃ element·w skoŒczonych). 

Zou w swojej publikacji prezentuje wyb·r r·Ũnych metod wytwarzania sond pomiarowych 

wsp·lnie okreŜlonych mianem procesu Ăodlewania i przenoszeniaò (z ang. mould-and-transfer) 

[34]. W og·lnoŜci metody te opierajŃ siň na takim samym schemacie postňpowania jak dla sond 

z azotku krzemu opisanych w rozdziale 1.1.2. Czyli na podğoŨu krzemowym wytrawia siň 

wgğňbienia, kt·re peğniŃ rolň form na ostrza pomiarowe. Nastňpnie na cağe podğoŨe nakğada siň 

warstwň poŜwiňcalnŃ. Nastňpnie za pomocŃ fotolitografii definiuje siň ksztağt belek 

pomiarowych i osadza materiağ na sondy pomiarowe. Podstawy sond sŃ przyklejane do belek, 

a po usuniňciu warstwy poŜwiňcalnej sondy zostajŃ uwolnione od podğoŨa. Autorzy 

w szczeg·lnoŜci podkreŜlajŃ moŨliwoŜĺ wykonania ostrza i belki z dw·ch r·Ũnych materiağ·w. 

W tym celu najpierw osadza siň materiağ w formie na ostrza, a nastňpnie materiağ na belki, aby 

otoczyğ on i poğŃczyğ siň z ostrzami. Autorzy podkreŜlajŃ teŨ moŨliwoŜĺ zastosowania r·Ũnych 

materiağ·w na ostrza i belki, wymieniajŃ oni: metale, polimery i azotek krzemu. 

Luber wraz z zespoğem wykonağ sondy pomiarowe ze stopu miedzi z hafnem [35]. To 

podejŜcie r·wnieŨ jest bliŦniaczo podobne do wytwarzania sond z azotku krzemu. Gğ·wna 

r·Ũnica wynika z zastosowanych materiağ·w. W tym wypadku warstwŃ poŜwiňcalnŃ napylonŃ 
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na krzem byğ stop glinu z molibdenem, a jako materiağ na belki i ostrza napylony zostağ stop 

miedzi z hafnem. Do belek zostağy przyklejone standardowe podstawy z krzemu. Tak 

wykonane sondy charakteryzowağy siň nieznacznym, acz widocznym wygiňciem pod wpğywem 

naprňŨeŒ wewnňtrznych. Zaprezentowane ostrza pomiarowe miağy promieŒ zaokrŃglenia okoğo 

10 nm. Wytworzone przez nich sondy uŨyte zostağy do pomiaru topografii powierzchni 

z wykorzystaniem trybu z kontaktem przerywanym. 

Zesp·ğ Hantschela wykorzystağ bardzo podobnŃ metodň do powyŨszej, aby wykonaĺ sondy 

z niklu [36]. Gğ·wnymi r·Ũnicami jest zastosowanie chemicznego osadzania bezprŃdowego do 

wytworzenia warstwy niklu formujŃcego ostrza i belki. Jako podstawy wykorzystano typowe 

krzemowe podstawy, kt·re zostağy najpierw metalizowane, a nastňpnie przylutowane do sond. 

Gğ·wnŃ innowacjŃ wspominanŃ przez autor·w byğo skr·cenie procesu produkcji dziňki 

uwalnianiu sond od podğoŨa przez ich odrywanie. 

Sondy najbardziej zbliŨone do opisywanych w tej rozprawie wykonağ Rasmussen [37]. 

Podobnie jak w poprzednich opisanych pracach, jako bazň do wytwarzania sond wykorzystağ 

krzem z wytrawionymi formami na ostrza pomiarowe. Podobnie jak przy sondach z azotku 

krzemu na powierzchni zostağa wyhodowana warstwa tlenku krzemu ï miağa ona na celu 

zmniejszyĺ promieŒ zaokrŃglenia ostrzy. Jednak w kolejnym etapie na wafle napylona zostağa 

warstwa zğota o podw·jnym przeznaczeniu ï byğa warstwŃ poŜwiňcalnŃ, a takŨe warstwŃ 

przewodzŃcŃ energiň elektrycznŃ. Nastňpnie z fotorezystu wytworzona zostağa forma, kt·ra 

zostağa wypeğniona poprzez galwaniczne osadzenie niklu. Dziňki temu osadzany materiağ 

pojawiağ siň tylko w miejscach odsğoniňtych przez fotorezyst. Podstawa r·wnieŨ zostağa 

wytworzona poprzez galwaniczne osadzanie niklu ï dziňki temu cağa sonda zostağa wykonana 

z jednego metalu i byğa pojedynczym elementem. Autorzy zaprezentowali ostrza o promieniu 

zaokrŃglenia mniejszym niŨ 100 nm. 

Cağkowicie inne podejŜcie do wytwarzania sond zaprezentowağ Hantschel z zespoğem [38]. 

Jako podstawň do wytwarzania wykorzystano przezroczysty kwarcowy wafel. Na jego 

powierzchni napylono warstwň poŜwiňcalnŃ, a nastňpnie warstwň ze stopu niklu z cyrkonem. 

Przy czym warstwň NiZr wykonano tak, aby celowo wprowadziĺ do niej duŨe naprňŨenia ï 

najpierw rozciŃgajŃce, a potem ŜciskajŃce. Nastňpnie za pomocŃ fotolitografii zdefiniowano 

ksztağt podstawy i belek sond, a zbňdny materiağ wytrawiono pozostawiajŃc sondy 

przytwierdzone do warstwy poŜwiňcalnej. Ostatecznie delikatnie wytrawiono czňŜĺ warstwy 

poŜwiňcalnej, tak aby zostağa usuniňta spod belek, ale pozostağa pod podstawami. 

Doprowadziğo to do uwolnienia belek, kt·re pod wpğywem naprňŨeŒ wewnňtrznych wygiňğy 

siň w ğuk. W tym ukğadzie ostrzem pomiarowym byğa koŒc·wka belki pomiarowej. Otrzymana 

sonda skğadağa siň z bardzo duŨej kwarcowej podstawy, kt·ra wymagağa specjalnego uchwytu 

w mikroskopie. PromieŒ lasera, aby trafiĺ na belkň, musiağ przejŜĺ przez podstawň. Na Ŝrodku 

podstawy znajdowağa siň belka pomiarowa wygiňta w ğuk, kt·rej wolny koniec byğ jednoczeŜnie 

ostrzem pomiarowym. Wedğug obliczeŒ autor·w, wykonanych na podstawie obrazowania 

specjalnej wzorcowej pr·bki, ostrze miağo promieŒ zaokrŃglenia w granicach 15-25 nm.  
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1.3.3. Tr ibologia w r·Ũnych skalach 

Zagadnienia tribologiczne sŃ bardzo istotne dla projektowania oraz uŨytkowania wszelkich 

maszyn. Tarcie przekğada siň bezpoŜrednio na zuŨywanŃ energiň i koszt eksploatacji [39]. 

Tempo zuŨywania siň poğŃczeŒ ruchomych zaŜ wprost przekğada siň na koszty zwiŃzane 

z naprawŃ i wymianŃ element·w. StŃd zagadnienia te sŃ powszechnie badane zar·wno 

w przemyŜle, jak i w badaniach podstawowych.  

Do badaŒ tarcia Ŝlizgowego najpowszechniej wykorzystywane sŃ tribometry w skali 

makro. Wytwarzane sŃ przez wielu producent·w i posiadajŃ zr·Ũnicowane geometrie ukğadu 

pomiarowego [39]. NiezaleŨnie od ich geometrii zasada dziağania jest taka sama ï dwa 

elementy sŃ do siebie dociskane z zadanŃ siğŃ normalnŃ, a nastňpnie sŃ poruszane wzglňdem 

siebie z zadanŃ szybkoŜciŃ ruchu. Stosowanymi geometriami sŃ najczňŜciej: 

¶ obracajŃcy siň dysk z nieruchomŃ przeciwpr·bkŃ, 

¶ obracajŃcy siň cylinder z nieruchomŃ przeciwpr·bkŃ, 

¶ nieruchoma pr·bka z przeciwpr·bkŃ wykonujŃcŃ ruch posuwisto-zwrotny, 

¶ obracajŃca siň kulka oparta na nieruchomych kulkach. 

Zakres obciŃŨenia normalnego moŨliwego do zadania zaleŨy od konkretnego urzŃdzenia ï 

sposobu zadawania siğy normalnej, a takŨe rozdzielczoŜci pomiaru siğy tarcia. Dziňki mnogoŜci 

urzŃdzeŒ dostňpnych na rynku zakres moŨliwych siğ jest bardzo szeroki ï od dziesiŃtej czňŜci 

niutona, aŨ do tysiňcy niuton·w. Na rynku dostňpne sŃ r·wnieŨ tribometry dostosowane do 

pomiar·w siğ rzňdu miliniuton·w. Takie urzŃdzenia nazywane sŃ mikrotribometrami 

i najczňŜciej sŃ jedynie zminiaturyzowanymi wersjami tradycyjnych tribometr·w o takiej samej 

geometrii pomiaru, a jedynie innymi czujnikami siğ [40]. 

Z punktu widzenia badaŒ podstawowych gğ·wnŃ wadŃ urzŃdzeŒ oferowanych komercyjnie 

jest ograniczenie do konkretnego ksztağtu pr·bek i przeciwpr·bek. StŃd bardzo czňsto do badaŒ 

podstawowych naukowcy sami projektujŃ dostosowany do ich potrzeb tribometr. Jest to 

moŨliwe dziňki bardzo prostej zasadzie dziağania ï niezbňdne jest jedynie przesuwanie dw·ch 

element·w wzglňdem siebie przy jednoczesnym pomiarze siğy. Zaprojektowanie urzŃdzenia 

konkretnie do wğasnych badaŒ jest wiňc stosunkowo proste dziňki wykorzystaniu 

komercyjnych podzespoğ·w ï stolik·w liniowych, prowadnic, sprňŨyn, czujnik·w siğy, 

czujnik·w przemieszczenia i tym podobnych. Dziňki temu moŨliwe jest dostosowanie 

geometrii pomiaru, a takŨe zakresu mierzonych siğ do indywidualnych potrzeb [41ï44]. 

Do pomiar·w tarcia z bardzo mağymi obciŃŨeniami (poniŨej mikroniutona) wyb·r 

dostňpnych urzŃdzeŒ jest bardzo mağy. NajczňŜciej stosowanym komercyjnym urzŃdzeniem 

jest TriboIndenter (Bruker, USA), kt·ry jest de facto nanotwardoŜciomierzem z dodatkowym 

moduğem pozwalajŃcym na przesuwanie wgğňbnika i pomiar siğy bocznej. UrzŃdzenie to 

pozwala na zadawanie i pomiar siğ w zakresie 1-1000 ÕN [45,46]. Jednak ze wzglňdu na swojŃ 

wysokŃ cenň, a takŨe ograniczenia zwiŃzane z uŨywanymi koŒc·wkami pomiarowym 
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(przeciwpr·bkami) stosowany jest zazwyczaj do pomiaru odpornoŜci na zuŨycie nietypowych 

powierzchni [47] i adhezji warstw [48], a nie do typowych badaŒ tarcia. 

UrzŃdzeniem zaprojektowanym specjalnie z myŜlŃ o pomiarze bardzo mağych siğ jest SFA, 

z angielskiego Surface Force Apparatus [49,50]. UrzŃdzenie zaprojektowane do badaŒ adhezji 

pomiňdzy dwoma atomowo gğadkimi powierzchniami. Skğada siň z bardzo dokğadnego systemu 

zadawania przemieszczeŒ, stolika na pr·bkň zawieszonego na sprňŨynach o niskiej sztywnoŜci, 

a takŨe systemu optycznego pozwalajŃcego na bardzo dokğadny pomiar powierzchni styku 

pr·bek na podstawie interferometrii. SFA wykorzystuje specyficzny ksztağt pr·bek ï dwa 

prostopadğe do siebie p·ğwalce o atomowo gğadkiej powierzchni z miki. Powierzchnia kontaktu 

pomiňdzy nimi jest taka sama jak pomiňdzy sferŃ i pğaszczyznŃ. UrzŃdzenie to zostağo r·wnieŨ 

rozbudowane o moŨliwoŜĺ zadawania i pomiaru siğy bocznej [48]. Ze wzglňdu na opisanŃ 

geometriň SFA jest bardzo czňsto wykorzystywany do badania tarcia pğynnego, czyli 

w obecnoŜci cienkich warstw (w tym o gruboŜci pojedynczej molekuğy) pğyn·w i smar·w [51]. 

Jest r·wnieŨ wykorzystywany do badania zachowania surfaktant·w [52], specjalistycznych 

klej·w [53] czy na przykğad kwas·w tğuszczowych [54]. SFA wykorzystywany jest do 

pomiar·w siğ w zakresie 0,1-100 mN. 

Mikroskopy siğ atomowych sŃ idealnym narzňdziem do badaŒ tribologicznych w nanoskali. 

Zazwyczaj stosowane sŃ one do pomiar·w z siğŃ normalnŃ poniŨej 50 ÕN [55,56]. CzňŜĺ 

badaczy nawet siğň normalnŃ rzňdu 5 ÕN okreŜla jako ĂduŨŃò [57]. Wykorzystanie sond 

o bardzo mağym promieniu zaokrŃglenia ostrza pozwala na pomiary siğy tarcia 

z rozdzielczoŜciŃ struktury krystalicznej podğoŨa [58]. AFM pozwala r·wnieŨ na pomiar siğy 

tarcia przy ujemnej sile normalnej. Siğa taka definiowana jest jako siğa wywoğana adhezjŃ 

pomiňdzy sondŃ i podğoŨem, a nie naciskiem sondy na podğoŨe. To znaczy sonda ugiňta jest ku 

doğowi (jest przyciŃgniňta do podğoŨa), a nie ugiňta ku g·rze. OsiŃgane sŃ siğy nawet poniŨej -

40 nN [58,59]. Do badaŒ tarcia za pomocŃ AFM czňsto modyfikuje siň sondň poprzez 

przyklejenie do niej kulki [21,60]. Zabieg taki pozwala zwiňkszyĺ powierzchniň kontaktu. 

OsiŃgniňcie wyŨszych siğ normalnych moŨliwe jest po odpowiednim zmodyfikowaniu sondy 

pomiarowej, na przykğad poprzez przyklejenie kulki do belki w niewielkiej odlegğoŜci od 

podstawy sondy. Sprawia to, Ũe efektywna dğugoŜĺ belki jest duŨo niŨsza, a wiňc w jej 

sztywnoŜĺ znacznie roŜnie [61]. MoŨliwe jest uzyskanie dziňki temu siğy normalnej okoğo 

3 mN. Jednak zabieg taki sprawia r·wnieŨ, Ũe znacznie roŜnie sztywnoŜĺ skrňtna belki 

i zwiňksza siň niepewnoŜĺ pomiaru. 

Szczeg·lnym wyzwaniem w mikroskali jest stworzenie oraz zbadanie ğoŨysk kulkowych. 

Najmniejsze komercyjnie dostňpne ğoŨyska kulkowe w formie samodzielnego elementu 

produkowane sŃ jako ğoŨyska poprzeczne o Ŝrednicy zewnňtrznej 3 mm. Elementy toczne majŃ 

w nich Ŝrednicň 0,5 mm. Natomiast firma MinebeaMitsumi reklamowağa siň stworzeniem 

najmniejszego na Ŝwiecie w peğni funkcjonalnego ğoŨyska [62] o Ŝrednicy zewnňtrznej 1,5 mm 

i kulkach o Ŝrednicy 0,25 mm. Byğo to ğoŨysko wykonane ze stali nierdzewnej i posiadağo 

separator na kulki. Tradycyjne ğoŨyska sŃ jednak trudne do zintegrowania z urzŃdzeniami typu 
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MEMS, kt·re produkowane sŃ zupeğnie innymi metodami niŨ urzŃdzenia w makroskali. StŃd 

ğoŨyska toczne w mikroukğadach najczňŜciej sŃ uproszczone i ich bieŨnie sŃ czňŜciŃ element·w 

rotora i statora urzŃdzenia, a kulki umieszczone sŃ wewnŃtrz bez separatora. Dziağanie takich 

uproszczonych ğoŨysk bada siň bezpoŜrednio w finalnym urzŃdzeniu [63ï67], a pomiar 

momentu hamowania (tarcia) nie odbywa siň bezpoŜrednio. Obliczany jest na podstawie 

obserwacji zachowania rotora i czasu, kt·ry jest mu potrzebny na wyhamowanie z zadanej 

prňdkoŜci obrotowej. Elementy toczne (kulki) zastosowane w cytowanych pracach majŃ 

Ŝrednicň w zakresie 285-500 Õm. Przykğadowe zakresy siğ i moment·w z tych badaŒ to moment 

tarcia poniŨej 2 ÕNm [64], czy obciŃŨenie normalne poniŨej 100 mN [65], uproszczony 

wsp·ğczynnik tarcia 0,025 [66]. Ze wzglňdu na trudnoŜci z pomiarem tak mağych siğ 

i moment·w nawet wiňksze tribometry [68] do badaŒ tarcia tocznego z kulkami o Ŝrednicy 

1,5 mm wykorzystujŃ metodň bezwğadnoŜciowŃ do wyznaczania parametr·w. Wyniki 

w cytowanym badaniu byğy na poziomie wsp·ğczynnika tarcia poniŨej 0,001, przy obciŃŨeniu 

normalnym poniŨej 35 mN i og·lnym momencie hamowania poniŨej 10 ÕNmm. Badania na tej 

samej zasadzie prowadzone sŃ r·wnieŨ dla ruchu posuwisto-zwrotnego z tocznymi ğoŨyskami 

liniowymi [69] ï zmierzony wsp·ğczynnik tarcia to okoğo 0,05 dla obciŃŨenia 400 mN. 

1.4. Cel i teza pracy 

Cel pracy moŨna podzieliĺ na dwie czňŜci, kt·re sŃ zaleŨne od siebie i nierozerwalnie 

powiŃzane. PierwszŃ z nich jest opracowanie metody wytwarzania metalowych sond 

pomiarowych do mikroskop·w siğ atomowych o szerokim i niespotykanym dotŃd zakresie 

sztywnoŜci. DrugŃ czňŜciŃ jest uŨycie tych sond do wykonania pomiar·w tribologicznych, kt·re 

bez nich nie byğyby moŨliwe. Tarcia Ŝlizgowego z obciŃŨeniem 1 mN na warstwach, kt·re 

potencjalnie miağyby zastosowanie jako powğoki przeciwzuŨyciowe w mikroğoŨyskach 

tocznych, oraz do pomiaru opor·w ruchu w mikroğoŨyskach tocznych. 

Teza pracy: Metalowe sondy do mikroskop·w siğ atomowych pozwolŃ na uzyskanie 

sztywnoŜci w zakresie od 2 N/m do 1000 N/m i w konsekwencji na pomiary tribologiczne 

z obciŃŨeniem od 10 ÕN 1 mN, a takŨe pomiar siğy bocznej od 10 ÕN do 1 mN 

1.5. Program badaŒ 

Praca nad badaniami, a takŨe rozprawŃ doktorskŃ postňpowağa zgodnie z przedstawionym 

poniŨej programem badaŒ. 

a) przeglŃd literatury 

b) teoretyczne opracowanie metody wytwarzania sond AFM 

c) badania eksperymentalne nad metodŃ wytwarzania sond AFM oraz jej optymalizacja 

d) badania tarcia Ŝlizgowego pomiňdzy materiağami na czňŜci mikroğoŨysk tocznych 

e) badania opor·w ruchu w ğoŨysku kulkowym 

g) sformuğowanie wniosk·w z pracy  
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2.  Wytwarzanie cağkowicie metalowych sond 

Opis wytwarzania cağkowicie metalowych sond przedstawiony poniŨej skğada siň 

z siedmiu czňŜci, kt·re opisane zostağy w kolejnoŜci chronologicznej. ZaczynajŃc od wstňpnego, 

teoretycznego planu na wğasnŃ metodŃ wytwarzania popartŃ obliczeniami spodziewanych 

parametr·w metalowych sond pomiarowych. Nastňpnie szczeg·ğowo opisano poszczeg·lne 

procesy wykorzystywane w tej metodzie oraz ich praktyczne zastosowanie wraz z napotkanymi 

problemami. TrudnoŜci te wymusiğy zmiany w pierwotnym planie, wiňc opisano r·wnieŨ 

dopracowany proces wytwarzania moŨliwy do powtarzalnego stosowania. Opisano r·wnieŨ 

metody kalibrowania sond, a takŨe zaprezentowano przykğadowe wytworzone sondy. 

2.1. Zaproponowany proces wytwarzania sond 

PrzeglŃd obecnego stanu wiedzy na temat metod wytwarzania metalowych sond opisany 

w rozdziale 1.3.1. ukazağ ich mocne i sğabe strony. Tym samym stanowiğ punkt wyjŜcia do 

opracowania wğasnego procesu. Jako gğ·wnŃ wadň metod opisanych w literaturze podkreŜliĺ 

naleŨy zastosowanie kosztownych materiağ·w i proces·w technologicznych. Powszechnie 

wykorzystywane sŃ podğoŨa krzemowe, kt·re sŃ drogie, a ich obr·bka wymaga 

specjalistycznego wyposaŨenia. Za korzystne naleŨy uznaĺ zastosowanie podejŜcia bottom-up, 

czyli wytwarzania przyrostowego, na przykğad poprzez osadzanie materiağu. Typowe techniki 

wytwarzania ubytkowego takie jak frezowanie czy nawet ciňcie laserem nie zapewniajŃ 

wystarczajŃcej precyzji w tej skali. 

Gğ·wnym celem projektowanego procesu byğo wytworzenie metalowej sondy 

pozwalajŃcej osiŃgnŃĺ parametry wskazane w tezie pracy. Czyli uzyskanie obciŃŨenia 

normalnego w czasie pomiaru w zakresie od 10 ÕN do 1 mN, do czego wymagane sŃ sondy 

o sztywnoŜciach w zakresie od 1 N/m do 1000 N/m. Dodatkowo naleŨy wskazaĺ og·lne, 

techniczne i praktyczne wymagania co do samych sond, kt·re pozwolŃ na ich swobodne 

stosowanie jako zamiennik sond krzemowych: 

¶ wymiary podstawy 3,4 x 1,6 x 0,3 mm (dğugoŜĺ x szerokoŜĺ x wysokoŜĺ), 

¶ dğugoŜĺ belki pomiarowej w zakresie 50-500 Õm, 

¶ szerokoŜĺ belki pomiarowej w zakresie 20-150 Õm. 

Ograniczenie wymiar·w gabarytowych nie wynika jedynie z chňci zachowania 

podobieŒstwa do sond krzemowych. WiňkszoŜĺ mikroskop·w siğ atomowych na rynku posiada 

ukğady optyczne dostosowane do sond krzemowych. SŃ to r·wnieŨ ukğady mocno 

zminiaturyzowane. Zastosowanie dğuŨszych i szerszych belek moŨe prowadziĺ do zasğoniňcia 

cağego widoku z kamery i trudnoŜci z ustawieniem sondy na pr·bce. Zastosowanie belek 

kr·tszych i wňŨszych moŨe prowadziĺ do trudnoŜci z ustawieniem promienia lasera na belce, 

osğabieniem sygnağu na fotodiodzie i nawet niemoŨnoŜci ich uŨycia. Podobnie zmiana 

wymiar·w podstawy moŨe utrudniĺ prawidğowe umieszczenie sondy w uchwycie w AFM lub 

uniemoŨliwiĺ jej uchwycenie.  
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Jako podstawň nowego procesu przyjňto poniŨsze, og·lnie zdefiniowane wymagania i cele:  

¶ ograniczenie liczby kosztownych i czasochğonnych technologii, 

¶ minimalizacja liczby krok·w procesu wzglňdem proces·w opisanych w literaturze, 

¶ moŨliwoŜĺ automatyzacji procesu i zastosowanie go w produkcji masowej. 

BiorŃc pod rozwagň wnioski wyciŃgniňte z przeglŃdu literatury, a przede wszystkim 

wğasne doŜwiadczenie i moŨliwoŜci laboratori·w w IPPT PAN opracowano plan wğasnej 

metody. Przyjňto r·wnieŨ metodň bottom-up jako zapewniajŃcŃ duŨe moŨliwoŜci i ğatwoŜĺ 

skalowalnoŜci produkcji. Przy czym jako technologiň wytwarzania sond zaplanowano 

elektrochemiczne osadzanie, z kt·rym autor pracy posiada doŜwiadczenie. 

Do wytworzenia formy definiujŃcej ksztağt sondy zaplanowano fotolitografiň. W celu 

obniŨenia koszt·w postanowiono zastosowaĺ metal jako materiağ podğoŨa zamiast powszechnie 

stosowanego krzemu. Przy metodzie bottom-up parametry podğoŨa nie majŃ aŨ tak kluczowego 

i bezpoŜredniego wpğywu na otrzymane sondy, a wiňc taŒsze i ğatwiejsze w obr·bce podğoŨe 

pozwoli na duŨe oszczňdnoŜci. Kolejnym waŨnym czynnikiem jest to, Ũe metal przewodzi 

energiň elektrycznŃ, a wiňc bňdzie moŨna bezpoŜrednio na nim dokonywaĺ elektrochemicznego 

osadzania bez potrzeby wczeŜniejszego wytwarzania warstw poŜrednich. Doprowadzi to do 

zmniejszenia liczby krok·w w cağym procesie. 

Wytworzenie ostrza pomiarowego jest jednym z najtrudniejszych etap·w, poniewaŨ ostrze 

to musi byĺ bardzo ostro zakoŒczone. Komercyjne sondy krzemowe posiadajŃ promieŒ 

zaokrŃglenia poniŨej 20 nm, a niekt·re nawet poniŨej 2 nm. ZaokrŃglenie to jest otrzymywane 

dziňki trawieniu krzemu przy wykorzystaniu jego fizycznej struktury. PodejŜcie takie jest 

niemoŨliwe w przypadku metalu. RozwiŃzaniem tego problemu jest niestandardowe 

wykorzystanie pomiaru twardoŜci za pomocŃ indentacji. W procesie tym metal jest plastycznie 

odksztağcany za pomocŃ bardzo ostrego diamentowego wgğňbnika. NajczňŜciej stosowane 

w nanoindentacji sŃ wgğňbniki w ksztağcie piramidy o trzech Ŝcianach ï wgğňbnik Berkovicha 

lub wierzchoğek szeŜcianu (cube corner). Wysokiej jakoŜci wgğňbniki posiadajŃ promieŒ 

zaokrŃglenia zbliŨony do sond AFM. JeŨeli elektroosadzanie chemiczne pozwoli na dokğadne 

wypeğnienie tego odcisku to otrzymane zostanie ostrze pomiarowe speğniajŃce wymagania. 
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Wstňpnie zaplanowany proces wytwarzania 

cağkowicie metalowych sond skğadağ siň z kilku 

prostych etap·w. Rysunek 7. przedstawia 

uproszczony przebieg procesu. Ukazuje on 

pojedynczŃ sondň w przekroju przez pğaszczyznň 

symetrii.  

Proces moŨna podzieliĺ na 7 etap·w: 

1) przygotowanie podğoŨa, 

2) pierwsza fotolitografia ï przygotowanie formy 

na pierwszŃ warst sondy, 

3) wytğaczanie ï przygotowanie formy na ostrze 

pomiarowe, 

4) elektroosadzanie pierwszej warstwy sond, 

5) druga fotolitografia ï przygotowanie formy na 

drugŃ warstwň sondy, 

6) elektroosadzanie drugiej warstwy sondy, 

7) usuniňcie zbňdnego materiağu ï otrzymanie 

sondy. 

Szczeg·ğowy opis wszystkich etap·w, jak 

i badania nad nimi prowadzone zawarty jest w 

rozdziale 2.3. Badania poszczeg·lnych etap·w 

doprowadziğy do wprowadzenia zmian w 

zaplanowanym procesie.  

 

Rysunek 7. Schemat procesu 

wytwarzania metalowych sond. 
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2.2. Obliczenia teoretycznych parametr·w sond 

Jako, Ũe zdecydowana wiňkszoŜĺ sond AFM powszechnie uŨywanych i dostňpnych 

komercyjnie na rynku produkowana jest z krzemu, to ich parametry sŃ mocno 

ustandaryzowane. Tabela 2. przedstawia zebrane razem najwaŨniejsze parametry najczňŜciej 

wykorzystywanych sond AFM.  

Tabela 2. Typowe parametry sond AFM. 

Typ badania SztywnoŜĺ 

[N/m] 

CzňstotliwoŜĺ 

rezonansowa 

[kHz] 

DğugoŜĺ 

belki [Õm] 

Pomiar kontaktowy ~0,2  ~15 ~450 

Pomiar przerywany (miňkki) ~3,0 ~75 ~225 

Pomiar przerywany 

(standardowy) 
~40,0 ~300 ~125 

Pomiar przerywany z ultra-

wysokŃ czňstotliwoŜciŃ 
~85,0 ~1500 ~65 

 

PowyŨsze parametry wynikajŃ gğ·wnie z przeznaczenia sond. Pomiar w kontakcie wymaga 

niskiego nacisku na badanŃ pr·bkň, stŃd kluczowym parametrem jest niska sztywnoŜĺ, 

a pozostağe parametry wynikajŃ z tego wymagania. Dla pomiar·w w kontakcie przerywanym 

kluczowa jest czňstotliwoŜĺ rezonansowa ï wyŨsza pozwala na szybsze pomiary i jest 

preferowana przy niekt·rych zaawansowanych trybach dziağania mikroskop·w. NiŨsza 

pozwala na delikatniejsze oddziağywanie na pr·bkň. Sondy do innych typ·w pomiar·w, jak 

pomiary elektryczne, nanoindentacja, pomiary biologiczne zazwyczaj produkowane sŃ jako 

modyfikacje standardowych sond ï najczňŜciej jako nağoŨenie dodatkowych warstw na ostrze 

i belkň lub zmodyfikowanie koŒc·wki pomiarowej (ostrza). 

Cağkowicie metalowe sondy produkowane zgodnie z opisanym autorskim procesem jako 

wykonane z metali o wğaŜciwoŜciach fizycznych (gňstoŜĺ, moduğ Younga) znacznie 

odmiennych od krzemu bňdŃ r·wnieŨ posiadaĺ odmienne parametry mechaniczne. NiemoŨliwe 

bňdzie otrzymanie sond o takich samych wymiarach belki, sztywnoŜci i czňstotliwoŜci 

rezonansowej jak sondy krzemowe. Konieczne jest okreŜlenie, kt·ry z tych parametr·w jest 

kluczowy, a kt·re mogŃ ulec zmianie z minimalnym wpğywem na moŨliwoŜci sond. 

Najğatwiejszym do modyfikowania parametrem, kt·ry jednoczeŜnie najmniej wpğywa na 

walory uŨytkowe sondy jest gruboŜĺ belki pomiarowej. Dla pomiar·w kontaktowych 

najwaŨniejsza jest niska sztywnoŜĺ. Dla pomiar·w w kontakcie przerywanym najwaŨniejsza 

jest czňstotliwoŜĺ rezonansowa. 

Do tego celu przeprowadzono seriň prostych obliczeŒ majŃcych okreŜliĺ jakie wymiary 

powinny posiadaĺ belki sond z r·Ũnych metali. Geometria typowej belki sondy pomiarowej to 

prosta belka jednostronnie utwierdzona (ang. cantilevered beam przez co czasem nazywana 
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kantilewerem). Analiza obliczeniowa takiej geometrii jest doŜĺ prosta i opiera siň na teorii 

Eulera-Bernoulliego. PoniŨsze obliczenia oparto na opisie Bhushana [7], kt·ry przedstawiğ 

schemat obliczeŒ juŨ odpowiednio uproszczony i dostosowany do sond AFM. 

 

 
Rysunek 8. Schemat belki pomiarowej z zaznaczonymi wymiarami. 

Oznaczenia na rysunku: L ï dğugoŜĺ belki do ostrza, Lc ï cağkowita dğugoŜĺ belki, b - szerokoŜĺ, h - gruboŜĺ,  

l - wysokoŜĺ ostrza, Fz - siğa normalna, Fy - siğa boczna, Fx - siğa wzdğuŨna. 

Opracowanie wğasne na podstawie [7]. 

Rysunek 8 przedstawia belkň pomiarowŃ z wymiarami oznaczonymi zgodnie z danymi we 

wzorach do obliczeŒ. 

SztywnoŜĺ belki dana jest wzorem: 

 Ë  ,  (1) 

gdzie:  E ï moduğ Younga w Pa, J ï moment bezwğadnoŜci przekroju w m4, L ï dğugoŜĺ belki 

do ostrza w m ï przy czym na potrzeby wstňpnych obliczeŒ przyjňto L=Lc, poniewaŨ nie jest 

znane poğoŨenie ostrza wzglňdem koŒca belki. 

Moment bezwğadnoŜci przekroju dla typowej belki, w kt·rej przekr·j jest prostokŃtem: 

 *  Í , (2) 

gdzie:  b ï szerokoŜĺ belki pomiarowej w m, h ï gruboŜĺ belki pomiarowej w m. 

Pierwsza czňstotliwoŜĺ rezonansowa 

 ʖ
Ѝ

  
Ѝ

 (Ú, (3) 

gdzie:  ɚ0 = ́ Ŀ0,596864, ɟ ï gňstoŜĺ materiağu w kg/m2, Lc ï dğugoŜĺ cağkowita belki w m. 

Zaznaczyĺ naleŨy, Ũe przedstawione obliczenia wykonane zostağy jedynie w celach 

orientacyjnych, Ũeby sprawdziĺ jakich parametr·w oczekiwaĺ. Miağy r·wnieŨ daĺ pewne 

wyobraŨenie, co do tego jak poszczeg·lne wymiary wpğywajŃ na ostateczne parametry. Miağy 
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r·wnieŨ pozwoliĺ wytworzyĺ w sobie intuicjň, co do wpğywu r·Ũnych niepewnoŜci 

napotykanych w procesie wytwarzania. Podstawiono szerokoŜĺ i gruboŜĺ z zakresu 

wskazanego w poprzednim rozdziale. WczeŜniej nie definiowano moŨliwego zakresu dla 

gruboŜci, poniewaŨ jest to parametr drugorzňdny pod wzglňdem uŨytkowym sondy. Jednak ze 

wzglňd·w na praktyczne ograniczenia wybranej metody wytwarzania naleŨy okreŜliĺ ten 

zakres na 1-50 Õm, a ze wzglňdu na najwiňkszŃ powtarzalnoŜĺ rezultat·w moŨna go zawňziĺ 

nawet do 2-15 Õm. Zaznaczyĺ naleŨy r·wnieŨ, Ũe podczas gdy wytworzenie belek o gruboŜci 

50 Õm jest moŨliwe, tak moŨe byĺ problematyczne pod wzglňdem praktycznym. 

Na potrzeby badaŒ realizowanych w ramach niniejszej pracy wytwarzane bňdŃ sondy 

o indywidualnie dobranych parametrach do zaplanowanych badaŒ tribologicznych. R·wnieŨ 

takie o bardzo wysokiej sztywnoŜci, kt·ra jest nieosiŃgalna dla sond krzemowych. Jednak te 

wstňpne obliczenia wykonano majŃc jako cel 3 rodzaje sond ï do pomiar·w kontaktowych, 

o czňstotliwoŜci rezonansowej okoğo 80 kHz (do pomiar·w w kontakcie przerywanym), a takŨe 

o sztywnoŜci powyŨej 1000 N/m. Dziňki temu zostanie sprawdzona moŨliwoŜĺ zastosowania 

sond metalowych w innych badaniach i por·wnanie ich z sondami krzemowymi.  

Pierwsze obliczenia wykonano dla sond z niklu. W poniŨszych obliczeniach przyjňto 

nastňpujŃce stağe: moduğ Younga ï E = 200 GPa (na podstawie wğasnych niepublikowanych 

badaŒ oraz [70]), gňstoŜĺ ï ɟ = 8900 kg/m2 [71]. Dla por·wnania parametry krzemu to 

w przybliŨeniu: E = 150 GPa [49,72], ɟ = 2300 kg/m2 [7,71]. ZauwaŨyĺ moŨna, Ũe moduğ 

Younga, kt·ry wpğywa na sztywnoŜĺ ma zbliŨonŃ wartoŜĺ. Jednak znacznie r·Ũni siň gňstoŜĺ, 

kt·ra ma duŨy wpğyw na czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ. 

Tabela 3 przedstawia obliczone parametry sond z niklu o czňstotliwoŜci rezonansowej 

okoğo 80 kHz. Przyjňto stağe wartoŜci szerokoŜci i dğugoŜci, a nastňpnie dopasowano gruboŜĺ 

tak, aby osiŃgnŃĺ czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ 80 kHz. Warto zwr·ciĺ uwagň na teoretycznŃ 

sondň o wymiarach 150 x 50 x 2,5 Õm (L x b x h), kt·ra posiada parametry najbardziej zbliŨone 

do komercyjnych sond krzemowych. Dodatkowo zauwaŨyĺ moŨna, Ũe takie zağoŨenia dağy 

potencjalne sondy o bardzo szerokim zakresie sztywnoŜci ï od kilku do kilkuset N/m. 

Tabela 3. Teoretyczne parametry sond z niklu o czňstotliwoŜci rezonansowej okoğo 80 kHz. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

50 75 100 125 150 

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 67,5 101,3 135,0 168,8 202,5 77 

16 400 160,0 240,0 320,0 400,0 480,0 77 

26 500 351,5 527,3 703,0 878,8 1054,6 80 

  SztywnoŜĺ [N/m]  
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Tabela 4. przedstawia obliczone parametry sond z niklu o niskiej sztywnoŜci do pomiar·w 

w trybie kontaktowym. Warto zwr·ciĺ uwagň na teoretycznŃ sondň o wymiarach  

400 x 50 x 2,5 Õm (L x b x h), kt·ra posiada parametry najbardziej zbliŨone do komercyjnych 

sond krzemowych.  

Tabela 4. Teoretyczne parametry sond z niklu do pomiar·w kontaktowych. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

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 1,5 1,9 2,2 34 

2 300 0,7 1,1 1,5 1,9 2,2 17 

2,5 400 0,6 0,9 1,2 1,5 1,8 12 

3 500 0,5 0,8 1,1 1,4 1,6 9 

  SztywnoŜĺ [N/m]  

 

Tabela 5. przedstawia obliczone parametry sond z niklu o bardzo wysokiej sztywnoŜci. 

Ograniczono sprawdzane parametry do szerokoŜci od 100 Õm oraz dğugoŜci od 300 Õm. 

Podczas gdy najwiňkszŃ sztywnoŜĺ moŨna uzyskaĺ dla bardzo kr·tkich sond, to ze wzglňdu na 

planowane zastosowanie, za praktyczne uznano tylko belki o duŨych wymiarach.  

Tabela 5. Teoretyczne parametry super sztywnych sond z niklu. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

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 

  SztywnoŜĺ [N/m]  

 

Kolejne obliczenia wykonano dla sond ze srebra. W poniŨszych obliczeniach przyjňto 

nastňpujŃce stağe: E = 83 GPa [73], ɟ = 10490 kg/m2 [71]. Moduğ Younga jest ponad dwa razy 

mniejszy niŨ w przypadku niklu, a gňstoŜĺ jest o 18% wiňksza. 

Tabela 6. przedstawia obliczone parametry sond ze srebra o czňstotliwoŜci rezonansowej 

okoğo 80 kHz. Przyjňto stağe wartoŜci szerokoŜci i dğugoŜci, a nastňpnie dopasowano gruboŜĺ 

tak, aby osiŃgnŃĺ czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ 80 kHz. Teoretycznie sonda o wymiarach  

50 x 150 x 0,5 Õm (L x b x h), posiada parametry najbardziej zbliŨone do komercyjnych sond 

krzemowych. Jednak ze wzglňdu na jej bardzo niskŃ gruboŜĺ praktyczne jej wyprodukowanie 

moŨe byĺ trudne. DrugŃ kandydatkŃ o zbliŨonych parametrach jest sonda o wymiarach  
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150 x 50 x 4 Õm (L x b x h). Dodatkowo zauwaŨyĺ moŨna, Ũe takie zağoŨenia dağy potencjalne 

sondy o bardzo szerokim zakresie sztywnoŜci ï od kilku do kilkuset N/m. 

Tabela 6. Teoretyczne parametry sond ze srebra o czňstotliwoŜci rezonansowej okoğo 80 kHz. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

50 75 100 125 150 

0,5 50 1,0 1,6 2,1 2,6 3,1 91 

4 150 19,7 29,5 39,3 49,2 59,0 81 

16 300 157,4 236,1 314,8 393,5 472,2 81 

27 400 319,1 478,6 638,2 797,7 957,2 77 

45 500 756,3 1134,5 1512,7 1890,8 2269,0 82 

  SztywnoŜĺ [N/m]  

 

Tabela 7. przedstawia obliczone parametry sond ze srebra o niskiej sztywnoŜci do 

pomiar·w w trybie kontaktowym. Warto zwr·ciĺ uwagň na teoretycznŃ sondň o wymiarach 

400 x 50 x 2 Õm (L x b x h), kt·ra posiada parametry najbardziej zbliŨone do komercyjnych 

sond krzemowych.  

Tabela 7. Teoretyczne parametry sond ze srebra do pomiar·w kontaktowych. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

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 1,1 1,3 9 

4 500 0,5 0,8 1,1 1,3 1,6 7 

  SztywnoŜĺ [N/m]  

 

Tabela 8. przedstawia obliczone parametry sond ze srebra o bardzo wysokiej sztywnoŜci. 

Ograniczono sprawdzane parametry do szerokoŜci od 100 Õm oraz dğugoŜci od 300 Õm. 

Podczas gdy najwiňkszŃ sztywnoŜĺ uzyskiwano by dla bardzo kr·tkich sond, to ze wzglňdu na 

planowane zastosowanie za praktyczne uznano tylko belki o duŨych wymiarach. GruboŜĺ 

wymagana do otrzymania poŨŃdanych parametr·w jest juŨ bardzo duŨa. 
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Tabela 8. Teoretyczne parametry super sztywnych sond ze srebra. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

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 

  SztywnoŜĺ [N/m]  

 

Kolejne obliczenia wykonano dla sond ze zğota. W poniŨszych obliczeniach przyjňto 

nastňpujŃce stağe: E = 79 GPa [73], ɟ = 19300 kg/m2 [71]. Wzglňdem wczeŜniej opisanych 

materiağ·w zğoto posiada jeszcze niŨszy moduğ Younga niŨ srebro, jest za to prawie dwukrotnie 

gňstsze. Jak pokazujŃ poprzednie obliczenia taka kombinacja wpğynie negatywnie na 

wymagania rozmiarowe przy danych zağoŨeniach. 

Tabela 9. przedstawia obliczone parametry sond ze zğota o czňstotliwoŜci rezonansowej 

okoğo 80 kHz. Przyjňto stağe wartoŜci szerokoŜci i dğugoŜci, a nastňpnie dopasowano gruboŜĺ 

tak, aby osiŃgnŃĺ czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ 80 kHz. Sondy o wymiarach 50 x 150 x 0,5 Õm 

(L x b x h), oraz 150 x 50 x 6 Õm (L x b x h) sŃ najbardziej zbliŨone do sond krzemowych. 

Jednak wciŃŨ sŃ to wymiary, kt·re mogŃ byĺ trudne do osiŃgniňcia. Dodatkowo zauwaŨyĺ 

moŨna, Ũe takie zağoŨenia dağy potencjalne sondy o bardzo duŨej gruboŜci i w konsekwencji 

duŨej sztywnoŜci. 

Tabela 9. Teoretyczne parametry sond ze zğota o czňstotliwoŜci rezonansowej okoğo 80 kHz. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

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 

22 300 389,4 584,2 778,9 973,6 1168,3 80 

40 400 987,5 1481,3 1975,0 2468,8 2962,5 82 

62 500 1882,8 2824,2 3765,6 4707,0 5648,4 81 

  SztywnoŜĺ [N/m]  

 

Tabela 10. przedstawia obliczone parametry sond ze zğota o niskiej sztywnoŜci do 

pomiar·w w trybie kontaktowym. Warto zwr·ciĺ uwagň na teoretycznŃ sondň o wymiarach 

400 x 50 x 3 Õm (L x b x h), kt·ra posiada parametry najbardziej zbliŨone do komercyjnych 

sond krzemowych.  
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Tabela 10. Teoretyczne parametry sond ze zğota do pomiar·w kontaktowych. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

50 75 100 125 150 

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

1 150 0,3 0,4 0,6 0,7 0,9 15 

2 300 0,3 0,4 0,6 0,7 0,9 7 

3 400 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 6 

4 500 0,5 0,8 1,0 1,3 1,5 5 

  SztywnoŜĺ [N/m]  

 

Tabela 11. przedstawia obliczone parametry sond ze zğota o bardzo wysokiej sztywnoŜci. 

Ograniczono sprawdzane parametry do szerokoŜci od 100 Õm oraz dğugoŜci od 300 Õm. 

Podczas gdy najwiňkszŃ sztywnoŜĺ moŨna uzyskaĺ dla bardzo kr·tkich sond, to ze wzglňdu na 

planowane zastosowanie, za praktyczne uznano tylko belki o duŨych wymiarach. GruboŜĺ 

wymagana do otrzymania poŨŃdanych parametr·w jest bardzo duŨa i praktyczne wykonanie 

takich sond moŨe byĺ trudne. 

Tabela 11. Teoretyczne parametry super sztywnych sond ze zğota. 

GruboŜĺ 

[Õm] 

DğugoŜĺ 

[Õm] 

SzerokoŜĺ [Õm] 
ɤ0 [kHz] 

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 

  SztywnoŜĺ [N/m]  

 

Wyniki zaprezentowane powyŨej pokazujŃ, Ũe najlepsze parametry uzyskiwane bňdŃ dla 

sond wykonanych z niklu. Materiağ ten pozwala na uzyskiwanie zar·wno bardzo podatnych, 

jak i bardzo sztywnych sond. JednoczeŜnie gabaryty belek zbliŨone sŃ do sond krzemowych, 

a wymagane gruboŜci belek w zakresie korzystnym pod wzglňdem ich wytwarzania. Pod 

wzglňdem mechanicznym najgorszym materiağem na sondy jest zğoto. PoŨŃdane wğaŜciwoŜci 

otrzymywane sŃ dla belek o bardzo mağej lub bardzo duŨej gruboŜci, co utrudnia ich wykonanie. 

Jednak materiağ ten moŨe byĺ interesujŃcy pod innymi wzglňdami ï na przykğad do badaŒ 

biologicznych, w kt·rych nie bňdzie korodowağ i zmieniağ swoich parametr·w w czasie. 

NiezaleŨnie od teoretycznych obliczeŒ kaŨda sonda musi zostaĺ sprawdzona 

i skalibrowana indywidualnie. Nawet drobne odstňpstwo od teoretycznych gabaryt·w belki 

i parametr·w mechanicznych moŨe prowadziĺ do znacznej zmiany w uzyskiwanej sztywnoŜci 

i czňstotliwoŜci rezonansowej.  
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2.3. Badanie poszczeg·lnych element·w procesu 

PoniŨsze opisy badaŒ przeprowadzonych nad poszczeg·lnymi elementami procesu 

speğniajŃ kilka zadaŒ. Po pierwsze zawierajŃ og·lny opis kaŨdego procesu ï tğumaczŃ dlaczego 

konkretne techniki zostağy wybrane oraz jak one przebiegajŃ. Po drugie szczeg·ğowo opisujŃ 

punkt wyjŜcia przy pracach, czyli poczŃtkowo zastosowane parametry. Po trzecie przedstawiajŃ 

wnioski z tych badaŒ. W toku prac, zdobywania doŜwiadczenia, a takŨe na podstawie 

napotkanych problem·w wprowadzono duŨo zmian zar·wno do poszczeg·lnych etap·w, jak 

i og·lnego procesu wytwarzania. NajwaŨniejsze zmiany wraz z ich przyczynami (czyli 

najwiňkszymi napotkanymi problemami) sŃ szczeg·ğowo opisane w dalszym podrozdziale. 

Ostatecznie opracowana metoda pozwalajŃca na produkcjň sond wysokiej jakoŜci oraz 

w ostatecznej formie przedstawiona jest na koŒcu tego rozdziağu. 

JuŨ na wstňpnie warto podkreŜliĺ naturň i zakres problemu, kt·rym jest opracowanie tej 

metody wytwarzania. Gğ·wnym wyzwaniem jest skala, do kt·rej opracowywane sondy sŃ 

przeznaczone, a takŨe rozmiar sond samych w sobie. Wydawağoby siň, Ũe wszystkie procesy 

planowane do wykorzystania sŃ powszechnie stosowane, dobrze poznane i zbadane, a sondy 

o podobnych parametrach sŃ juŨ dostňpne na rynku. Jednak zaznaczyĺ naleŨy, Ũe tak jak 

planowane pomiary sŃ na granicy moŨliwoŜci pomiňdzy r·Ũnymi typami urzŃdzeŒ, tak 

wymagane parametry sond wymagajŃ dotarcia do granicy moŨliwoŜci planowanych proces·w. 

2.3.1. Przygotowanie podğoŨa 

Wyb·r materiağu na podğoŨe jest kluczowy z kilku wzglňd·w. Po pierwsze materiağ ten 

musi byĺ tani i ğatwo dostňpny. Po drugie musi byĺ kompatybilny z roztworami chemicznymi 

uŨywanymi w procesie fotolitografii i elektroosadzania. Po trzecie musi byĺ ğatwo obrabiany 

metodami chemicznymi, aby moŨliwe byğo jego usuniňcie w ostatnim etapie procesu. 

Na podstawie przeglŃdu rynku i literatury wybrana zostağa miedŦ. Jest to jeden 

z nielicznych metali dostňpnych na rynku jako czysty metal. Pozostağe techniczne metale 

zazwyczaj sŃ stopami, co utrudnia obr·bkň chemicznŃ. Zaznaczyĺ naleŨy, Ũe czystoŜĺ 

techniczna jest w peğni wystarczajŃca w tym zastosowaniu, poniewaŨ podğoŨe jest jedynie 

noŜnikiem, na kt·rym sondy zostajŃ wytworzone. MiedŦ jest r·wnieŨ powszechnie 

wykorzystywana w elektronice, a wiňc znaczna czňŜĺ materiağ·w wykorzystywanych 

w fotolitografii jest z niŃ kompatybilna. MoŨliwe bňdzie r·wnieŨ chemiczne usuniňcie miedzi 

w ostatnim etapie. Sondy zgodnie z planem wytwarzane bňdŃ z niklu, konieczne jest wiňc, aby 

moŨliwe byğo selektywne trawienie miedzi wzglňdem niklu. WczeŜniejsze doŜwiadczenia 

pokazağy, Ũe jest to moŨliwe. 

RozwaŨane byğo r·wnieŨ taŒsze aluminium, jednak posiada ono kilka znaczŃcych wad 

w por·wnaniu do miedzi. Aluminium jest trudniejsze w obr·bce przez szlifowanie 

i polerowanie przez co trudniejsze bňdzie uzyskanie lustrzanej warstwy. Dodatkowo na jego 

powierzchni bardzo szybko wytwarza siň tlenek glinu, kt·ry tworzy cienkŃ, ale odpornŃ 
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chemicznie warstwň, kt·ra zmienia wğaŜciwoŜci materiağu. DuŨŃ zaletŃ aluminium jest fakt, Ũe 

bardzo ğatwo wytrawiĺ je chemicznie za pomocŃ wodorotlenku sodu. JednoczeŜnie prowadzi 

to do najwaŨniejszej wady ï nie jest to materiağ kompatybilny ze znacznŃ czňŜciŃ materiağ·w 

do fotolitografii, kt·re czňsto majŃ zasadowy odczyn.  

Samo przygotowanie podğoŨa jest procesem stosunkowo prostym. Polega to na 

wyszlifowaniu, a nastňpnie wypolerowaniu jego powierzchni tak, aby otrzymaĺ lustrzanŃ 

powierzchniň. Od powierzchni sond musi odbiĺ siň promieŒ lasera w AFM, a wiňc ich 

powierzchnia musi byĺ gğadka. Chropowata powierzchnia spowoduje rozproszenie lasera. 

Elektroosadzony metal wiernie odwzorowuje geometriň podğoŨa, a wiňc uzyskanie lustrzanej 

powierzchni osadzonego metalu wymaga lustrzanej powierzchni podğoŨa. 

Badanie procesu szlifowania polegağo na eksperymentalnym doborze odpowiednich 

parametr·w. JednoczeŜnie rozwiŃzywane byğy problemy natury technicznej, takie jak 

zapewnienie odpowiednich uchwyt·w i obciŃŨeŒ. Podczas tych badaŒ przeprowadzana byğa 

optymalizacja pod kŃtem przyspieszenia procesu i jego automatyzacji. 

PodğoŨa wycinane byğy z blachy miedzianej o gruboŜci 0,5 mm i 0,8 mm o technicznym 

stopniu czystoŜci. PodğoŨa miağy ksztağt k·ğ o Ŝrednicy 51 mm, czyli taki sam ksztağt jak 

powszechnie stosowane w fotolitografii wafle krzemowe o Ŝrednicy 2 cali. Nastňpnie podğoŨa 

przyklejane byğy do stalowych odwaŨnik·w o takiej samej Ŝrednicy przy uŨyciu specjalnego 

kleju rozpuszczalnego zar·wno chemicznie, jak i termicznie. Tak przygotowane krŃŨki byğy 

szlifowane w automatycznej szlifierce na papierach Ŝciernych o gradacji kolejno 400, 800, 

1500. Nastňpnie krŃŨki byğy polerowane w automatycznej wibropolerce w zawiesinie 

diamentowej o rozmiarze ziaren 1 Õm.  

 
Rysunek 9. Zdjňcia miedzianych podğoŨy.  

CzňŜci rysunku: a) podğoŨe przed polerowaniem, b) podğoŨe po polerowaniu. 

Rysunek 9. przedstawia miedziane podğoŨa zar·wno przed polerowaniem jeszcze 

przyklejone do odwaŨnika (czňŜĺ a), jak i po polerowaniu, a tuŨ przed czyszczeniem (czňŜĺ b). 

Po odklejeniu odwaŨnik·w pğytki byğy czyszczone w alkoholu izopropylowym w myjce 

ultradŦwiňkowej w celu usuniňcia pozostağoŜci kleju, ziaren Ŝciernych i innych zanieczyszczeŒ. 
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Dodatkowo tuŨ przed innymi czynnoŜciami usuwano warstwň tlenk·w z powierzchni w nisko 

stňŨonym roztworze kwasu cytrynowego.  

Tak przygotowane podğoŨa charakteryzowağy siň chropowatoŜciŃ Ra w zakresie 2-4 nm na 

profilu pomiarowym o dğugoŜci 25 Õm. Rysunek 10. przedstawia przykğadowy pomiar 

chropowatoŜci podğoŨa po polerowaniu. W czňŜci a) widaĺ obraz powierzchni uzyskany za 

pomocŃ AFM, natomiast w czňŜci b) widaĺ pojedynczy profil chropowatoŜci. Zobrazowano 

obszar 25 Õm x 25 Õm z rozdzielczoŜciŃ 250 x 50 punkt·w, stŃd wynika prostokŃtny rysunek, 

pomimo kwadratowego pola pomiaru. ChropowatoŜĺ obliczona z pokazanego profilu wyniosğa 

Ra = 3 nm. 

Ostatecznie zrezygnowano z podğoŨa o gruboŜci 0,5 mm, poniewaŨ ulegağo 

odksztağceniom pod wpğywem naprňŨeŒ podczas obr·bki.  

 
Rysunek 10. ChropowatoŜĺ miedzianego podğoŨa. 

CzňŜci rysunku: a) obraz powierzchni z AFM, b) przykğadowy profil chropowatoŜci. 

2.3.2. Fotolitografia pierwszej warstwy, 

Proces fotolitografii zostağ wykorzystany do zdefiniowania ksztağtu sond pomiarowych 

poprzez wytworzenie na podğoŨu nieprzewodzŃcej warstwy. NieprzewodzŃcy fotorezyst 

docelowo pokrywaĺ ma powierzchniň podğoŨa, pozostawiajŃc odkryte miejsca, na kt·rych 

osadziĺ ma siň metal w etapie elektroosadzania. Pierwsza warstwa odwzorowuje wiňc ksztağt 

sond pomiarowych (podstaw i belek), a takŨe wszelkich struktur pomocniczych: ramki, 

ğŃcznik·w, znacznik·w pozycjonujŃcych. Ramka to struktura ğŃczŃca wszystkie sondy ze sobŃ 

i majŃca je utrzymaĺ jako jeden element, tak Ũeby po usuniňciu zbňdnego materiağu ğatwo byğo 

je przenosiĺ. ĞŃczniki to kr·tkie elementy ğŃczŃce podstawy sond z ramkŃ. Znaczniki 

pozycjonujŃce to specjalne oznaczenia, kt·re sğuŨŃ do odpowiedniego spozycjonowania drugiej 

warstwy podczas fotolitografii. NajczňŜciej majŃ ksztağt krzyŨyka i sŃ umiejscowione daleko 

od Ŝrodka podğoŨa, aby zwiňkszyĺ dokğadnoŜĺ pozycjonowania. Rysunek 11. przedstawia 

pierwszy projekt pierwszej warstwy, zawiera w sobie obraz cağej warstwy a takŨe powiňkszenie 

jednego z jej fragment·w, kt·re lepiej ukazuje wyglŃd sond, ğŃcznik·w i znacznika 
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pozycjonujŃcego. Czarne obszary na rysunku przedstawiajŃ miejsca gdzie osadzony zostanie 

nikiel. Zaznaczyĺ naleŨy, Ũe czňŜĺ bez powiňkszenia jest w rzeczywistym rozmiarze 

(zakğadajŃc wydruk bez zmiany rozmiaru na arkuszu A4).  

Po przeglŃdzie rynku oraz bezpoŜrednich konsultacjach z producentami dokonano wyboru 

rezystu. Na pierwszŃ, cienkŃ warstwň wybrano rezyst AZ 15nXT (AZ Electronic Materials, 

Luksemburg). Jest to rezyst dedykowany do wsp·ğpracy z elektroosadzaniem, a wiňc 

kompatybilny z roztworami galwanicznymi. Pozwala r·wnieŨ na osiŃganie wymaganej 

gruboŜci warstwy (4-15 Õm). Jego cechŃ charakterystycznŃ jest r·wnieŨ otrzymywanie 

pionowych Ŝcian, co jest poŨŃdanŃ cechŃ w tym zastosowaniu. 

 

 
Rysunek 11. Rysunek pierwszego projektu pierwszej warstwy. 

Na sam proces fotolitografii skğada siň kilka krok·w. Dokğadny przebieg moŨe siň r·Ũniĺ 

w zaleŨnoŜci od zastosowanego rezystu. Proces dla rezystu AZ 15nXT wyglŃda nastňpujŃco: 

¶ nağoŨenie rezystu na podğoŨe ï przelanie rezystu ze zbiornika na podğoŨe, 

¶ rozwirowanie ï wirowanie powodujŃce r·wnomierne rozlanie siň rezystu po podğoŨu, 

¶ wygrzanie ï tak zwany soft bake ï powoduje odparowanie wiňkszoŜci rozpuszczalnika 

(Rysunek 12 w czňŜci a), 

¶ naŜwietlenie ï naŜwietlenie rezystu promieniami UV, kt·re rozpoczyna proces 

sieciowania (cross-linking), prowadzŃcy do jego utwardzenia, 

¶ wygrzanie ï tak zwany post exposure bake ï dostarcza energii potrzebnej do 

ostatecznego usieciowania i utrwalenia rezystu, 

¶ wywoğanie ï chemiczne usuniňcie rezystu, kt·ry nie zostağ naŜwietlony i usieciowany. 

Producent podaje jedynie og·lne przykğady wytworzenia najprostszych struktur. OkreŜla 

r·wnieŨ spodziewanŃ krzywŃ gruboŜci warstwy w zaleŨnoŜci od szybkoŜci wirowania. 

JednoczeŜnie zaznaczyĺ naleŨy, Ũe cağy proces fotolitografii jest bardzo wraŨliwy na zmiany 

poszczeg·lnych parametr·w. Szczeg·lnie zmiana materiağu podğoŨa z powszechnie 

stosowanego krzemu (i uŨywanego do badaŒ przez producenta) na metal moŨe mieĺ znaczŃcy 

wpğyw na rezultaty. Inny materiağ bňdzie charakteryzowağ siň innŃ chropowatoŜciŃ, ale teŨ 

bňdzie inaczej zwilŨany prze rezyst. Pozornie niewielka zmiana szybkoŜci obrotowej 

wirowania moŨe znaczŃco zmieniĺ gruboŜĺ otrzymanej warstwy. Podobny wpğyw majŃ takie 
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czynniki jak iloŜĺ nağoŨonego na podğoŨe rezystu, wilgotnoŜĺ powietrza, czy parametry 

powlekacza obrotowego. NaleŨy zaznaczyĺ, Ũe sam proces naŜwietlania bňdzie wymagağ 

r·Ũnych parametr·w w r·Ũnych urzŃdzeniach. Z tych wzglňd·w konieczne jest zbadanie cağego 

procesu, wykorzystujŃc procedury jak najbardziej zbliŨone do tych ostatecznych.  

 
Rysunek 12. Rysunki przedstawiajŃce proces fotolitografii. 

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie podğoŨa w trakcie pierwszego wygrzewania, b) zdjňcie rezystu po naŜwietleniu, c) 

schemat dziağania rastrowej bezmaskowej naŜwietlarki. 

CzňŜĺ c) opracowano na podstawie [74] 

Do naŜwietlania rezystu wykorzystywano urzŃdzenie ÕMLA (Heidelberg Instruments, 

Niemcy), bňdŃce bezmaskowŃ rastrowŃ naŜwietlarkŃ. Rysunek 12 w czňŜci c) przedstawia 

schemat dziağa tego urzŃdzenia. Fotorezyst jest naŜwietlany bezpoŜrednio przez urzŃdzenie 

tworzŃc wz·r w spos·b analogiczny do projektor·w multimedialnych. Wykorzystywany jest 

ukğad z mikrolustrami (DLP DMD ï z ang. Digital Light Processing Digital Micromirror 

Device). Jednorazowo naŜwietlane jest pole o wymiarach okoğo 0,25 x 0,35 mm, a pojedynczy 

piksel ma rozmiar okoğo 1 Õm. UrzŃdzenie naŜwietla takie obszary jeden obok drugiego, 
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w kaŨdym z nich tworzŃc odpowiedni fragment zadanego wzoru. Dziňki temu nie ma potrzeby 

tworzyĺ kosztownych masek. 

SzybkoŜĺ wirowania wpğywa bezpoŜrednio na gruboŜĺ otrzymanej warstwy. GruboŜĺ 

warstwy byğa mierzony mikroskopem optycznym Olympus DSX500 (Olympus, Japonia), kt·ry 

posiada moŨliwoŜĺ pomiar·w 3D dziňki zmotoryzowanej gğowicy w osi pionowej. Pomiar ten 

polegağ na ustawieniu ostroŜci na podğoŨu i zapisaniu poğoŨenia osi Z, a nastňpnie przesuniňciu 

gğowicy w g·rň aŨ do uzyskania ostroŜci na powierzchni rezystu i zapisaniu poğoŨenia osi Z. 

Zmiana w pozycji osi Z wyznaczağa gruboŜĺ warstwy. Niestety wykonanie zdjňcia 

i zautomatyzowanie tego pomiaru byğo niemalŨe niemoŨliwe ï lustrzane podğoŨe, a takŨe 

przezroczystoŜĺ rezystu utrudniağy dziağanie systemowi automatycznego ustawiania 

i wykrywania ostroŜci (z ang. autofocus). 

Zastosowano sugerowany w dokumentacji rezystu czas wirowania 30 sekund. GruboŜĺ 

otrzymywanych warstw dobrze pokrywağa siň z danymi zamieszczonymi w dokumentacji. Przy 

czym zaznaczyĺ naleŨy, Ũe nie jest to kluczowy parametr do produkcji sond ï wystarczy, aby 

byğa to warstwa grubsza niŨ planowana gruboŜĺ belek pomiarowych. StŃd do kolejnych badaŒ 

tworzono warstwy o gruboŜci okoğo 10 Õm.  

Parametry naŜwietlania sprawdzono w zakresie 200-500 mJ/cm2 dla dawki energii oraz 

w zakresie -5 do +5 dla gğňbokoŜci pğaszczyzny ostroŜci. Ten drugi parametr okreŜlany jest w 

oprogramowaniu naŜwietlarki mianem Ădefocò i jest bezwymiarowy, chociaŨ odnosi siň do 

ustawienia ostroŜci wzglňdem wykrytej przez urzŃdzenie powierzchni rezystu. Rysunek 13. 

przedstawia zdjňcia wybranych naŜwietlanych wzor·w testowych otrzymanych z mikroskopu 

optycznego. Dla parametr·w dawka 200 mJ/cm2 oraz -5 Ădefoc (czňŜĺ a) zaobserwowano 

nachylone Ŝcianki rezystu i zbyt duŨŃ szerokoŜĺ linii. Widaĺ r·wnieŨ granice pojedynczych 

obszar·w naŜwietlania (moŨe byĺ to bardzo sğabo widoczne na powyŨszym, pomniejszonym, 

rysunku w rozprawie). Na zdjňciu w peğnej rozdzielczoŜci widaĺ linie tworzŃce prostokŃty 

o wymiarach 0,25 x 0,35 mm. Dla parametr·w dawka 500 mJ/cm2 oraz 5 Ădefoc (czňŜĺ b) 

r·wnieŨ zaobserwowano nachylone Ŝcianki, jednak linie byğy wňŨsze niŨ oczekiwano. 

Ostatecznie na podstawie analizy zdjňĺ ustalono, Ũe najlepszymi parametrami jest dawka 

350 mJ/cm2 oraz 0 Ădefocò (czňŜĺ c, oraz zbliŨenie czňŜĺ d), dla kt·rych wz·r byğ idealnie 

wykonany, a Ŝcianki rezystu pionowe. 

JednoczeŜnie badano proces wywoğywania. Parametry sugerowane przez producenta 

okazağy siň niewystarczajŃce przy tych stosunkowo grubych warstwach. Pojedyncza kŃpiel 

przez 3 minuty w wywoğywaczu pozwala na usuniňcie wiňkszoŜci zbňdnego rezystu, jednak 

celem cağkowitego usuniňcia pozostağoŜci potrzebna jest druga kŃpiel o czasie okoğo 2 minut. 
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Rysunek 13. Wyniki badaŒ procesu naŜwietlania pierwszej warstwy. Zdjňcia z mikroskopu optycznego. 

CzňŜci rysunku: a) obszar naŜwietlony parametrami dawka 200 mJ/cm2 oraz Ădefocò -5, b) obszar naŜwietlony 

parametrami dawka 500 mJ/cm2 oraz Ădefocò, 5 c) obszar naŜwietlony parametrami dawka 350 mJ/cm2 oraz 

Ădefocò 0, d) zbliŨenie na obszar naŜwietlony parametrami dawka 350 mJ/cm2 oraz Ădefocò 0. 

2.3.3. Wytğaczanie i ksztağt ostrzy pomiarowych 

Wytğaczanie ma na celu zdefiniowanie ksztağtu ostrza pomiarowego, poprzez wytworzenie 

formy, kt·rŃ wypeğni metal. Opisane juŨ wczeŜniej w literaturze metody wytwarzania oparte na 

krzemowych podğoŨach wykorzystujŃ krystalograficznŃ strukturň krzemu i jego anizotropowe 

mokre trawienie. Jest to metoda niemoŨliwa do zastosowania przy metalowym podğoŨu. 

Zamiast niej zaproponowano wytwarzanie wgğňbienia za pomocŃ indentera wykorzystywanego 

powszechnie w badaniach twardoŜci materiağ·w. 
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Metoda ta ma dwie zasadnicze zalety. Po pierwsze jest ğatwa do realizacji. NaleŨy jedynie 

w odpowiednim miejscu na koŒcu belki pomiarowej wcisnŃĺ wgğňbnik w podğoŨe. Po drugie 

potencjalnie pozwala na ğatwŃ zmianň ksztağtu otrzymywanej formy. Wystarczy zmieniĺ 

wgğňbnik w indenterze na taki o innym ksztağcie. Powszechnie dostňpne sŃ takie w ksztağcie 

trzyŜciennej piramidy, wierzchoğka szeŜcianu, a nawet stoŨka. MoŨliwe byğoby r·wnieŨ 

samodzielne wykonanie wgğňbnika o specjalnym ksztağcie. WykorzystujŃc skupionŃ wiŃzkň 

jon·w (FIB), moŨna obrobiĺ, wyfrezowaĺ jonowo, zwykğy diamentowy wgğňbnik tak, aby 

uzyskaĺ poŨŃdany ksztağt. Nastňpnie wykorzystujŃc taki wgğňbnik moŨna wykonaĺ wiele sond. 

Wgğňbniki do indentacji wykonywane sŃ z diamentu. Dziňki temu wgğňbnik bňdzie bardzo 

trwağy, szczeg·lnie gdy wykorzystywany do wykonywania odcisk·w w miňkkiej miedzi. Jako, 

ze nanoindentacja wymaga duŨej precyzji, to i wgğňbniki sŃ wykonane tak, aby posiadaĺ 

moŨliwie ostre zakoŒczenie i mağy promieŒ zaokrŃglenia.  

NaleŨağo zbadaĺ, czy ksztağt wgğňbnik·w zostanie wystarczajŃco precyzyjnie oddany w juŨ 

wykonanej sondzie. Do pierwotnych eksperyment·w wykorzystano precyzyjny 

oprzyrzŃdowany indenter firmy CSM Instruments (obecnie Anton Paar, Szwajcaria) 

wyposaŨony we wgğňbnik Vickersa. Wgğňbnik ten ma ksztağt odbiegajŃcy od standard·w dla 

sond pomiarowych ï ma kŃt wierzchoğkowy duŨo wiňkszy nawet od ostrzy w ksztağcie 

piramidy. Jednak jego zastosowanie pozwoliğo na szybkie rozpoczňcie badaŒ wykorzystujŃc 

istniejŃce wyposaŨenie laboratori·w IPPT.  

Sam proces indentacji przebiegağ standardowo, jednak oprzyrzŃdowany twardoŜciomierz 

idealny do precyzyjnych pomiar·w w skali nano nie sprawdziğ siň dobrze na potrzeby 

wytwarzania sond. Podczas gdy odciski byğy wykonywane zgodnie z oczekiwaniem, tak duŨŃ 

wadŃ byğy kwestie czysto praktyczne. Jako czuğe i potencjalnie podatne na uszkodzenie 

urzŃdzenie musiağ wykonywaĺ odciski bardzo powolnie. Czasochğonne i obciŃŨajŃce byğo 

rňczne wskazywanie miejsc na odciski w kaŨdej z belek pomiarowych. AlternatywŃ byğo 

automatyczne wykonanie wszystkich odcisk·w w z g·ry zaplanowanych miejscach w ukğadzie 

wsp·ğrzňdnych urzŃdzenia. To podejŜcie wymagağo precyzyjnego uğoŨenia podğoŨa na stoliku 

twardoŜciomierza. W oprogramowaniu twardoŜciomierza zmieniĺ moŨna jedynie wzglňdne 

poğoŨenie punktu Ă0,0ò, niemoŨliwe sŃ inne przeksztağcenia ukğadu. W konsekwencji podğoŨe 

naleŨağo ustawiĺ z najwiňkszŃ starannoŜciŃ, w szczeg·lnoŜci pod wzglňdem obrotu wok·ğ 

wğasnej osi. Przy czym niemoŨliwe byğo unikniňcie niedokğadnoŜci rzňdu kilkunastu 

mikrometr·w.  

Druga seria badaŒ wykonana zostağa na urzŃdzeniu Alemnis (Alemnis, Szwajcaria), czyli 

precyzyjnym nanoindenterze do stosowania in-situ w mikroskopie elektronowym. Jako, Ũe 

urzŃdzenie to jest bardzo mağe niemoŨliwe byğo wykorzystanie podğoŨy o podanych wczeŜniej 

wymiarach. Na potrzeby zbadania moŨliwoŜci wytworzenia innych ksztağt·w ostrzy 

pomiarowych wykonano mniejsze podğoŨe ï miağo ksztağt kwadratu o krawňdzi dğugoŜci 

20 mm, kt·re przygotowano zgodnie z opisem w rozdziale 2.3.1. Na podğoŨu tym wykonano 
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odciski wgğňbnikami typu wierzchoğek szeŜcianu (z ang. cube-corner), a takŨe stworzono 

wğasny wgğňbnik o wysokim stosunku Ŝrednicy do wysokoŜci (z ang. aspect-ratio).  

Wgğňbnik szeŜcienny zostağ zakupiony w firmie Synton MDP (Szwajcaria). Wğasny 

wgğňbnik wytworzono poprzez zmodyfikowanie innego diamentowego wgğňbnika. Jako 

podstawň wybrano wgğňbnik w ksztağcie stoŨka firmy Synton MDP. Do jego modyfikacji 

wykorzystano skupionŃ wiŃzkň jon·w (z ang. Focused Ion Beam - FIB). Technika ta pozwala 

na Ăfrezowanieò (trawienie) dowolnego przewodzŃcego materiağu, jednak pozwala na obr·bkň 

tylko niewielkich objňtoŜci. Gotowy wgğňbnik najpierw wytrawiono zmieniajŃc jego koniec ze 

stoŨka na kolumnň operujŃc jonami r·wnolegle do osi stoŨka. Nastňpnie operujŃc prostopadle 

do osi stoŨka (i kolumny) zaostrzono koniec kolumny bez zmieniania jej Ŝrednicy. Na podğoŨu 

z odciskami wykonanymi powyŨszymi wgğňbnikami elektrochemicznie osadzono nikiel. 

Nastňpnie usuniňto podğoŨe, a tak przygotowanŃ niklowŃ pr·bkň zobrazowano mikroskopem 

elektronowym. Wytworzone ostrza bardzo dobrze oddağy ksztağt wgğňbnik·w, a przede 

wszystkim cechowağy siň mağym promieniem zaokrŃglenia koŒc·wki. W przypadku naroŨnika 

szeŜcianu byğo to poniŨej 20 nm, a w przypadku wğasnego wgğňbnika poniŨej 50 nm. Pomiar·w 

promienia zaokrŃglenia dokonano w mikroskopie elektronowym na podstawie zdjňĺ ze 

zbliŨeniem na czubek ostrza. 

 
Rysunek 14. Ostrza pomiarowe otrzymane w czasie badaŒ. Zdjňcia SEM. 

CzňŜci rysunku: a) ostrze otrzymane wgğňbnikiem wierzchoğek szeŜcianu, b) zbliŨenie na koniec ostrza 

otrzymanego wgğňbnikiem wierzchoğek szeŜcianu, c) ostrze otrzymane wğasnym wgğňbnikiem, d) zbliŨenie na 

koniec ostrza otrzymanego wğasnym wgğňbnikiem, e) ostrze otrzymane wgğňbnikiem Vickersa, f) ostrze otrzymane 

wğasnym wgğňbnikiem (innym niŨ w czňŜciach c-d). 

CzňŜci a), b), c), d) pochodzŃ z publikacji [75]. 

Rysunek 14. Przedstawia r·Ũne ostrza pomiarowe otrzymane w wyniku powyŨszych 

badaŒ. CzňŜĺ a) przedstawia widok od czubka ostrze wykonanego wgğňbnikiem wiechrzoğek 

szeŜcianu. CzňŜĺ b) przedstawia zbliŨenie na zakoŒczenie ostrza wykonanego wierzchoğkiem 
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szeŜcianu ï widoczny jest mağy promieŒ zaokrŃglenia wynoszŃcy poniŨej 20 nm. CzňŜĺ c) 

przedstawia ostrze otrzymane po wypeğnieniu formy wykonanej wğasnym wgğňbnikiem 

o wysokim stosunku wysokoŜci do Ŝrednicy. CzňŜĺ d) przedstawia zbliŨenie na czubek ostrza 

przedstawionego w czňŜci c) ï widoczny jest promieŒ zaokrŃglenia poniŨej 50 nm. CzňŜĺ e) 

przedstawia zbliŨenie na zakoŒczenie ostrza wykonanego wgğňbnikiem Vickersa. Widoczny 

jest bardzo duŨy promieŒ zaokrŃglenia wynoszŃcy ponad 100 nm. CzňŜĺ f) przedstawia ostrze 

otrzymane po wypeğnieniu formy wykonanej wğasnym wgğňbnikiem o wysokim stosunku 

wysokoŜci do Ŝrednicy, jednak innym niŨ przedstawiony w czňŜciach c) i d). 

Ze wzglňdu na ograniczenia obu dostňpnych urzŃdzeŒ zdecydowano siň stworzyĺ wğasny 

uproszczony indenter, kt·ry pozwoliğ na zautomatyzowane i szybkie wykonywanie duŨej iloŜci 

odcisk·w na wiňkszej liczbie podğoŨy. UmoŨliwiğ r·wnieŨ wykorzystanie szerokiej gamy 

wgğňbnik·w. Projektowanie i zbudowanie urzŃdzenia wykracza poza zakres niniejszej pracy 

i zrealizowane zostağo przez innego pracownika IPPT. UrzŃdzenie, po zbudowaniu, pozwoliğo 

na wykorzystanie r·Ũnych wgğňbnik·w produkcji Synton MDP, r·wnieŨ tych samodzielnie 

modyfikowanych. 

2.3.4. Elektroosadzanie pierwszej warstwy 

Elektroosadzanie pozwala na wytworzenie cienkiej warstwy metalu na powierzchni 

przewodzŃcego podğoŨa. Polega na umieszczeniu dw·ch elektrod w specjalnym roztworze. Pod 

wpğywem prŃdu przepğywajŃcego od anody do katody jony metalu zawieszone w roztworze 

przemieszczajŃ siň do katody i osadzajŃ siň na jej powierzchni. Anoda wykonana jest albo 

z metalu, kt·ry ma zostaĺ osadzony (wtedy stopniowo rozpuszcza siň uzupeğniajŃc jony 

w roztworze) albo z neutralnego i odpornego chemicznie. Skğad chemiczny roztworu i jego 

parametry, takie jak temperatura, napiňcie i gňstoŜĺ prŃdu sŃ r·Ũne dla kaŨdego metalu i moŨna 

nimi sterowaĺ w celu uzyskania r·Ũnych parametr·w i wğaŜciwoŜci osadzanej warstwy. 

Elektroosadzanie sğuŨy jako gğ·wny proces budujŃcy sondy. W szczeg·lnoŜci zaŜ pierwsza 

warstwa ma wytworzyĺ belki i ostrza poprzez wypeğnienie formy wytworzonej w pierwszej 

fotolitografii i indentacji. Etap ten ma decydujŃcy wpğyw na wğaŜciwoŜci fizyczne sond. Na ich 

sztywnoŜĺ i czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ wpğyw ma nie tylko ich ksztağt, ale r·wnieŨ 

wğaŜciwoŜci fizyczne materiağu, z kt·rego sŃ wykonane. JednoczeŜnie materiağ ten tworzy 

ostrza, a wiňc bňdzie miağ bezpoŜredni kontakt z mierzonymi pr·bkami. Badanie tego procesu 

ma na celu ustalenie odpowiednich parametr·w, tak aby uzyskiwana warstwa miağa 

zaplanowanŃ gruboŜĺ, a takŨe byğa wystarczajŃco gğadka, aby odbijaĺ promieŒ lasera.  

Zaplanowane badanie osadzania trzech r·Ũnych materiağ·w: 

¶ niklu ï metalu powszechnie wykorzystywanego do tworzenia mikrostruktur, a takŨe do 

powğok ochronnych i ozdobnych. Obdarzonego duŨym zainteresowaniem spoğecznoŜci 

naukowej ze wzglňdu na wysokŃ wytrzymağoŜĺ mechanicznŃ niklu nanokrystalicznego; 

¶ srebra ï metalu szlachetnego pozwalajŃcego na stworzenie sond o niskiej sztywnoŜci; 

¶ zğota ï metalu szlachetnego powszechnie wykorzystywanego w elektronice.  
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NiezaleŨnie od wykorzystanego roztworu konieczne byğo odpowiednie przygotowanie 

podğoŨa do osadzania. Po pierwszej fotolitografii jedna strona podğoŨa pokryta byğa warstwŃ 

nieprzewodzŃcego rezystu, kt·ry pozostawiağ odkryte miejsce na sondy. Jednak warstwa ta nie 

pokrywağa cağego podğoŨa. Kilka milimetr·w przy krawňdzi podğoŨa pozostawağa odkryta ze 

wzglňdu na ograniczenia fotolitografii. Tylna strona podğoŨa r·wnieŨ pozostawağa odkryta. 

Konieczne byğo pokrycie odkrytej powierzchni podğoŨa nieprzewodzŃcym lakierem, tak aby 

metal osadzağ siň tylko na poŨŃdanych miejscach formy na sondy. Pozwoli to na zaoszczňdzenie 

materiağu, uğatwi p·Ŧniejsze uwolnienie sond z podğoŨa, a takŨe pozwoli na precyzyjne 

okreŜlenie powierzchni do osadzania. Jednym z kluczowych parametr·w procesu jest 

wymagana gňstoŜĺ prŃdu, kt·ra zaleŨy od powierzchni osadzania oraz wartoŜci natňŨenia prŃdu. 

Jedynie precyzyjnie znajŃc powierzchniň moŨna obliczyĺ wymagany do zadania przepğyw prŃd. 

GňstoŜĺ prŃdu zaŜ bezpoŜrednio wpğywa na jakoŜĺ osadzonej warstwy, a takŨe na szybkoŜĺ 

osadzania. Do zabezpieczenia niechcianej powierzchni przed osadzaniem wykorzystywano 

szybkoschnŃcy lakier do paznokci. Rysunek 15. przedstawia schemat procesu elektroosadzania. 

 
Rysunek 15. Schemat procesu elektroosadzania. 

Elektroosadzanie niklu prowadzono wykorzystujŃc tak zwanŃ kŃpiel Wattsa z dodatkami 

zmniejszajŃcymi naprňŨenia wewnňtrzne w osadzonej warstwie [76,77]. Stosowano osadzanie 

stağoprŃdowe. Roztw·r ten byğ juŨ wczeŜniej wykorzystywany w IPPT, a wiňc konieczne byğo 

jedynie sprawdzenia jego kompatybilnoŜci z rezystem i sprawdzenie jakoŜci uzyskiwanej 

warstwy. Jest to roztw·r skğadajŃcy siň z nastňpujŃcych skğadnik·w: 
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¶ woda ï H2O ï 300 ml, 

¶ szeŜciowodny siarczan niklu ï NiSO4Ŀ6H2O ï 90 g, 

¶ szeŜciowodny chlorek niklu ï NiCl2Ŀ6H2O ï 13,5 g, 

¶ kwas borowy ï H3BO3 ï 13,5 g, 

¶ sacharyna ï 1 g, 

¶ laurylosiarczan sodu ï 0,05 g. 

Natomiast parametry procesu osadzania byğy nastňpujŃce: 

¶ anoda ï pğytka z niklu o czystoŜci technicznej o wymiarach 100 x 50 mm, 

¶ pH roztworu ï 4, 

¶ temperatura roztworu ï 60ÁC, 

¶ mieszanie ï 200 obr/min teflonowym mieszadğem magnetycznym, 

¶ gňstoŜĺ prŃdu ï 2 A/dm2. 

PowyŨsze parametry opracowane w IPPT pozwalajŃ na uzyskanie bğyszczŃcej warstwy 

nanokrystalicznego niklu. SzybkoŜĺ osadzania to 0,67 Õm/min. DoŜwiadczalne badania 

powyŨszego sposobu osadzania w kontekŜcie produkcji sond dağy dobre rezultaty.  

Rysunek 16. pokazuje pierwszŃ warstwň wytworzonŃ z niklu. Osadzany nikiel dobrze 

wypeğniağ formň, otrzymywana warstwa byğa bğyszczŃca. Przy niekt·rych sondach zauwaŨono 

pňkniňcia w warstwie rezystu. Prawdopodobnie powstağy z powodu naprňŨeŒ wywoğanych 

rozszerzalnoŜciŃ termicznŃ podğoŨa, niklu i samego rezystu. Mimo tych pňkniňĺ osadzajŃcy siň 

nikiel nie dostawağ siň pod rezyst ani nie wnikağ do pňkniňcia.  

 
Rysunek 16. Pierwsza warstwa z niklu na zdjňciach z mikroskopu optycznego. 

CzňŜci rysunku: a) widok na belkň sondy, b) widok na koniec belki z ostrzem pomiarowym. 

Elektroosadzanie srebra przeprowadzono wykorzystujŃc komercyjne roztwory 

SCANDIA 360 (Heimerle+Meule, Niemcy) oraz NB Semiplate Ag 100 (NB Technologies 

GmbH, Niemcy).  



 

56 

 

SCANDIA 360 jest roztworem przeznaczonym dla jubiler·w. Zostağ wybrany poniewaŨ 

dostňpny jest w stosunkowo niskiej cenie, a takŨe jako roztw·r do cel·w dekoracyjnych 

pozwala na osadzanie bğyszczŃcej warstwy. Proces osadzania prowadzono zgodnie 

z parametrami opisanymi w dokumentacji roztworu: 

¶ anoda ï blacha z czystego srebra o wymiarach 70 x 20 mm, 

¶ temperatura roztworu ï 20ÁC, 

¶ mieszanie ï 200 obr/min teflonowym mieszadğem magnetycznym, 

¶ gňstoŜĺ prŃdu ï 1 A/dm2. 

DoŜwiadczalne badania powyŨszego sposobu osadzania w kontekŜcie produkcji sond dağy 

niezadowalajŃce rezultaty. Otrzymywane warstwy byğy gğadkie, lustrzane. Jednak roztw·r 

okazağ siň niekompatybilny z fotorezystem. Osadzane srebro dostawağo siň pod rezyst 

prowadzŃc do znieksztağcenia ksztağtu sond. JednoczeŜnie samo osadzanie przebiegağo bardzo 

wolno. Rysunek 17. przedstawia dwie przykğadowe sondy wykonane z roztworu SCANDIA 

360. Na zdjňciu z mikroskopu optycznego w czňŜci b) czerwonŃ przerywanŃ liniŃ zaznaczono 

oczekiwany ksztağt sondy. 

 

 
Rysunek 17. Srebrne sondy uzyskane z roztworu SCANDIA 360  

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie SEM, b) zdjňcie z mikroskopu optycznego. 

Roztw·r NB Semiplate AG 100 dedykowany jest do wytwarzania mikrostruktur 

i element·w elektronicznych, jednak jego koszt jest znacznie wyŨszy. Proces osadzania 

prowadzono zgodnie z parametrami opisanymi w dokumentacji roztworu: 

¶ anoda ï blacha z czystego srebra o wymiarach 70 x 20 mm, 

¶ temperatura roztworu ï 20ÁC, 

¶ mieszanie ï 200 obr/min teflonowym mieszadğem magnetycznym, 

¶ gňstoŜĺ prŃdu ï 3 A/dm2. 
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Pr·by z tym roztworem dağy lepsze, lecz wciŃŨ nieidealne, rezultaty. Roztw·r ten byğ 

kompatybilny z fotorezystem, idealnie wypeğniağ formň bez jej uszkadzania. Jednak 

otrzymywana warstwa byğa bardzo chropowata przez co nie odbijağa promienia lasera. Podjňto 

pr·bň mechanicznego wypolerowania tej warstwy. W tym celu najpierw usuniňto rezyst, 

a nastňpnie przeprowadzono polerowanie z wykorzystaniem diamentowej zawiesiny 1 Õm, 

podobnie do ostatniego kroku przygotowania podğoŨa. Rezultatem polerowania byğo 

zmniejszenie gruboŜci warstwy o okoğo 1 Õm i nadanie jej poğysku. Rysunek 18. przedstawia 

srebrnŃ warstwň przed i po polerowaniu. Na czňŜciach a i b dob·r parametr·w ekspozycji 

dobierany byğ automatycznie przez mikroskop ï widaĺ, Ũe przed polerowaniem znacznie wiňcej 

Ŝwiatğa odbija siň od podğoŨa niŨ od srebra, a po polerowaniu sytuacja jest odwrotna. 

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

CzňŜci rysunku: a) pierwsza warstwa przed polerowaniem, b) pierwsza warstwa po polerowaniu, c) pierwsza 

warstwa przed polerowaniem (zbliŨenie), d) pierwsza warstwa po polerowaniu (zbliŨenie). 

Elektroosadzanie zğota przeprowadzono wykorzystujŃc komercyjne roztwory GP204 3g 

AU (Heimerle+Meule, Niemcy) oraz NB Semiplate Au 100 (NB Technologies GmbH, 

Niemcy). Roztw·r GP204 jest roztworem przeznaczonym dla jubiler·w. Proces osadzania 

prowadzono zgodnie z parametrami opisanymi w dokumentacji roztworu. Niestety oba 

roztwory nie byğy kompatybilne z fotorezystem. Oba doprowadzağy do odspojenia siň rezystu 

od podğoŨa. Pr·by wzmocnienia adhezji rezystu (zmiana parametr·w naŜwietlania, uŨycie 

wzmacniacza adhezji TI Prime (MicroChemicals GmbH, Niemcy)) nie przyniosğy 

oczekiwanych rezultat·w. Przy kilkunastu pr·bach udağo siň tylko dwukrotnie uzyskaĺ podğoŨa 

z czňŜciowo zachowanym rezystem i prawidğowo wypeğnionŃ formŃ. Otrzymano dziňki temu 

jednŃ sondň o akceptowalnej jakoŜci. Rysunek 19. przedstawia dwie pğytki, na kt·rych zğoto 

doprowadziğo do odspojenia rezystu od podğoŨa. 
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Rysunek 19. Zdjňcia podğoŨy z nieprawidğowo osadzonym zğotem. 

Na podstawie powyŨszych nieudanych eksperyment·w, a takŨe przez wzglŃd na opisane 

w rozdziale 2.2. niekorzystne parametry zğotych sond oraz wysoki koszt materiağ·w 

postanowiono porzuciĺ dalsze rozwijanie tej wersji. Dopracowanie procesu osadzania, zmiana 

roztworu do osadzania oraz dobranie innego rezystu mogğoby umoŨliwiĺ wytworzenie sond ze 

zğota, jednak za bardziej korzystnie uznano skupienie siň na rozwoju bardziej obiecujŃcych 

niklowych sond. 

2.3.5. Fotolitografia drugiej warstwy  

Drugi proces fotolitografii ma zadanie i przebieg zbliŨony do pierwszego opisanego 

w rozdziale 2.3.2. Ksztağt formy zdefiniowany przez tň fotolitografiň jest inny i obejmuje 

ramkň, ğŃczniki i podstawy sond (a wiňc belki pomiarowe sŃ zakryte).  

 
Rysunek 20. Pierwszy projekt drugiej warstwy. 

GruboŜĺ poŨŃdanej warstwy to co najmniej 200 Õm. Taka gruboŜĺ podstawy sondy pozwoli 

na ich prawidğowe umieszczenie w uchwytach AFM, a takŨe na jej swobodne przenoszenie 

pňsetŃ. Wymusza to zastosowanie w tym etapie procesu innego fotorezystu. Tň fotolitografiň 

moŨna przeprowadziĺ na pğytce otrzymanej w poprzednim kroku bez usuwania z niej 

wczeŜniejszego rezystu ani lakieru. 
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Po przeglŃdzie rynku oraz bezpoŜrednich konsultacjach z producentami dokonano wyboru 

rezystu. Na pierwszŃ, cienkŃ warstwň wybrano rezyst AZ 125nXT-10B (Merck Performance 

Materials GmbH, Luksemburg). Jest to rezyst negatywowy dedykowany do wsp·ğpracy 

z elektroosadzaniem, a wiňc kompatybilny z roztworami galwanicznymi. Pozwala r·wnieŨ na 

osiŃganie poŨŃdanej gruboŜci warstwy (20-200 Õm). Jego cechŃ charakterystycznŃ jest r·wnieŨ 

otrzymywanie pionowych Ŝcian, co jest poŨŃdane w tym zastosowaniu. 

Na sam proces fotolitografii skğada siň kilka krok·w. Dokğadny przebieg moŨe siň r·Ũniĺ 

w zaleŨnoŜci od zastosowanego rezystu. Proces dla rezystu AZ 125nXT wyglŃda nastňpujŃco: 

¶ nağoŨenie rezystu na podğoŨe ï przelanie rezystu ze zbiornika na podğoŨe; 

¶ rozwirowanie ï wirowanie powodujŃce r·wnomierne rozlanie siň rezystu po podğoŨu; 

¶ wygrzanie ï tak zwany soft bake ï powoduje odparowanie wiňkszoŜci rozpuszczalnika; 

¶ naŜwietlenie ï naŜwietlenie rezystu promieniami UV, kt·re rozpoczyna proces 

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

¶ wywoğanie ï chemiczne usuniňcie rezystu, kt·ry nie zostağ naŜwietlony i usieciowany. 

Producent podaje jedynie og·lne przykğady wytworzenia najprostszych struktur. OkreŜla 

r·wnieŨ spodziewanŃ krzywŃ gruboŜci warstwy w zaleŨnoŜci od szybkoŜci wirowania. Badanie 

procesu przeprowadzono wykorzystujŃc te same metody co w rozdziale 2.3.2. Zastosowano 

sugerowany w dokumentacji rezystu czas wirowania 12 sekund. GruboŜĺ otrzymywanych 

warstw nie pokrywağa siň z danymi zamieszczonymi w dokumentacji i regularnie otrzymywano 

warstwň grubszŃ niŨ oczekiwano. Szczeg·lnie przy niskich prňdkoŜciach wirowania, w celu 

otrzymania grubych warstw (powyŨej 150 Õm gruboŜci). Jednak zaznaczyĺ naleŨy, Ũe pomiaru 

gruboŜci warstwy moŨna dokonaĺ dopiero po naŜwietleniu i wywoğaniu pr·bki. 

W konsekwencji zastosowane parametry naŜwietlania nie byğy odpowiednie. Konieczne byğo 

wykonanie kilku serii rozwirowania rezystu i naŜwietlania, aby iteracyjnie zbliŨyĺ siň do 

zakğadanych rezultat·w. 

Ostatecznie okreŜlono kilka przyczyn rozbieŨnoŜci oczekiwanej od otrzymywanej gruboŜci 

warstwy. JednŃ z nich byğa trudnoŜĺ w nağoŨeniu na podğoŨe takiej samej iloŜci rezystu za 

kaŨdym razem. Rysunek 21 w czňŜci a) przedstawia rezyst wylany na pğytkň zgodnie 

z zamiarem. Porcja ma Ŝrednicň okoğo poğowy Ŝrednicy podğoŨa, znajduje siň na jego Ŝrodku. 

JednoczeŜnie nie ma w niej bŃbelk·w powietrza. DrugŃ byğa bardzo niska prňdkoŜĺ i czas 

wirowania, co dodatkowo utrudniağo jednorodne rozpğyniňcie siň rezystu po podğoŨu. Tak 

wytworzona warstwa posiadağa r·wnieŨ niejednorodnŃ gruboŜĺ. Warstwa przy zewnňtrznej 

krawňdzi pr·bki byğa widocznie grubsza, co utrudniağo proces naŜwietlania. 
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Rysunek 21. Zdjňcia pğytka w czasie fotolitografii drugiej warstwy. 

CzňŜci rysunku: a) rezyst przed wirowaniem, b) rezyst po wywoğaniu. 

Przeprowadzone badania pokazağy, Ũe wytworzenie warstwy o gruboŜci 200 Õm jest 

moŨliwe, jednak niepraktyczne. Ğatwiejszym, szybszym, a przede wszystkim bardziej 

powtarzalnym sposobem, bňdzie osiŃgniňcie grubej warstwy w dw·ch cyklach rozwirowania. 

To znaczy po pierwszym wirowaniu i wygrzaniu (soft-bake) rezystu oba te kroki zostanŃ 

powt·rzone. Nastňpnie obie te warstwy, juŨ poğŃczone w jednŃ, zostanŃ naŜwietlone 

jednoczeŜnie. Badania tak zmodyfikowanego procesu dağy duŨo lepsze rezultaty. Warstwa 

posiadağa bardziej jednorodnŃ gruboŜĺ, a przede wszystkim byğa powtarzalna w r·Ũnych 

pr·bach. Ostatecznie naleŨağo r·wnieŨ zwiňkszyĺ dğugoŜĺ wirowania z 12 do 15 sekund, tak 

aby otrzymywana gruboŜĺ zgadzağa siň z dokumentacjŃ technicznŃ. 

Parametry naŜwietlania sprawdzono w zakresie 4000-8000 mJ/cm2 dla dawki energii oraz 

w zakresie -5 do +5 dla gğňbokoŜci pğaszczyzny ostroŜci. Na podstawie analizy zdjňĺ 

otrzymanych z mikroskopu optycznego ustalono, Ũe najlepszymi parametrami jest dawka 

6000 mJ/cm2 oraz 0 Ădefocò. ZapewniajŃ one dobre oddanie wymiar·w, a takŨe pionowe 

Ŝcianki rezystu. 

JednoczeŜnie badano proces wywoğywania. Parametry sugerowane przez producenta 

okazağy siň niewystarczajŃce przy tych bardzo grubych warstwach. Do cağkowitego usuniňcia 

nieutwardzonego rezystu potrzebne byğy 3 kŃpiele w wywoğywaczu, kaŨda z nich trwajŃca 

3 minuty. Rysunek 21 w czňŜci b) pokazuje prawidğowo wywoğanŃ drugŃ warstwň. 

2.3.6. Elektroosadzanie drugiej warstwy 

Drugi proces elektroosadzania ma wytworzyĺ grubŃ warstwň metalu, kt·ry zbuduje 

podstawy sond, a takŨe ramkň i ğŃczniki. Oczekiwana gruboŜĺ tej warstwy to co najmniej 

200 Õm. Na materiağ osadzany w tym procesie wybrano nikiel. Proces jego osadzania jest ğatwy, 

szybki, daje powtarzalne rezultaty i przede wszystkim relatywnie tani. Badania tego procesu 
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rozpoczňto od osadzania z identycznymi parametrami co opisanymi w rozdziale 2.3.4. JedynŃ 

r·ŨnicŃ byğ czas osadzania ï dğuŨszy aby uzyskaĺ grubszŃ warstwň. 

Osadzanie przebiegğo bez wiňkszych trudnoŜci. Jednak proces ten byğ bardzo dğugi, trwağ 

6 godzin i niestety wymagağ nadzoru. Przez podwyŨszonŃ temperaturň woda odparowuje 

z roztworu, przez co regularnie trzeba uzupeğniaĺ jej poziom. ZauwaŨana byğa teŨ znaczna 

nier·wnomiernoŜĺ gruboŜci otrzymywanej warstwy. Tak dğugi czas osadzania potňgowağ 

wpğyw subtelnych efekt·w. Nawet drobna nier·wnolegğoŜĺ anody i katody powodowağa, 

r·Ũnicň w gňstoŜci prŃdu pomiňdzy dwoma krawňdziami podğoŨa. Przez to gruboŜĺ osadzonej 

warstwy byğa nier·wnomierna. Podobnie zauwaŨyĺ moŨna byğo r·Ũnicň w gňstoŜci prŃdu na 

krawňdziach formy. WewnŃtrz formy na podstawy widoczna byğa wiňksza gruboŜĺ osadzonego 

niklu przy Ŝcianach z rezystu. Efekty te powodowağy duŨŃ losowoŜĺ w jakoŜci otrzymywanych 

sond. CzňŜĺ z nich miağa zbyt cienkie podstawy, inne za to byğy zbyt nier·wne i umieszczone 

w uchwycie AFM nie odbijağy prawidğowo promienia lasera. Rysunek 22 w czňŜciach a i b 

prezentuje sondy z podstawami o duŨej lecz bardzo nier·wnomiernej gruboŜci. 

 
Rysunek 22. Bardzo grube warstwy niklu.  

CzňŜci rysunku: a) nier·wna podstawa - zdjňcie z mikroskopu elektronowego, b) nier·wna podstawa - zdjňcie z 

mikroskopu elektronowego, c) zdjňcie z mikroskopu optycznego, nikiel i rezyst wciŃŨ na podğoŨu, a nikiel 

Ărozlewa siňò ponad rezyst d) zdjňcie z mikroskopu elektronowego, sonda gotowa do uŨycia. 

Postanowiono celowo osadzaĺ warstwň grubszŃ niŨ forma z rezystu, a p·Ŧniej wyr·wnaĺ 

podstawy sond polerujŃc cağŃ pğytkň. Rysunek 22 w czňŜciach c i d prezentuje warstwy niklu 

tak grube, Ũe aŨ wypğywajŃce ponad warstwň rezystu. WciŃŨ obecna na podğoŨu warstwa 
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rezystu sğuŨyğa jako ochrona wczeŜniej wytworzonych belek. Szlifowanie takie przebiegağo 

w kr·tkim cyklu na papierze Ŝciernym o gradacji 2000.  

Po wprowadzeniu dodatkowego kroku szlifowania postanowiono r·wnieŨ zwiňkszyĺ 

gňstoŜĺ prŃdu w czasie osadzania z 2 A/dm2 na 4 A/dm2. Dziňki temu dwukrotnie skr·cono 

czas osadzania. ObniŨona jakoŜĺ warstwy, jej wiňksza chropowatoŜĺ, nie miağa znaczenia dla 

jakoŜci wytwarzanych sond, poniewaŨ tak czy inaczej byğa p·Ŧniej szlifowana.  

2.3.7. Usuniňcie zbňdnego materiağu 

Na zakoŒczenie powyŨszych etap·w otrzymywano miedziane podğoŨe, z poğŃczonymi 

z nim sondami, a cağoŜĺ z jednej strony pokryta byğa lakierem, a z drugiej rezystem. NaleŨağo 

wiňc po pierwsze usunŃĺ ochronne warstwy lakieru i rezystu, a po drugie usunŃĺ miedŦ, aby 

uwolniĺ sondy. 

Usuniňcie lakieru i rezystu przebiegağo w dw·ch krokach. Najpierw podğoŨe trafiağo do 

kŃpieli w acetonie w myjce ultradŦwiňkowej. Aceton usuwağ lakier, a takŨe zmiňkczağ i usuwağ 

czňŜĺ rezystu. Nastňpnie aceton zamieniano na specjalny rozpuszczalnik do rezyst·w ï 

TechniStrip P1316 (Technic, USA). Do cağkowitego usuniňcia wszystkich pozostağoŜci rezystu 

konieczna byğa kŃpiel w temperaturze 60ÁC. 

Pğytka trafiağa nastňpnie do specjalnego roztworu trawiŃcego miedŦ. Skğadağ siň on 

z nastňpujŃcych skğadnik·w: 

¶ woda ï H2O ï 900 ml, 

¶ nadtlenek wodoru 30% ï H2O2 ï 50 ml, 

¶ kwas octowy ï CH3COOH ï 50 ml. 

Konieczne byğo zbadanie procesu trawienia, ze szczeg·lnym naciskiem na sprawdzenie 

jego selektywnoŜci wzglňdem innych metali. W toku badaŒ zauwaŨono jednŃ duŨŃ wadň tego 

procesu ï jego bardzo dğugi czas trwania. Czas trawienia dla pojedynczej pğytki wynosiğ okoğo 

30 godzin i wymagağ jednorazowej wymiany roztworu. Mimo dğugiego trwania proces ten 

speğniğ najwaŨniejsze wymaganie ï byğ w cağkowicie obojňtny wzglňdem niklu. Rysunek 23 

w czňŜci a) prezentuje podğoŨe w trakcie kŃpieli w roztworze ï niebieski kolor sugeruje doŜĺ 

mocne nasycenie roztworu jonami miedzi, Rysunek 23 w czňŜci b) prezentuje pğytkň w poğowie 

procesu usuwania podğoŨa. 

Nie zaobserwowano zaokrŃglenia krawňdzi niklowych struktur. Ksztağt ostrzy 

pomiarowych r·wnieŨ zostağ zachowany. Jedynie najbardziej delikatne belki ulegağy 

uszkodzeniu, jednak najprawdopodobniej byğy to uszkodzenia mechaniczne wynikajŃce 

z manipulowania pğytkami. Roztw·r byğ r·wnieŨ obojňtny wzglňdem srebra. Podobnie nie 

zaobserwowano zaokrŃglenia krawňdzi. Jednak znaczna czňŜĺ belek pomiarowych znikağa, 

prawdopodobnie ze wzglňdu na mniejszŃ wytrzymağoŜĺ mechanicznŃ srebra. 
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Rysunek 23. Proces usuwania materiağu podğoŨa.  

CzňŜci rysunku: a) pğytka w roztworze, b) pğytka w poğowie procesu, c) oraz d) zdjňcia z mikroskopu optycznego 

uszkodzonych sond. 

Proces pr·bowano przyspieszyĺ poprzez mieszanie roztworu teflonowym mieszadğem 

magnetycznym. Wpğyw na szybkoŜĺ trawienia byğ niezauwaŨalny. Pr·bowano r·wnieŨ 

zwiňkszyĺ stňŨenie substancji czynnych w roztworze. Zwiňkszyğo to szybkoŜĺ trawienia, 

jednak doprowadziğo do zmniejszenia liczby uzyskiwanych sond. Szybsze trawienie 

powodowağo powstawanie wiňkszej iloŜci bŃbelk·w gazu, kt·re mogğy uszkadzaĺ delikatne 

belki. Zaobserwowano r·wnieŨ pojawianie siň krater·w/wŨer·w na powierzchni niklu i srebra. 

Rysunek 23 w czňŜciach c) i d) prezentuje uszkodzone w ten spos·b belki pomiarowe. Mogğo 

to byĺ spowodowane zmniejszeniem siň selektywnoŜci procesu, co prowadziğo do atakowania 

metali innych niŨ miedŦ, albo nieczystoŜci w osadzonych materiağach. Konieczne wiňc byğo 

pozostanie przy wolnym, acz skutecznym procesie. 

2.4. Problemy rozwiŃzane w czasie prac 

W czasie badaŒ cağej metody wytwarzania napotkano na wiele problem·w, kt·re 

ostatecznie doprowadziğy do zmian w jej przebiegu. Problemy te wynikağy z interakcji r·Ũnych 

czynnik·w i proces·w, przez to trudno je zaklasyfikowaĺ do konkretnego etapu. Wprowadzono 
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r·wnieŨ zmiany nie wynikajŃce bezpoŜrednio z jakiegoŜ problemu, a majŃce na celu uğatwienie 

wytwarzania i zwiňkszenie liczby uzyskiwanych sond. Napotkane trudnoŜci i wprowadzone 

zmiany opisane sŃ poniŨej w szczeg·ğowy spos·b.  

2.4.1. Rozmiar podstawy sond 

JuŨ bardzo wczesne doŜwiadczenia pokazağy, Ũe rozmiar podstaw sond wymaga zmiany. 

Spowodowane to byğo ksztağtem uchwyt·w na sondy w mikroskopie FlexAFM firmy Nanosurf 

(Szwajcaria), znajdujŃcym siň na wyposaŨeniu laboratorium w IPPT oraz wykorzystywanym 

do wszystkich badaŒ.  

Krzemowe sondy AFM faktycznie posiadajŃ podstawy o wymiarach 3,4 x 1,6 mm  

(dğ x sz). Jednak wymiary te sŃ prawdziwe jedynie po stronie z belkŃ pomiarowŃ. Po drugiej 

stronie podstawy, czyli tej stronie, kt·rŃ umieszcza siň w uchwycie wymiary te wynoszŃ  

3 x 1,25 mm (dğ x sz). Wynika to z procesu produkcji. Sondy wytwarzane sŃ poprzez chemiczne 

trawienie krzemu, kt·ry ze wzglňdu na swojŃ budowň krystalograficznŃ trawi siň w spos·b 

anizotropowy. Prowadzi to do formowania siň bocznych Ŝcian pod kŃtem i ostatecznie do 

trapezowego przekroju zar·wno podstaw, jak i belek sond AFM. Przekr·j ten pod wieloma 

wzglňdami nie jest korzystny. JeŨeli sonda upadnie Ădo g·ry nogamiò to niemalŨe niemoŨliwe 

jest jej podniesienia pňsetŃ, kt·ra zeŜlizguje siň po pochylonych Ŝciankach. Przekr·j ten 

utrudnia r·wnieŨ obliczeniowe wyznaczenie parametr·w belki (sztywnoŜci i czňstotliwoŜci 

rezonansowej). Jednak w praktyce nie sŃ to istotne wady, poniewaŨ wszystkie metody 

wyznaczania tych parametr·w pozwalajŃ na ich obejŜcie. 

Uchwyty na sondň w wykorzystywanym mikroskopie r·wnieŨ wykonane sŃ z krzemu 

i posiadajŃ tak samo nachylone boczne Ŝciany. Dziňki temu sonda umieszczona w uchwycie 

opiera siň na tych wğaŜnie nachylonych Ŝcianach i dziňki dopasowaniu Ŝcianek do siebie jest 

naturalnie poziomowana. Jednak przez to wymiary uchwytu dopasowane sŃ do tej mniejszej 

strony podstawy sondy ï wiňksza strona podstawy wystaje ponad uchwyt. Metalowe sondy 

produkowane w opisywanym tutaj procesie posiadajŃ Ăpionoweò Ŝciany (prostopadğe do g·rnej 

i dolnej powierzchni) i nie mieŜciğy siň w miejscu na sondň w uchwycie. Musiağy byĺ kğadzione 

na jego g·rnej powierzchni, przez co trudniej byğo ustawiĺ je r·wno. Rysunek 24. w czňŜci a) 

przedstawia samodzielnie wykonane zdjňcie uchwytu na sondy ï widaĺ nachylone Ŝcianki. 

Natomiast w czňŜci b i c prezentuje grafiki producenta uchwytu. 

Opisany problem wynika z zastosowanego mikroskopu. Inne urzŃdzenia majŃ bardzo 

r·Ũnorodne projekty uchwyt·w, w kt·rych ten problem moŨe nie wystňpowaĺ, lub mogŃ 

prowadziĺ do jeszcze innych problem·w. Ostatecznie zdecydowano siň zmieniĺ projekt 

podstawy tak, aby posiadağy wymiary takie jak mniejsza powierzchnia podstawy sond 

krzemowych, a wiňc 3 x 1,25 mm (dğ x sz). 
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Rysunek 24. Uchwyt na sondy w mikroskopie siğ atomowych FlexAFM w IPPT PAN.  

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie z mikroskopu optycznego, b) grafika z materiağ·w prasowych producenta, b) grafika z 

materiağ·w prasowych producenta. 

Opracowanie wğasne czňŜci b i c na podstawie [78] 

2.4.2. Adhezja dw·ch warstw metalu do siebie 

Jednym z najtrudniejszym do rozwiŃzania problem·w byğo rozwarstwianie siň osadzonych 

warstw. Jak opisano powyŨej sondy produkowane sŃ w dw·ch warstwach. Pierwszej cienkiej 

i lustrzanie gğadkiej oraz drugiej grubej. Pierwotnie projekt drugiej warstwy byğ identyczny 

z pierwszŃ warstwŃ z pominiňciem belek. Jednak zaobserwowano oddzielanie siň tych warstw 

po zakoŒczeniu cağego procesu. Czasem samoistnie juŨ w trakcie usuwania materiağu podğoŨa. 

Czňsto w trakcie odrywania sondy od ramki. Zdarzağo siň to r·wnieŨ po dğuŨszym okresie 

uŨywania sondy do test·w i jej przekğadaniu z miejsca na miejsce. Rysunek 25. przedstawia 

zdjňcia z mikroskopu elektronowego dw·ch sond, w czňŜci a) widaĺ skrajny przypadek, gdy 

prawie cağa pierwsza warstwa zostağa oderwana, a w czňŜci b) widaĺ tylko czňŜciowe 

odspojenie. CzňŜciowo uszkodzona sonda jest zdatna do uŨytku, jednak prawdopodobnie 

bňdzie ulegağa dalszym uszkodzeniom w wyniku jej przenoszenia i uŨywania. 

Za kaŨdym razem widoczne byğo, Ũe odrywajŃca siň warstwa jest idealnie r·wna 

i bğyszczŃca. Wydedukowano, Ũe problemem jest sğaba adhezja pomiňdzy dwoma osadzanymi 

warstwami. Niska chropowatoŜĺ sprawiağa, Ũe poğŃczenie miňdzy warstwami nie byğo 

ksztağtowe, a tarcie pomiňdzy nimi byğo znikome. Ze wzglňdu na odstňp czasowy pomiňdzy 

dwoma procesami osadzania, a takŨe stosowanie pomiňdzy tymi krokami r·Ũnych Ŝrodk·w 

chemicznych powstaĺ mogğy r·Ũne, nawet atomowo cienkie, warstwy zanieczyszczeŒ. 

Warstwy te jeszcze bardziej zmniejszağy adhezjň metali, a takŨe uniemoŨliwiağy poğŃczenie siň 

dw·ch warstw w jeden ciŃgğy element. PowyŨszy problem doprowadziğ do powstania 

przeciwstawnych wymagaŒ. Pierwsza warstwa musi byĺ lustrzana, Ũeby sondy dziağağy. 

JednoczeŜnie nie moŨe byĺ lustrzana, Ũeby druga warstwa trwale siň z niŃ poğŃczyğa. 
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Rysunek 25. Zdjňcia SEM sond z odspojonŃ pierwszŃ warstwŃ.  

CzňŜci rysunku: a) pierwsza warstwa cağkowicie odspojona ï sonda niezdatna do uŨytku, b) pierwsza warstwa 

odspojona czňŜciowo ï sonda zdatna do uŨytku. 

Problem rozwiŃzano zmieniajŃc ksztağt pierwszej warstwy. Usuniňto z niej wszystkie 

czňŜci ramki i ğŃcznik·w, a takŨe zmieniono ksztağt podstawy. Nowe podstawy posiadağy boki 

w ksztağcie grzebienia. Rysunek 26 przedstawia 3 kolejne wersje pierwszej warstwy. W czňŜci 

a) pokazano pierwszŃ modyfikacjň, gdzie zmieniğ siň jedynie ksztağt podstaw, a takŨe usuniňto 

ğŃczniki. W czňŜci b) pokazano drugŃ modyfikacjň, gdzie dodatkowo usuniňto ramkň, co 

wymusiğo zmianň znacznika pozycjonujŃcego. Dziňki temu druga warstwa bňdzie mogğa 

otoczyĺ pierwszŃ i poğŃczyĺ siň z niŃ ksztağtowo. Tak wykonane sondy nie rozwarstwiağy siň 

samoistnie. Jednak wciŃŨ czňŜĺ z nich rozwarstwiağa siň podczas uŨywania. Tym razem 

rozwarstwienie byğo widoczne tylko na koŒcu, gdzie jeszcze nie pojawiğ siň ksztağt grzebienia 

i krawňdŦ pierwszej warstwy pokrywağa siň z drugŃ warstwŃ.  

Rysunek 26. w czňŜci c) przedstawia trzeciŃ zmianň. Ponownie zmieniono podstawy ï tak 

aby Ũadna krawňdŦ nie pokrywağa siň z drugŃ warstwŃ, a takŨe zmieniono poğoŨenie znacznika 

pozycjonujŃcego oraz zwiňkszono liczbň sond. Te zmiany ksztağtu form przyniosğy oczekiwane 

rezultaty i moŨna je okreŜliĺ jako cağkowity sukces. 
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Rysunek 26. Kolejne iteracje projektu pierwszej warstwy.  

CzňŜci rysunku: a) projekt numer 2, b) projekt numer 3, c) projekt numer 4. 

2.4.3. Uwalnianie sond z ramki 

Sondy po zakoŒczeniu procesu przymocowane sŃ do ramki za pomocŃ ğŃcznik·w. Pozornie 

proste zadanie ï oderwanie sondy od ramki ï wymaga zrňcznoŜci i siğy. Przy uŨyciu pňsety 

naleŨy zğapaĺ podstawň sondy i kilkoma ruchami zğamaĺ ğŃcznik. ĞŃcznik jest tak samo gruby 

jak podstawa, poniewaŨ powstaje jednoczeŜnie z niŃ. ĞŃcznik musi byĺ doŜĺ szeroki, aby nie 

wyginağ siň pod ciňŨarem sond. Tak gruby i szeroki ğŃcznik jest trudno zğamaĺ. Dodatkowo 

pierwotnie zaprojektowany ğŃcznik byğ prostokŃtem. Przez to ğamağ siň losowo ïprzy sondzie, 

albo przy ramce. Rysunek 27 w czňŜci a) pokazuje sondň z ğŃcznikiem, kt·ry zğamağ siň po 

stronie ramki. Taki dodatkowy element bardzo utrudnia umiejscowienie sondy w uchwycie 

AFM. W celu uğatwienia uwalniania sond zmieniono ksztağt ğŃcznik·w, tak aby miağy ksztağt 

trapezu z dğuŨszŃ podstawŃ przy ramce i kr·tszŃ podstawŃ przy sondzie. Taki ğŃcznik czňŜciej 

ğamie siň w najcieŒszym i najsğabszym miejscu ï przy podstawie sondy. Korzystne byğoby 

r·wnieŨ zmniejszenie gruboŜci ğŃcznika, tak aby wymagana byğa mniejsza siğa do jego 

zğamania. Rysunek 27 w czňŜci b) i c) przedstawia por·wnanie projektu przed i po zmianie. 

 
Rysunek 27. Por·wnanie ksztağt·w ğŃcznik·w. 

CzňŜci rysunku: a) sonda z pozostağoŜciŃ ğŃcznika, b) pierwszy projekt ğŃcznik·w, c) drugi projekt ğŃcznik·w. 
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2.4.4. Pozycjonowanie naŜwietlania 

Dziňki zastosowaniu naŜwietlarki bezmaskowej nie jest konieczne tworzenie drogich 

masek do naŜwietlania i moŨna bardzo szybko wprowadzaĺ zmiany w projekcie. Jednak jak 

kaŨde inne rozwiŃzanie, to r·wnieŨ nie jest pozbawione wad. Wykorzystywane w tej pracy 

urzŃdzenie posiada system automatycznego znajdowania powierzchni naŜwietlanej pr·bki. Jest 

to system ciŜnieniowy ï obok gğowicy naŜwietlajŃcej znajdujŃ siň dwie dysze. Jedna z nich 

wyrzuca sprňŨone powietrze, a druga jest czujnikiem ciŜnienia. JeŨeli pod dyszami nie ma 

przeszkody to powietrze swobodnie przepğywa dalej. ObecnoŜĺ przeszkody blisko dysz 

sprawia, Ũe powietrze nie moŨe swobodnie przepğynŃĺ, odbija siň od przeszkody i zwalnia ï 

tuŨ pod dyszŃ pojawia siň obszar wiňkszego ciŜnienia. Powietrze z tego obszaru ucieka r·wnieŨ 

do drugiej dyszy systemu, gdzie znajduje siň czujnik ciŜnienia. Na podstawie sygnağu z tego 

czujnka oprogramowanie jest w stanie okreŜliĺ odlegğoŜĺ od podğoŨa. Rysunek 28. Przedstawia 

schemat tego systemu w obu sytuacjach. System ten jest pomocny, przyspiesza naŜwietlanie, 

a takŨe pozwala urzŃdzeniu automatycznie korygowaĺ ustawienia gdy rezyst jest nier·wny, czy 

nawet wykrywaĺ poğoŨenie podğoŨa.  

PowyŨszy system spowodowağ niespodziewanŃ interakcjň przy naŜwietlaniu bardzo grubej 

warstwy rezystu 125nXT. Jak siň okazağo, rezyst ten przed naŜwietleniem pozostaje doŜĺ 

miňkki. Nie wpğywa to na przenoszenie pr·bki pňsetŃ lub, na przykğad, na naŜwietlanie 

w typowym urzŃdzeniu wykorzystujŃcym maski. Jednak ciŜnienie systemu pozycjonujŃcego 

powodowağo odksztağcenie rezystu gdy ten miağ gruboŜĺ powyŨej 200 Õm. Rysunek 28. 

w czňŜci c) przedstawia tň sytuacjň. JeŨeli dysza pozostawağa w jednym miejscu przez dğuŨszy 

czas (na przykğad przy zmianach ustawieŒ w oprogramowaniu) na rezyŜcie pojawiağ siň krater 

(Rysunek 28 d). JeŨeli procedurň przeprowadzono szybko, to po zakoŒczonym naŜwietlaniu 

widaĺ byğo, Ũe rezyst ma pofalowanŃ powierzchniň (Rysunek 28 e).  

 



 

69 

 

 
Rysunek 28. CiŜnieniowy system pomiaru odlegğoŜci do podğoŨa.  

CzňŜci rysunku: a) system daleko od podğoŨa, b) system blisko podğoŨa, zaznaczono obszar wysokiego ciŜnienia, 

c) wpğyw systemu ciŜnieniowego na grubŃ warstwň rezystu AZ 125nXt, d) rezyst po dğuŨszym czasie bez ruchu ï 

widoczny krater, e) bardzo gruba warstwa po naŜwietlaniu ï widoczne pofalowanie powierzchni. 

Opracowanie czňŜci a), b) i c) wğasne na podstawie [79] 

Pozycjonowanie naŜwietlania drugiej warstwy wzglňdem pierwszej wykonywane jest 

wykorzystujŃc system wizyjny naŜwietlarki. Po umieszczeniu pğytki na stoliku naŜwietlarki 

operator znajduje znaczniki pozycjonujŃce poruszajŃc stolikiem urzŃdzenia i wskazuje je 

oprogramowaniu. Jest to jeden z kluczowych punkt·w proces. Od dokğadnoŜci pozycjonowania 

zaleŨy jakoŜĺ otrzymanych sond. Podczas gdy przesuniňcie o kilka mikrometr·w Ăna bokò 

sondy nie zmieni jej parametr·w, tak przesuniňcie wzdğuŨ belki moŨe znacznie zmieniĺ jej 
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parametry (poprzez jej efektywne skr·cenie lub wydğuŨenie). Pozycjonowanie podğoŨa gdy 

byğo ono pokryte bardzo grubŃ warstwŃ rezystu byğo bardzo trudne. Znaczniki pozycjonujŃce 

byğy przykryte warstwŃ ponad 200 mikrometr·w rezystu, kt·ry rozmywağ obraz znacznika. 

Pr·bowano r·wnieŨ usunŃĺ rezyst z kilku zewnňtrznych milimetr·w pğytki, tak aby odsğoniĺ 

znaczniki pozycjonujŃce. Niestety pomimo braku rezystu obraz znacznik·w z kamery byğ 

bardzo nieostry. DuŨa odlegğoŜĺ od znacznik·w sprawiağa, Ũe znajdowağy siň one poza 

pğaszczyznŃ ostroŜci. Jest to zrozumiağe ze wzglňdu na bardzo duŨe powiňkszenie, kt·re zawsze 

ğŃczy siň niskŃ gğňbiŃ ostroŜci. Pozycjonowania nie byğo powtarzalne. Przesuniňcie drugiej 

warstwy czasem byğo minimalne, a czasem wynosiğo kilkanaŜcie mikrometr·w. Rysunek 29. 

przedstawia zdjňcie z mikroskopu optycznego, na kt·rym widoczne jest przesuniňcie drugiej 

warstwy fotorezystu wzglňdem pierwszej warstwy osadzonego metalu.  

 
Rysunek 29. Przesuniňcie drugiej warstwy rezystu wzglňdem pierwszej warstwy. Zdjňcie z mikroskopu 

optycznego.  

CzňŜci rysunku: a) og·lny widok na sondň, b) powiňkszenie obszaru ğŃcznika, c) powiňkszenie obszaru belki. 

Trzy opisane wczeŜniej problemy ï ğŃczniki, plastycznoŜĺ rezystu i pozycjonowanie ï 

sprawiğy, Ũe postanowiono rozbiĺ wytwarzanie podstaw na 2 czňŜci. Pierwotnie nakğadano dwie 

125 Õm warstwy rezystu, kt·re naŜwietlano na koniec i osadzano ponad 200 Õm niklu. 

Zmieniony proces zakğada nağoŨenie jednej 125 Õm warstwy rezystu, fotolitografiň (tworzŃc 

formň na ramkň, ğŃczniki, podstawy, znaczniki pozycjonujŃce) i osadzenie 100 Õm niklu. 

Nastňpnie ponowne nağoŨenie 125 Õm warstwy rezystu, fotolitografiň (tworzŃc formň na ramkň 

i podstawy bez ğŃcznik·w) i osadzenie ponad 150 Õm niklu. Tak zmodyfikowany proces 

pozwoli na ğatwiejsze pozycjonowanie i odğamywanie sond. Cağy cykl wytwarzania sond jest 

wydğuŨony tylko nieznacznie ï naŜwietlanie i osadzania dwa razy cieŒszej warstwy wymaga 

dwa razy mniej czasu, wymaga za to wiňcej pracy czğowieka. Adhezja przy tych dw·ch 

warstwach nie stanowi problemu, poniewaŨ jak opisano wczeŜniej ï osadzanie grubych warstw 

celowo prowadzi siň tak, aby pojawiğa siň duŨa chropowatoŜĺ powierzchni. 
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2.4.5. Przechowywanie sond w pudeğkach 

Chropowata powierzchnia podstawy otrzymywana po szybkim osadzaniu grubej warstwy 

niklu miağa jeszcze jeden efekt uboczny. Nieco pobocznym, acz wciŃŨ zasadniczym 

wyzwaniem ze wzglňdu na praktyczne wykorzystanie sond jest ich przechowywanie. Ze 

wzglňdu na ich mağy rozmiar i duŨŃ delikatnoŜĺ manipulowanie nimi jest problematyczne. 

Nawet mocniejszy oddech, podmuch powietrza moŨe je zdmuchnŃĺ z podğoŨa, co w wiňkszoŜci 

wypadk·w bňdzie oznaczağo uszkodzenie belki pomiarowej. Komercyjne sondy AFM 

sprzedawane sŃ w specjalnych opakowaniach gel-box bňdŃcych produktem firmy Gel-Pak, 

de facto monopolisty na rynku. Dziňki doŜwiadczeniu wsp·ğpracownik·w z IPPT moŨliwe byğo 

wyprodukowanie zamiennika tego produktu. Dno standardowego plastikowego pudeğka 

laboratoryjnego wypeğniono materiağem PDMS, kt·ry charakteryzuje siň duŨŃ sprňŨystoŜciŃ 

i adhezjŃ. Nier·wna i chropowata powierzchnia podstawy nie przylegağa wystarczajŃco duŨŃ 

powierzchniŃ do PDMSu, aby siğa adhezji wystarczyğa do utrzymania sond w miejscu. Byğ to 

dodatkowy argument za szlifowaniem cağych pğytek, aby wyr·wnaĺ powierzchniň podstaw 

sond ï ta kwestia zostağa poruszona w rozdziale 2.3.6. Sondy po takim dodatkowym 

szlifowaniu dobrze trzymajŃ siň w pudeğku z warstwŃ adhezyjnŃ. Rysunek 30 w czňŜci a) 

pokazuje zbliŨenie na jednŃ sondň leŨŃcŃ na przezroczystym PDMS, a w czňŜci b) pokazuje 

pudeğko z sondami Ădo g·ry nogamiò. 

 
Rysunek 30. Metalowe sondy w pudeğku adhezyjnym.  

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie pojedynczej sondy leŨŃcej na przezroczystym PDMS, b) zdjňcie pudeğka ustawionego 

Ădo g·ry nogamiò 
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2.4.6. Rezyst utrudniajŃcy proces indentacji 

Pierwotnie zaproponowany i badany proces zakğadağ wykonanie pierwszej warstwy formy, 

a dopiero p·Ŧniej wykonanie odcisk·w bňdŃcych formami na ostrza pomiarowe. Dziňki tej 

kolejnoŜci niepotrzebne byğo pozycjonowanie w czasie pierwszej fotolitografii, a wiňc takŨe 

nie ma potrzeby wykonywania znacznik·w pozycjonujŃcych do pierwszej fotolitografii. Jednak 

konieczne byğo rňczne wskazywanie pozycji na odciski w pierwotnie stosowanych indenterach. 

MoŨliwe byğo zaprogramowanie wszystkich odcisk·w automatycznie, jednak wymagağo 

bardzo precyzyjnego ustawienia podğoŨa na stoliku roboczym. Byğo to zadanie trudne 

i prowadziğo do przesuniňcia ostrza wzglňdem belki. Nawet tak zautomatyzowany proces byğ 

bardzo powolny. Ze wzglňdu na wysokŃ precyzjň urzŃdzenia i jego delikatnoŜĺ konieczne byğo 

zachowanie niskich prňdkoŜci przesuwu stolika i wbijania wgğňbnika w podğoŨe. W takim 

ukğadzie juŨ obecny na podğoŨu rezyst utrudniağ przebieg procesu. Szczeg·lnie przy doŜĺ grubej 

warstwie rezystu wgğňbnik moŨe oprzeĺ siň na rezyŜcie i nie wytworzyĺ odpowiednio gğňbokiej 

formy w podğoŨu. Rysunek 31 przedstawia dwa przykğady takiej sytuacji. 

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

CzňŜci rysunku: a) widoczne odgniecenie rezystu, b) widoczne odgniecenie rezystu, pňkniňcie rezystu, a takŨe 

zmniejszona gğňbokoŜĺ odcisku w podğoŨu. 

RozwiŃzaniem tego problemu jest zmiana kolejnoŜci wykonywania operacji. Najpierw 

wykonanie odcisk·w, ğŃcznie z znacznikami pozycjonujŃcymi, a dopiero p·Ŧniej wykonanie 

fotolitografii. Wykonano taki eksperyment wykorzystujŃc nanotwardoŜciomierz 

i potwierdzono zasadnoŜĺ tego podejŜcia. Niestety wykonanie odcisk·w trwağo okoğo 6 godzin. 

Byğ to drugi z argument·w za stworzeniem wğasnego urzŃdzenia do wykonywania odcisk·w. 

Pierwszy z nich zostağ przedstawiony w rozdziale 2.3.3.  

Wğasne urzŃdzenie nazywane byğo w laboratorium Ăwciskaczemò w celu odr·Ũnienia go 

od precyzyjnych twardoŜciomierzy. UrzŃdzenie to dziağa jak prosty oprzyrzŃdowany 

twardoŜciomierz. Jednak zostağo ono zaprojektowane i zbudowane majŃc za priorytet szybkoŜĺ 
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dziağania, a nie precyzjň otrzymywanych danych z pomiar·w. Posiada stolik roboczy 

mieszczŃcy jednoczeŜnie 9 podğoŨy i moŨe przygotowaĺ je wszystkie bez udziağu operatora. 

Wykonanie wszystkich odcisk·w na jednym podğoŨu zajmuje okoğo 2 godzin. Po uruchomieniu 

procesu, na nastňpny dzieŒ, moŨna otrzymaĺ 9 pğytek gotowych do kolejnych operacji. 

W ostatecznym procesie wytworzenia sond najpierw wykonuje siň odciski na ostrza wraz 

ze znacznikami pozycjonujŃcymi ï r·wnieŨ wykonanymi w formie odcisk·w. Dopiero na tak 

przygotowanym podğoŨu przeprowadza siň fotolitografiň, a pierwszy naŜwietlany wz·r 

pozycjonujň siň wzglňdem odcisk·w. Dziňki temu ostrza i belki sŃ zawsze idealnie ze sobŃ 

zgrane. Tak zmodyfikowany proces wymaga mniejszego zaangaŨowania od czğowieka 

i ğatwiejszy jest do ewentualnego stosowania w produkcji masowej. 

2.5. Kalibracja sond 

Jak wiňkszoŜĺ elektronicznych urzŃdzeŒ pomiarowych, mikroskopy siğ atomowych sŃ 

w stanie jedynie zmierzyĺ i zapisaĺ napiňcie i natňŨenie prŃdu powstajŃce w r·Ũnych ich 

podzespoğach. Odniesienie tych wartoŜci do faktycznych zmierzonych lub zadanych fizycznych 

parametr·w wymaga kalibracji ukğadu pomiarowego i sondy. Nawet najprostszy pomiar 

topografii powierzchni wymaga kalibracji ukğadu zadawania przemieszczeŒ w AFM. 

Szczeg·lnŃ uwagň w tej pracy poŜwiňca siň pomiarom siğy tarcia. Do tego niezbňdne jest 

skalibrowanie ukğadu zar·wno pod kŃtem zadawania siğy normalnej, jak i pod kŃtem 

odczytywania siğy bocznej. PoniŨej przedstawione zostağy procedury kalibracyjne pozwalajŃce 

na wyznaczenie niezbňdnych do tego parametr·w: sztywnoŜci sondy, stağej kalibracji fotodiody 

i wsp·ğczynnika kalibracji siğy bocznej. 

2.5.1. Wyznaczanie sztywnoŜci sond 

Wyznaczanie czňstotliwoŜci rezonansowej sondy jest w peğni zautomatyzowane 

w mikroskopach siğ atomowych. Mikroskop musi umieĺ znaleŦĺ tň czňstotliwoŜĺ, aby nastňpnie 

m·c sondň wprowadziĺ w drgania rezonansowe na potrzeby pomiar·w w kontakcie 

przerywanym lub bezkontaktowych. Materiağ i ksztağt sondy nie ma Ũadnego wpğywu na tň 

procedurň. Dodatkowo dla sond krzemowych moŨliwe jest r·wnieŨ obliczenie sztywnoŜci 

sondy znajŃc jej czňstotliwoŜĺ rezonansowŃ. Oprogramowanie mikroskopu najczňŜciej potrafi 

przeprowadziĺ tň procedurň automatycznie, wymagajŃc jedynie podania przez uŨytkownika 

dğugoŜci i szerokoŜci belki. Oprogramowanie automatycznie przelicza dane biorŃc pod uwagň 

wğaŜciwoŜci mechaniczne krzemu, a takŨe biorŃc poprawkň na trapezowy przekr·j belki.  

Jako, Ũe sondy opracowane w ramach tej pracy wykonane sŃ z innego materiağu i posiadajŃ 

inny przekr·j poprzeczny to niemoŨliwe jest zastosowanie automatycznych procedur do 

wyznaczenia ich sztywnoŜci. Konieczne jest przeprowadzenie kalibracji rňcznie, jednak 

moŨliwe jest to na kilka sposob·w. Zbadano trzy metody wyznaczania sztywnoŜci zar·wno pod 

wzglňdem dokğadnoŜci uzyskiwanego rezultatu, jak i moŨliwoŜci ich praktycznego stosowania. 
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Pierwsza metoda, nazywana dalej metodŃ geometrycznŃ, polega na prostym obliczeniu 

sztywnoŜci z wymiar·w belki. MoŨna posğuŨyĺ siň prostym wzorem znanym z literatury [80]: 

 Ë , (4) 

w kt·rym: k ï sztywnoŜĺ, Fz ï siğa normalna (na ostrzu), ŭ ï przemieszczenie ostrza (ugiňcie 

belki) , b ï szerokoŜc belki, h ï gruboŜĺ belki, L ï dğugoŜĺ belki do ostrza, E ï moduğ Younga  

Druga metoda, nazywana dalej metodŃ dynamicznŃ, polega na obliczeniu sztywnoŜci na 

podstawie czňstotliwoŜci rezonansowej belki. Tak samo jak ma to miejsce dla sond 

krzemowych w oprogramowaniu AFM. Jednak ze wzglňdu na zastosowanie niestandardowego 

materiağu obliczenia naleŨy przeprowadziĺ samodzielnie. MajŃc na uwadze kilka zağoŨeŒ. 

CzňstotliwoŜĺ rezonansowa jest znana dokğadnie. Moduğ Younga i gňstoŜĺ materiağu sŃ znane. 

MoŨemy zmierzyĺ jedynie gruboŜĺ albo jedynie dğugoŜĺ belki, a drugi wymiar pozostaje 

nieznany i konieczne jest jego wyznaczenie matematyczne na podstawie czňstotliwoŜci 

rezonansowej. Na potrzeby tych obliczeŒ uproŜciĺ moŨna podany wczeŜniej wz·r (3): 

 ʖ
ȟ ȟ ȟ

ɼ , (5) 

w kt·rym: ɤ0 ï czňstotliwoŜĺ rezonansowa, ɓ ï stağa wynoszŃca 0,1615, E ï moduğ Younga,  

I ï geometryczny moment bezwğadnoŜci przekroju belki, ɟ ï gňstoŜĺ, A ï powierzchnia 

przekroju belki, b ï szerokoŜc belki, h ï gruboŜĺ belki, L ï dğugoŜĺ belki do ostrza. 

PowyŨszy wz·r moŨe zostaĺ przeksztağcony tak, aby otrzymaĺ jeden brakujŃcy wymiar 

belki. Czyli gruboŜĺ: 

 È ÆÌ, (6) 

lub dğugoŜĺ: 

 Ì ɼ , (7) 

Tak obliczony wymiar, wraz z tymi zmierzonymi moŨe zostaĺ wykorzystany do obliczenia 

sztywnoŜci wykorzystujŃc opisany powyŨej wz·r (4). DğugoŜĺ belki jest og·lnie ğatwa do 

dokğadnego zmierzenia. Wynosi ona zazwyczaj 100 do 500 Õm. WykorzystujŃc mikroskop 

optyczny moŨliwe jest uzyskanie niepewnoŜci pomiaru r·wnej okoğo 1-2 Õm. Ustawienie sondy 

pod mikroskopem r·wnieŨ nie stanowi trudnoŜci ï wystarczy jŃ poğoŨyĺ bezpoŜredni na stoliku 

mikroskopu. Podobnie mierzona jest r·wnieŨ potrzebna do wyznaczenia sztywnoŜci szerokoŜĺ 

belki. GruboŜĺ belki jest trudniejsza do dokğadnego zmierzenia. Wynosi zazwyczaj poniŨej 

5 Õm, a wiňc niepewnoŜĺ pomiaru mikroskopem optycznym stanowi 20% zamiast 1%. 

DokğadnoŜĺ wyznaczenia gruboŜci ma znaczŃco wiňkszy wpğyw na uzyskany wynik. 

Dodatkowo odpowiednie ustawienie sondy pod mikroskopem moŨe stanowiĺ trudnoŜĺ. Sonda 

musi byĺ umieszczona bokiem lub pionowo, a wiňc konieczny jest jakiŜ dodatkowy uchwyt. 
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Dokğadnie zmierzenie gruboŜci moŨliwe jest wykorzystujŃc na przykğad skaningowy 

mikroskop elektronowy. Jednak uŨycie SEM wymaga dostňpu do takiego urzŃdzenia 

i zastosowania odpowiedniego uchwytu na sondň, a jest r·wnieŨ znacznie bardziej 

czasochğonne. Praktyka laboratoryjna pokazuje, Ũe najczňŜciej stosowany jest pomiar dğugoŜci 

i szerokoŜci belki mikroskopem optycznym. 

Trzecia metoda nazywana dalej bezpoŜredniŃ, polega na zmierzeniu sztywnoŜci belki 

innym urzŃdzeniem ï bez przeprowadzania obliczeŒ i bez koniecznoŜci pomiar·w wymiar·w 

belki. Do tej metody konieczne jest zastosowanie urzŃdzenia o bardzo duŨej rozdzielczoŜci 

pomiaru, pozwalajŃcego na precyzyjne pozycjonowanie. NajwiňkszŃ trudnoŜciŃ jest ustawienie 

poczŃtku pomiaru czyli momentu, w kt·rym manipulator urzŃdzenia juŨ dotyka ostrza sondy, 

ale jeszcze nie dziağa Ũadna siğa. Po tym naleŨy przesunŃĺ manipulator (razem z ostrzem) 

o znanŃ odlegğoŜĺ i zmierzyĺ siğň. Dziňki temu moŨna bezpoŜrednio zmierzyĺ obie wartoŜci 

potrzebne do wyznaczenia sztywnoŜci, powtarzajŃc wz·r (4): 

 Ë  (8) 

W tym wypadku zastosowano nanotwardoŜciomierz Alemnis standard assembly (Alemnis, 

Szwajcaria) zastosowany w komorze SEM. UrzŃdzenie to wyposaŨone jest w sterowanie 

przemieszczeniem z zamkniňtŃ pňtlŃ sprzňŨenia zwrotnego, dziňki czemu doskonale nadaje siň 

do zadawania przemieszczeŒ. UŨycie go wewnŃtrz komory SEM pozwoliğo na precyzyjne 

spozycjonowanie wgğňbnika na ostrzu sondy, a dodatkowo ustabilizowağo warunki pomiaru 

takie jak temperatura otoczenia. Zastosowano wgğňbnik stoŨkowy zakoŒczony pğaskŃ 

powierzchniŃ od firmy Synton MDP (Szwajcaria).  

Do test·w por·wnawczych wybrano sondň o oczekiwanych wymiarach belki  

600 x 100 x 10 Õm (dğ x sz x gr). Nastňpnie na potrzeby metody geometrycznej zmierzono jŃ 

mikroskopem elektronowym dla jak najwiňkszej dokğadnoŜci. Na potrzeby metody 

geometrycznej (ze znanŃ dğugoŜciŃ) zmierzono jej szerokoŜĺ i dğugoŜĺ mikroskopem 

optycznym. Na potrzeby metody geometrycznej (ze znanŃ gruboŜciŃ) zmierzono jej szerokoŜĺ 

i gruboŜĺ mikroskopem elektronowym. Metodň bezpoŜredniŃ wykonano na opisanym powyŨej 

urzŃdzeniu, a pomiar powt·rzono szeŜciokrotnie dla r·Ũnych przemieszczeŒ. Rysunek 32 

przedstawia rzeczonŃ sondň na zdjňciu z mikroskopu optycznego (czňŜĺ a), zdjňciu 

z mikroskopu elektronowego od doğu (czňŜĺ b), zdjňciach z mikroskopu elektronowego od boku 

(czňŜci d oraz e) a takŨe w czasie kalibracji nanotwardoŜciomierzem (czňŜci f oraz g) oraz 

krzywŃ odpowiedzi rezonansowej (czňŜĺ c). 
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Rysunek 32. Testy por·wnawcze metod kalibracji sztywnoŜci sondy.  

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie belki sondy z mikroskopu optycznego, b) zdjňcie belki sondy z mikroskopu 

elektronowego, c) wykres odpowiedzi czňstotliwoŜciowej sondy uzyskany w mikroskopie siğ atomowych, 

d) zdjňcie SEM sondy od boku, e) pomiar gruboŜci sondy w SEM, f) zdjňcie SEM w czasie kalibracji sztywnoŜci 

przed zadaniem siğy twardoŜciomierzem, g) zdjňcie SEM w czasie kalibracji sztywnoŜci po zadaniu siğy 

twardoŜciomierzem. 

Tabela 12. zawiera wszystkie wyniki por·wnania poszczeg·lnych metod. Pod wzglňdem 

uzyskanych wartoŜci za najdokğadniejszŃ naleŨy uznaĺ metodň polegajŃcŃ na bezpoŜrednim 

pomiarze zar·wno przemieszczenia, jak i siğy. Metoda geometryczna zawsze obarczona bňdzie 

duŨymi bğňdami, nawet jeŨeli do pomiaru uŨyty zostanie mikroskop elektronowy. Niemal 

niemoŨliwe jest, Ũeby belka byğa idealnym prostokŃtem i miağa jednorodny przekr·j na cağej 

dğugoŜci. Bardzo trudne byğoby r·wnieŨ uwzglňdnienie wpğywu ostrza pomiarowego, 

zanieczyszczeŒ na powierzchni, chropowatoŜci powierzchni, a przede wszystkim jakoŜci 

i czystoŜci osadzonego materiağu. Metoda dynamiczna ma tň przewagň, Ũe dziňki pomiarowi 
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czňstotliwoŜci rezonansowej fizycznej sondy w naturalny spos·b uwzglňdnia wğaŜciwoŜci 

mechaniczne materiağu. Jednak naprawdň dobre rezultaty uzyskuje dopiero z pomiarem 

gruboŜci belki ï co w zaleŨnoŜci od dostňpnego wyposaŨenia laboratorium moŨe byĺ 

niemoŨliwe lub przynajmniej czasochğonne. 

Tabela 12. Por·wnanie metod wyznaczania sztywnoŜci belki. 

 
Zastosowana metoda wyznaczenia sztywnoŜci 

 
geometryczna 

dynamiczna 

(znana dğugoŜĺ) 

dynamiczna 

(znana gruboŜĺ) 

bezpoŜrednia 

nanoindenterem 

sztywnoŜĺ [N/m] 28,8 Ñ 2,4 12,4 Ñ 3,6 18,9 Ñ 3,8 20,88 Ñ 1,36 

 

Pod wzglňdem praktycznym za najbardziej problematycznŃ naleŨy uznaĺ metodň 

bezpoŜredniŃ. Wymaga ona zastosowania dodatkowego urzŃdzenia oraz zajmuje duŨo czasu, 

jednak daje najlepsze efekty zatem w wielu przypadkach bňdzie warta zachodu. Metoda 

dynamiczna z pomiarem dğugoŜci jest najğatwiejsza i najszybsza do wykonania. Daje jednak 

wyniki dalekie od prawdziwych i jednoczeŜnie obarczone duŨŃ niepewnoŜciŃ. Jednak w wielu 

przypadkach dokğadnoŜĺ ta bňdzie wystarczajŃca. Szczeg·lnie w pomiarach wstňpnych lub gdy 

wartoŜĺ siğy normalnej nie jest kluczowa, a waŨny jest jedynie jej rzŃd wielkoŜci. Metodň 

geometrycznŃ naleŨy uznaĺ za najmniej uŨytecznŃ ï nawet dokğadny pomiar mikroskopem 

elektronowym nie dağ rezultat·w lepszych niŨ w najprostszej metodzie dynamicznej 

z pomiarem dğugoŜci. JeŨeli SEM jest uŨywany do zmierzenia wymiar·w to lepiej dane te 

wykorzystaĺ jako podstawň do metody dynamicznej z pomiarem gruboŜci. Daje ona wyniki 

zbliŨone do metody bezpoŜredniej, kt·rŃ uznano za najlepszŃ, a mikroskopy elektronowe sŃ 

powszechnie dostňpne, stŃd i jej zastosowanie nie powinno stanowiĺ problemu w znacznej 

wiňkszoŜci laboratori·w. 

Jednak najwaŨniejszŃ zaletŃ metody bezpoŜredniej jest moŨliwoŜĺ jej zastosowania do 

zmodyfikowanych sond. Na przykğad z kulkŃ przyklejonŃ do belki jako ostrze pomiarowe. 

Wyznaczenie sztywnoŜci takich sond metodŃ dynamicznŃ byğoby niemoŨliwe jeŨeli masa kulki 

i kleju nie jest znana. JeŨeli klej w czasie montaŨu rozleje siň po belce to r·wnieŨ zmieni jej 

sztywnoŜĺ ï wpğyw niemoŨliwy do rzeczywistego zbadania. Metoda bezpoŜrednia sprawdza 

odpowiedŦ konkretnej sondy na zadanŃ siğň, stŃd wyniki niŃ uzyskane naleŨy uznaĺ za 

obarczone najmniejszŃ niepewnoŜciŃ, nawet gdy sonda ma niestandardowy ksztağt. 

2.5.2. Wyznaczenie stağej kalibracji  fotodiody 

Do prawidğowego zadania siğy normalnej o oczekiwanej wartoŜci poza sztywnoŜciŃ sondy 

niezbňdny jest jeszcze jeden parametr. Jest to tak zwane Ăsensitivityò, kt·re pozwala odnieŜĺ 

do siebie ugiňcie sondy i sygnağ napiňciowy z fotodiody mikroskopu. Jest to parametr nie 

zwiŃzany bezpoŜrednio z sondŃ pomiarowŃ, a odnoszŃcy siň do danego urzŃdzenia, ukğadu 
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pomiarowego. Dopiero znajŃc sztywnoŜci sondy i Ăsensitivityò mikroskopu moŨna zadaĺ 

odpowiedniŃ nastawň w celu otrzymania oczekiwanej siğy normalnej. Nastawa m·wi 

mikroskopowi jak bardzo ma byĺ ugiňta sonda w czasie pomiaru ï jest to realizowane przez 

takie ugiňcie sondy, aby otrzymaĺ zadanŃ wartoŜĺ z fotodiody. ZaleŨnoŜĺ tň wraz z rachunkiem 

jednostek przedstawiono poniŨej we wzorze 9.  

 & . ÓÚÔÙ×ÎÏĢç ϽÓÅÎÓÉÔÉÖÉÔÙ ϽÎÁÓÔÁ×Á Ͻ Ͻ6. (9) 

Na parametr Ăsensitivityò wpğywajŃ przede wszystkim dwa czynniki ï wğaŜciwoŜci 

fotodiody mikroskopu oraz ustawienie plamki lasera na powierzchni belki. Plamka lasera moŨe 

byĺ ustawiona w r·Ũnej odlegğoŜci od ostrza pomiarowego. Sztywno zamocowana belka odgina 

siň w spos·b nieliniowy. Wiňc przy takim samym przemieszczeniu ostrza, w zaleŨnoŜci od 

miejsca na belce inny bňdzie kŃt pod jakim odbije siň promieŒ lasera, a w konsekwencji i sygnağ 

na fotodiodzie. Rysunek 33. przedstawia schematycznie ten problem. Czarne linie to normalne 

do powierzchni belki w danym punkcie. Czerwone linie to promieŒ lasera, kt·ry dla 

uproszczenia narysowany jest jako padajŃcy pionowo i odbijajŃcy siň w stronň podstawy. 

Rysunek nie jest w skali.  

 
Rysunek 33. Schematyczny rysunek pokazujŃcy koniecznoŜĺ kalibracji parametru Ăsensitivityò.  

Parametr ten odnosi do siebie sygnağ otrzymywany z fotodiody (napiňcie) oraz 

przemieszczenie sondy w osi Z (pionowo, odlegğoŜĺ). Jego kalibracja polega na naciŜniňciu 

sondŃ na twardy i sztywny materiağ oraz rejestracji obu sygnağ·w. We wszystkich badaniach 

opisanych w tej pracy do kalibracji wykorzystywano szafir. Przemieszczenie w osi Z jest 

mierzone przez AFM, kt·ry wyposaŨony jest w zamkniňtŃ pňtlň sprzňŨenia zwrotnego do 

sterowania w osi pionowej. W praktyce laboratoryjnej parametr sensitivity wyznaczony musi 

zostaĺ po kaŨdej zmianie sondy. Korzystne jest r·wnieŨ wyznaczanie tego parametru co jakiŜ 

czas, nawet bez zmiany sondy i bez manipulacji promieniem lasera. Fotodioda moŨe zmieniaĺ 

swoje parametry w czasie, w szczeg·lnoŜci pod wpğywem zmiany temperatury. 

2.5.3. Wyznaczenie sztywnoŜci skrňtnej sond 

Do pomiaru siğy bocznej (w tym siğy tarcia) dziağajŃcej na sondň AFM konieczne jest 

wyznaczenie sztywnoŜci skrňtnej sondy oraz parametru Ăsensitivityò dla drugiej osi fotodiody. 

Niestety w og·lnym przypadku wyznaczenie tych parametr·w jest bardzo trudne ze wzglňdu 

na mağe wymiary sond pomiarowych, mağe odksztağcenia i og·lnŃ geometriň ukğadu 
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pomiarowego. Jednak moŨliwe jest jednoczesne wyznaczenie tych parametr·w wykorzystujŃc 

metodň uprzednio opracowanŃ w IPPT PAN, kt·rej wsp·ğautorem jest promotor pracy [81]. 

Stosuje siň w niej specjalne urzŃdzenie ï kalibrator ï montowane jako Ăpr·bkaò pod 

mikroskopem i pozwalajŃce na precyzyjny pomiar siğy tarcia powstajŃcej podczas pomiaru 

kalibrowanŃ sondŃ. Dziňki temu podczas jednego pomiaru jednoczeŜnie uzyskuje siň siğň tarcia 

na kalibratorze [N]  oraz odpowiadajŃce tej sile pomiarowego przemieszczenie plamki lasera na 

fotodiodzie mikroskopu [V]. Jako, Ũe kalibracja wykonywana jest bezpoŜrednio w AFM, to 

uwzglňdnia ona wszystkie parametry ukğadu pomiarowego: sztywnoŜĺ skrňtnŃ sondy, pozycjň 

lasera na belce, stağŃ fotodiody, geometriň belki i ostrza pomiarowego. Otrzymywana stağa 

przez autor·w pierwotnej publikacji nazywana jest LFCC (z ang. Lateral Force Calibration 

Constant ï stağa kalibracji siğy bocznej) i jest wyraŨona w [N/V]. 

 
Rysunek 34. Siğomierze stosowane do wyznaczania LFCC. 

PodejŜcie to byğo stosowane we wszystkich pomiarach siğy bocznej w niniejszej pracy. 

Jednak ze wzglňdu na szeroki zakres sztywnoŜci badanych sond stosowane byğy dwa r·Ũne 

kalibratory. Jeden bardzo mağy i precyzyjny, drugi wiňkszy. Rysunek 34 przedstawia oba 

urzŃdzenia ï mağy kalibrator jest niebieski, a duŨy kalibrator jest srebrny. UrzŃdzenie 

precyzyjne oparte jest na pojemnoŜciowym, grzebieniowym czujniku siğy wykonanym 

z krzemu metodami znanymi z mikroelektroniki (Femto Tools, Szwajcaria). Maksymalna siğa 

mierzona z jego pomocŃ to 200 mN, a rozdzielczoŜĺ pomiaru to 500 nN. DuŨy kalibrator 

zbudowany na bazie sprňŨyn wykonanych metodŃ osadzania galwanicznego ï podobnie do 

opisanych tutaj sond pomiarowych. Przemieszczenie stolika zawieszonego na sprňŨynach 

mierzone jest za pomocŃ precyzyjnego czujnika pojemnoŜciowego (Micro-Epsilon, Niemcy). 

SztywnoŜĺ jego sprňŨyn wynosi 2950 N/m, a minimalna rozdzielczoŜĺ pomiaru to 15 ÕN. 
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2.6. Dopracowany proces wytwarzania sond 

Wynikiem badaŒ opisanych w poprzednich rozdziağach jest zmodyfikowany proces 

wytwarzania cağkowicie metalowych sond. NajwaŨniejsze procesy decydujŃce o jego 

innowacyjnoŜci pozostağy bez zmian. Rysunek 35 przedstawia w schematyczny spos·b 

szczeg·ğowy przebieg procesu. Ukazuje on pojedynczŃ sondň od boku. Dodatkowo pokazano 

r·wnieŨ znacznik pozycjonujŃcy. Liniami przerywanymi na rysunkach zaznaczone sŃ granice 

pomiňdzy kolejnymi krokami. Proces zostağ podzielony na 13 etap·w opisanych poniŨej. 

 
Rysunek 35. Ostateczny schemat procesu wytwarzania cağkowicie metalowych sond AFM. 

1) Przygotowanie podğoŨa ï szlifowanie i polerowanie 

2) Wytğaczanie ï przygotowanie form na ostrza i znaczniki pozycjonujŃce 

3) Pierwsza fotolitografia ï przygotowanie formy na pierwszŃ warstwň sond 

4) Elektroosadzanie pierwszej warstwy sond ï podstaw i belek wraz z ostrzami 

4a) Polerowanie pierwszej warstwy ï tylko jeŨeli niezbňdne (srebro) 

5) Usuniňcie rezystu  
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6) Druga fotolitografia ï przygotowanie formy na drugŃ warstwň sond 

7) Elektroosadzanie drugiej warstwy sond ï ramki, ğŃcznik·w i podstaw 

8) Trzecia fotolitografia ï przygotowanie formy na trzeciŃ warstwň sond 

9) Elektroosadzanie trzeciej warstwy sondy ï ramki i podstaw 

10) Szlifowanie podstaw ï wyr·wnanie szybko osadzanych podstaw sond 

11) Usuniňcie rezystu 

12) Usuniňcie podğoŨa 

13) Uwolnienie sond z ramki 

2.7. Wytworzone sondy pomiarowe 

W toku prowadzonych badaŒ otrzymano wiele udanych, jak i nieudanych sond 

pomiarowych. Niekt·re z nich zbadano pod kŃtem czňstotliwoŜci rezonansowej, inne pod 

kŃtem wytwarzania ostrzy pomiarowych. PoniŨej przedstawiono wyb·r r·Ũnych sond, kt·re 

majŃ pokazaĺ zakres realizowanych dziağaŒ. Jak i interesujŃce przykğady niepowiŃzane 

bezpoŜrednio z opisanymi wczeŜniej problemami. Zdecydowana wiňkszoŜĺ sond zostağa 

scharakteryzowana jedynie czňŜciowo ze wzglňdu na ograniczenia czasowe. Sondy 

wykorzystane do konkretnych badaŒ przedstawiono w rozdziale 2.7.1.  

Poza wykonaniem ostrzy pomiarowych o mağym promieniu zaokrŃglenia, czyli 

szczeg·lnie interesujŃcych jako zbliŨonych do sond krzemowych, wykonano r·wnieŨ sondy 

o kuliŜcie zakoŒczonym ostrzu. Wykonano je na poczŃtkowym etapie rozwoju metody 

wytwarzania, jako jeden z pierwszych test·w wypeğniania wytğoczonych form. Rysunek 36. 

przedstawia otrzymane ostrza, jedno wykonane kulistym wgğňbnikiem o Ŝrednicy 20 Õm oraz 

jedno wykonane wgğňbnikiem w ksztağcie kuliŜcie zakoŒczonego stoŨka (promieŒ zaokrŃglenia 

3 Õm, producent Synton MDP). Sondy te nie zostağy ostatecznie wykorzystane do badaŒ w tej 

pracy, poniewaŨ skupiono siň na badaniach konkretnych par materiağ·w oraz mikroğoŨyskach. 

Jednak sondy o takich ostrzach moŨna wykorzystaĺ do badaŒ tribologicznych dotyczŃcych 

wpğywu powierzchni kontaktu miňdzy pr·bkŃ i przeciwpr·bkŃ na wsp·ğczynnik tarcia. 

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

CzňŜci rysunku: a) ostrze w formie p·ğkuli o promieniu zaokrŃglenia 10 Õm, b) ostrze w formie stoŨka o kulistym 

zakoŒczeniu o promieniu 1,5 Õm, c) zbliŨenie na koniec ostrza z czňŜci b. 
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Tak jak przedstawiono w rozdziale 2.3.3. zaproponowana metoda pozwala na 

wykonywanie ostrzy o promieniach zaokrŃglenia nawet poniŨej 20 nm. W czasie osadzania 

galwanicznego materiağ cağkowicie wypeğnia formň, nawet w bardzo ostro zakoŒczonych 

zagğňbieniach. Jednak nie zawsze tak jest i kilka sond z kaŨdego podğoŨa moŨe mieĺ 

nieprawidğowo wykonane ostrze. NajczňstszŃ przyczynŃ jest rezyst pozostajŃcy 

w zagğňbieniach po wywoğaniu. PodğoŨa, na kt·rych wykonywane byğy sondy, majŃ doŜĺ duŨŃ 

powierzchniň, przez co usuwanie zbňdnego rezystu moŨe nie przebiegaĺ r·wnomiernie. 

 
Rysunek 37. Nieprawidğowo wykonane ostrza metalowych sond. Zdjňcia z SEM. 

CzňŜci rysunku: a) nieudane ostrze w ksztağcie piramidy, b) nieudane ostrze w ksztağcie wierzchoğka szeŜcianu,  

c) nieudane ostrze w ksztağcie stoŨka. 

Rysunek 38. przedstawia zdjňcia sond pomiarowych z mikroskopu elektronowego, na 

kt·rych obok ostrza pomiarowego widaĺ odbity obraz wypğywek powstağych w czasie 

wytğaczania formy na ostrze. Nie wpğywajŃ one na wğaŜciwoŜci uŨytkowe sondy, a stanowiŃ 

dow·d na dokğadnoŜĺ z jakŃ osadzanie galwaniczne odtwarza topografiň podğoŨa. 

 
Rysunek 38. Widoczne odbicie wypğywek po 

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie belki z SEM, b) zdjňcie ostrza z SEM. 

Wykonano r·wnieŨ seriň niklowych sond o doŜĺ duŨej gruboŜci (okoğo 10 Õm) w celu 

sprawdzenia jakoŜci osadzania takiej grubszej warstwy, a takŨe zgodnoŜci teoretycznych 

parametr·w sond z faktycznie otrzymanymi. Belki tych sond miağy zaprojektowane wymiary 

450 x 75 Õm. Rysunek 39 przedstawia zdjňcia niklowej sondy oraz odpowiedŦ 

czňstotliwoŜciowŃ otrzymanŃ za pomocŃ mikroskopu siğ atomowych. Ta sonda w dalszej 

analizie wynik·w nazywana jest literŃ A.  
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Rysunek 39. Sonda pomiarowa wykonana z niklu ï sonda A. 

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie cağej sondy z mikroskopu optycznego, b) zdjňcie belki sondy z mikroskopu optycznego, 

c) zdjňcie belki sondy z mikroskopu elektronowego, d) wykres odpowiedzi czňstotliwoŜciowej uzyskany 

w mikroskopie siğ atomowych wraz z powiňkszonym obszarem ze znalezionŃ czňstotliwoŜciŃ rezonansowŃ 

Rysunek 40. przedstawia zdjňcia niklowej sondy oraz jej odpowiedŦ czňstotliwoŜciowŃ. 

Sonda w dalszej analizie wynik·w nazywana jest literŃ B. R·Ũnica w kolorze wzglňdem innych 

sond nie byğa widoczna goğym okiem. 

 
Rysunek 40. Sonda pomiarowa wykonana z niklu ï sonda B. 

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie cağej sondy z mikroskopu optycznego, b) zdjňcie belki sondy z mikroskopu optycznego, 

c) zdjňcie belki sondy z mikroskopu elektronowego, d) wykres odpowiedzi czňstotliwoŜciowej uzyskany 

w mikroskopie siğ atomowych wraz z powiňkszonym obszarem ze znalezionŃ czňstotliwoŜciŃ rezonansowŃ 
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Rysunek 41. przedstawia zdjňcia niklowej sondy oraz jej odpowiedŦ czňstotliwoŜciowŃ. Ta 

sonda w dalszej analizie wynik·w nazywana jest literŃ C. 

 
Rysunek 41. Sonda pomiarowa wykonana z niklu ï sonda C. 

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie cağej sondy z mikroskopu optycznego, b) zdjňcie belki sondy z mikroskopu optycznego, 

c) zdjňcie belki sondy z mikroskopu elektronowego, d) wykres odpowiedzi czňstotliwoŜciowej uzyskany 

w mikroskopie siğ atomowych wraz z powiňkszonym obszarem ze znalezionŃ czňstotliwoŜciŃ rezonansowŃ 

Wymiary belek powyŨszych sond zmierzono za pomocŃ mikroskopu optycznego (dğugoŜĺ 

i szerokoŜĺ), a takŨe mikroskopu elektronowego (gruboŜĺ). CzňstotliwoŜĺ rezonansowŃ 

wyznaczono za pomocŃ mikroskopu siğ atomowych. Na podstawie otrzymanych danych 

obliczono sztywnoŜĺ sond wykorzystujŃc metodň geometrycznŃ oraz dynamicznŃ. Tabela 13. 

przedstawia otrzymane wyniki. Zamieszczono w niej r·wnieŨ teoretyczne parametry dla sond 

o idealnych wymiarach 450 x 75 x 10 Õm.  

Tabela 13. Parametry niklowych sond. 

sonda A B C 

dğugoŜĺ [Õm] 443 447 448 

szerokoŜĺ [Õm] 75 71 76 

gruboŜĺ [Õm] 10,9 12,9 11,8 

teoretyczna czňstotliwoŜĺ rezonansowa [kHz] 28,5 28,5 28,5 

czňstotliwoŜĺ rezonansowa [kHz] 34,7 27,7 32,2 

teoretyczna sztywnoŜĺ [N/m] 41,2 41,2 41,2 

sztywnoŜĺ (metoda geometryczna) [N/m] 55,9 85,3 69,4 

sztywnoŜĺ (metoda dynamiczna znana dğugoŜĺ) [N/m] 30,3 15 25,4 

sztywnoŜĺ (metoda dynamiczna znana gruboŜĺ) [N/m] 41,3 35,8 42,2 
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DğugoŜĺ i szerokoŜĺ sond odbiegağy od planowanych wymiar·w w akceptowalnym 

zakresie ï wynika to z dokğadnoŜci uŨywanej naŜwietlarki oraz podatnoŜci rezystu. GruboŜĺ 

otrzymanych sond byğa wyŨsza od oczekiwanej, a r·Ũnice pomiňdzy poszczeg·lnymi sondami 

byğy istotne. świadczy to o nier·wnomiernej szybkoŜci osadzania, co wynika z drobnych r·Ũnic 

w odlegğoŜci od anody i chaotycznej natury roztworu. Otrzymane rezultaty byğy zadowalajŃce 

ï odstňpstwo od oczekiwanych parametr·w byğo mniejsze niŨ deklarowane przez producent·w 

krzemowych sond w ramach jednej partii. 

2.7.1. Pomiary wykonane metalowymi sondami AFM 

Wytworzono jedynie niewielkŃ liczbň faktycznie dziağajŃcych sond pomiarowych. 

WiňkszoŜĺ badaŒ opisanych w poprzednich rozdziağach miağa na celu poprawň jakoŜci 

otrzymywanych sond, a takŨe powtarzalnoŜci cağego procesu. Pojedyncze etapy powtarzane 

byğy wielokrotnie, aŨ do uzyskania zadowalajŃcych rezultat·w. Proces byğ przerywany, gdy nie 

dawağ szans na uzyskanie sond o wysokiej jakoŜci. KoŒcowe jego etapy (osadzanie grubych 

warstw, usuwanie zbňdnego materiağu) to kroki czasochğonne. Wielokrotnie korzystniej byğo 

ich nie wykonywaĺ, aby powt·rzyĺ cağy proces z wiňkszŃ szansŃ na sukces. Po opracowaniu 

procesu przyszedğ czas na wykonanie sond o konkretnych parametrach na potrzeby 

konkretnych badaŒ opisanych w rozdziağach 3. i 4. StŃd wynika stosunkowo niewielka liczba 

sond przedstawionych w tej czňŜci. Jednak nawet te wstňpnie wytworzone sondy wykorzystano 

do pomiar·w tribologicznych ï wykonano badania por·wnawcze pomiňdzy sondami z krzemu 

i z niklu ï wyniki wraz z analizŃ przedstawiono na koŒcu tego rozdziağu. 

Jak wspomniano w rozdziale 2.3.4. udağo siň wytworzyĺ jedynie kilka zğotych sond. 

Rysunek 42. przedstawia jedynŃ sondň ze zğota o wysokiej jakoŜci. Oczekiwane wymiary belki 

pomiarowej wynosiğy 450 x 150 x 5 Õm (dğ x sz x gr). Wymiary wytworzonej belki to  

455 x 154 x 4 Õm (dğ x sz x gr) ï co jest w granicach bğňd·w powodowanych rozdzielczoŜciŃ 

naŜwietlarki oraz rozszerzalnoŜciŃ termicznŃ rezystu i podğoŨa. Niestety podczas osadzania 

drugiej warstwy fotorezyst czňŜciowo odspoiğ siň od podğoŨa, a nikiel osadziğ siň pod nim. 

Widaĺ to jako srebrnŃ obw·dkň wok·ğ zğotej czňŜci. Skr·ciğo to efektywnŃ dğugoŜĺ belki do 

404 Õm. Belka o takich wymiarach powinna charakteryzowaĺ siň czňstotliwoŜciŃ rezonansowŃ 

8 kHz. Jednak czňstotliwoŜĺ znaleziona przez AFM wynosiğa 15,4 kHz. MoŨe to byĺ 

spowodowane obecnoŜciŃ ostrza pomiarowego, kt·re zmienia ksztağt belki. SztywnoŜĺ belki 

wyznaczona za pomocŃ metody geometrycznej to 3,0 N/m, a za pomocŃ metody dynamicznej 

ze znanŃ gruboŜciŃ belki to 7,9 N/m. SondŃ tŃ zobrazowano powierzchniň pr·bki kalibracyjnej 

zar·wno w trybie kontaktowym, jak i w trybie kontaktu przerywanego. Brak byğo istotnych 

r·Ũnic pomiňdzy tymi trybami. W por·wnaniu do tej samej pr·bki zobrazowanej komercyjnŃ 

sondŃ widaĺ r·Ũnicň ï krawňdzie struktury sŃ bardziej rozmyte. Byğo to spodziewane, jako Ũe 

ostrze wykonane byğo uŨywanym wgğňbnikiem typu Vickersa.  
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Rysunek 42. Sonda pomiarowa wykonana ze zğota.  

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie sondy z mikroskopu optycznego, b) i c) wykresy odpowiedzi czňstotliwoŜciowej 

uzyskane w mikroskopie siğ atomowych, d) obraz pr·bki kalibracyjnej uzyskany komercyjnŃ sondŃ krzemowŃ,  

e) obraz pr·bki kalibracyjnej uzyskany sondŃ ze zğota w trybie kontaktu przerywanego, f) obraz pr·bki 

kalibracyjnej uzyskany sondŃ ze zğota w trybie kontaktowym. 

Rysunek 43. przedstawia sondň ze srebra o przeciňtnej jakoŜci ï wciŃŨ z wczesnych etap·w 

badaŒ. Oczekiwane wymiary belki pomiarowej wynosiğy 450 x 150 x 5 Õm (dğ x sz x gr). 

Wymiary wytworzonej belki to 436 x 177 x 5 Õm (dğ x sz x gr) ï co wykracza poza granicň 

spodziewanych bğňd·w. Najprawdopodobniej rezyst mocno odksztağciğ siň podczas produkcji. 

Niestety podczas naŜwietlania drugiej warstwy doszğo do znacznego przesuniňcia siň 

naŜwietlanego obszaru. Widaĺ, Ũe druga osadzona warstwa przesuniňta jest o kilkadziesiŃt 

mikrometr·w w dw·ch kierunkach. Skr·ciğo to efektywnŃ dğugoŜĺ belki do 370 Õm. Belka 

o takich wymiarach powinna charakteryzowaĺ siň czňstotliwoŜciŃ rezonansowŃ 15 kHz. Jednak 

czňstotliwoŜĺ znaleziona przez AFM wynosiğa 26,1 kHz. MoŨe to byĺ spowodowane 

obecnoŜciŃ ostrza pomiarowego, kt·re zmienia ksztağt belki. Widaĺ r·wnieŨ, Ũe sama belka jest 

niejednorodna. SztywnoŜĺ belki wyznaczona za pomocŃ metody geometrycznej to 9,1 N/m, 

a za pomocŃ metody dynamicznej ze znanŃ gruboŜciŃ belki to 17,9 N/m. SondŃ tŃ zobrazowano 

powierzchniň pr·bki kalibracyjnej zar·wno w trybie kontaktowym, jak i kontaktu 

przerywanego. Obraz uzyskany w kontakcie jest bardzo niskiej jakoŜci. WyglŃda jak zdjňcie 
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wielokrotnie naŜwietlone na jednej kliszy. Bez uprzedniej wiedzy o ksztağcie pr·bki nie dağoby 

siň okreŜliĺ jej ksztağtu na podstawie uzyskanego obrazu. Obraz uzyskany w kontakcie 

przerywanym jest duŨo lepszej, lecz wciŃŨ niskiej jakoŜci. WyraŦnie widoczny jest ksztağt 

pr·bki, jednak zamiast pojedynczego stopnia widoczny jest podw·jny stopieŒ. Otrzymane 

rezultaty wynikajŃ najprawdopodobniej z nieodpowiedniego ksztağtu ostrza pomiarowego. 

Zostağo ono wykonane uŨywanym wgğňbnikiem typu Vickersa. Byğa to jedna z przyczyn 

zaniechania jego dalszego stosowania i wykonania wğasnego urzŃdzenia do wykonywania 

odcisk·w pozwalajŃcego na stosowanie innych wgğňbnik·w. 

 
Rysunek 43. Sonda pomiarowa wykonana ze srebra.  

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie sondy z mikroskopu optycznego, b) i c) wykresy odpowiedzi czňstotliwoŜciowej 

uzyskane w mikroskopie siğ atomowych, d) obraz pr·bki kalibracyjnej uzyskany komercyjnŃ sondŃ krzemowŃ,  

e) obraz pr·bki kalibracyjnej uzyskany sondŃ ze srebra w trybie kontaktu przerywanego, f) obraz pr·bki 

kalibracyjnej uzyskany sondŃ ze srebra w trybie kontaktowym. 

Rysunek 44. przedstawia jednŃ z najstarszych sond wykonanych z niklu. Oczekiwane 

wymiary belki pomiarowej wynosiğy 600 x 80 x 5 Õm (dğ x sz x gr). Wymiary wytworzonej 

belki to 600 x 84 x 5 Õm ï co jest w granicach bğňd·w powodowanych rozdzielczoŜciŃ 

naŜwietlarki oraz rozszerzalnoŜciŃ termicznŃ rezystu i podğoŨa. Niestety podczas usuwania 

zbňdnego materiağu w cienkiej warstwie niklu pojawiğy siň otwory. Belka o takich wymiarach 
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gabarytowych powinna charakteryzowaĺ siň czňstotliwoŜciŃ rezonansowŃ 12 kHz. Jednak 

czňstotliwoŜĺ znaleziona przez AFM wynosiğa 24 kHz. Dodatkowo pierwsza czňstotliwoŜĺ 

rezonansowa nie dağa najmocniejszego sygnağu. Najprawdopodobniej spowodowane jest to 

obecnoŜciŃ otwor·w w belce, kt·re wpğynňğy na jej zachowanie. Sonda taka nie powinna byĺ 

wykorzystywana do pomiar·w w kontakcie przerywanym. SondŃ tŃ zobrazowano 

powierzchniň pr·bki kalibracyjnej w trybie kontaktowym. W por·wnaniu do tej samej pr·bki 

zobrazowanej komercyjnŃ sondŃ widaĺ r·Ũnicň ï krawňdzie struktury sŃ bardziej rozmyte. Byğo 

to spodziewane, jako Ũe ostrze wykonane byğo uŨywanym wgğňbnikiem typu Vickersa. 

 
Rysunek 44. Sonda pomiarowa wykonana z niklu. 

CzňŜci rysunku: a) zdjňcie sondy z mikroskopu optycznego, b) i c) wykresy odpowiedzi czňstotliwoŜciowej 

uzyskane w mikroskopie siğ atomowych, d) obraz pr·bki kalibracyjnej uzyskany komercyjnŃ sondŃ krzemowŃ,  

e) obraz pr·bki kalibracyjnej uzyskany sondŃ z niklu w trybie kontaktowym w czasie pomiaru tarcia. 

Dodatkowo wykonano r·wnieŨ pomiary tarcia zar·wno sondŃ krzemowŃ, jak i niklowŃ. 

Sondň niklowŃ skalibrowano przy pomocy indentera. Byğy to jedynie wstňpne pomiary, aby 

sprawdziĺ og·lne dziağanie sond. Niestety ze wzglňdu na doŜĺ wysokŃ sztywnoŜĺ sondy 

niklowej (2 N/m), w por·wnaniu do sondy krzemowej (0,18 N/m). Nie udağo siň uŨyĺ takiej 

samej siğy normalnej dla obu sond. Tabela 14 przedstawia otrzymane wsp·ğczynniki tarcia. 
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Tabela 14. Wyniki badania wsp·ğczynnika tarcia pierwszŃ sondŃ z niklu. 

 
komercyjna sonda 

CSC17 
wğasna sonda z niklu 

siğa normalna 

       [nN] 

materiağ pr·bki 

14 50 371 1300 

miedŦ 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 tarcia przygotowano parň sond krzemowej 

i niklowej o por·wnywalnych parametrach tak, aby moŨliwe byğo zadanie takiej samej siğy 

normalnej. JednoczeŜnie por·wnane zostanŃ praktyczne aspekty obu sond. Jako sondň 

krzemowŃ wybrano NCL (NanoWorld, Szwajcaria), kt·ra dedykowana jest do pomiaru 

w kontakcie przerywanym. Dziňki jej wyŨszej sztywnoŜci ğatwiej byğo wyprodukowaĺ 

dopasowanŃ sondň niklowŃ. Deklarowana przez producenta sztywnoŜĺ to 48 N/m, a zmierzona 

przed pomiarami wyniosğa 46 N/m. Jako sondň niklowŃ wykorzystano sondň o sztywnoŜci 

20,88 N/m, kt·rej kalibracja zostağa szczeg·ğowo opisana w rozdziale 2.5.  

Pod wzglňdem uŨytkowym nie stwierdzono szczeg·lnych r·Ũnic pomiňdzy sondami. Na 

sondzie metalowej dziňki wiňkszym rozmiarom belki ğatwiej byğo ustawiĺ promieŒ lasera. 

Jednak moc otrzymywanego sygnağu na fotodiodzie nie byğa jednolita na jej cağej powierzchni. 

Zmieniağa siň w zakresie 10-19%. Minimum sygnağu potrzebne do dziağania mikroskopu to 

okoğo 8%. Po ustawieniu plamki w 1/3 dğugoŜci liczŃc od podstawy otrzymano moc sygnağu 

14,9%. Rysunek 45 przedstawia to ustawienie plamki lasera. Tymczasem dla sondy krzemowej 

byğo to 20%. Og·lnie dla sond krzemowych ta wartoŜĺ mieŜci siň w zakresie 15% (dla bardzo 

mağych belek) do 35% (dla belek pokrytych cienkŃ warstwŃ metalu).  

 
Rysunek 45. Sonda z niklu nad pr·bkŃ kalibracyjnŃ. 

CzňŜci rysunku: a) obraz z kamery wbudowanej w AFM, b) wartoŜĺ sygnağu z fotodiody, c) przykğadowa pňtla 

tarcia otrzymana tŃ sondŃ. 
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Poza wyznaczeniem sztywnoŜci samej sondy do pomiaru tarcia niezbňdne jest 

skalibrowanie cağego ukğadu pomiarowego, a takŨe sztywnoŜci skrňtnej sondy. Wykorzystano 

procedury opisane w rozdziale 2.5. dla obu sond. Przy pomiarach z sondŃ niklowŃ Ăsensitivityò 

wynosiğo 720 nm/V, a LFCC 0,887 mN/V. Dla sondy krzemowej parametry te wyniosğy 

odpowiednio 369 nm/V i 0,061 mN/V. Nastňpnie przeprowadzono pomiary na trzech pr·bkach 

ï krzemie, miedzi i niklu. Dodatkowo korzystajŃc z sondy krzemowej zmierzono chropowatoŜĺ 

powierzchni pr·bek. Zmierzono parametr Ra na profilu o dğugoŜci 20 Õm. Badania 

przeprowadzono skanujŃc obszar 20 Õm na 1 Õm z prňdkoŜciŃ ruchu 20 Õm/s. Zastosowano 

trzy wartoŜci siğy normalnej 10, 20, i 50 ÕN, a kaŨdy pomiar powt·rzono trzykrotnie.  

Tabela 15 prezentuje wszystkie wyniki tych badaŒ. 

Tabela 15. Wyniki badania wsp·ğczynnika tarcia drugŃ sondŃ z niklu. 

 
pr·bka Si Cu Ni 

 

chropowatoŜĺ 

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

materiağ sondy 
obciŃŨenie  

normalne [ÕN] 
wsp·ğczynnik tarcia 

Ni 10 0,215 Ñ 0,021 0,293 Ñ 0,024 0,287 Ñ 0,024 

Si 10 0,124 Ñ 0,008 0,152 Ñ 0,026 0,176 Ñ 0,040 
     

Ni 20 0,152 Ñ 0,012 0,241 Ñ 0,014 0,235 Ñ 0,014 

Si 20 0,133 Ñ 0,008 0,125 Ñ 0,021 0,129 Ñ 0,011 
     

Ni 50 0,127 Ñ 0,014 0,219 Ñ 0,012 0,230 Ñ 0,013 

Si 50 0,193 Ñ 0,011 0,814 Ñ 0,076 0,217 Ñ 0,054 

 

PowyŨsze badania tarcia przeprowadzono gğ·wnie w celu sprawdzenia dziağania sond 

metalowych. NaleŨy traktowaĺ je jako badania wstňpne, wskazujŃce moŨliwy kierunek 

rozwoju. Przed ich przeprowadzeniem nie postawiono Ũadnej tezy badawczej, ani nie 

przygotowano konkretnego planu badaŒ. Mimo tego otrzymane wyniki pozwalajŃ na kr·tkŃ 

analizň. ZaczŃĺ naleŨy od wskazania r·Ũnic pomiňdzy pr·bkami i sondami. Jako pr·bki 

wykorzystano monokrystaliczny wafel krzemowy, wypolerowanŃ miedzianŃ pğytkň oraz 

nanokrystaliczny nikiel osadzony na miedzianym podğoŨu. Niestety wszystkie pr·bki 

charakteryzujŃ siň innŃ chropowatoŜciŃ. Podobnie obie sondy znacznie r·Ũniğy siň ksztağtem 

ostrza pomiarowego. Producent deklaruje, Ũe sonda NCL posiada promieŒ zaokrŃglenia poniŨej 

8 nm, natomiast metalowa sonda wykorzystana do pomiar·w miağa promieŒ zaokrŃglenia 

wynoszŃcy okoğo 100 nm. Pozostağe parametry w czasie badaŒ byğy takie same pomiňdzy 

sondami i pomiarami. 

ZauwaŨyĺ moŨna, Ũe dla obciŃŨeŒ 10 ÕN oraz 20 ÕN sonda krzemowa dla kaŨdego podğoŨa 

charakteryzowağa siň znacznie niŨszym wsp·ğczynnikiem tarcia niŨ dla obciŃŨenia 50 ÕN. Dla 
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sondy z niklu zaobserwowano odwrotnŃ zaleŨnoŜĺ ï wsp·ğczynniki tarcia przy obciŃŨeniu 

50 ÕN byğy niŨsze. Szczeg·lnie interesujŃce jest por·wnanie rezultat·w dla par o takich samych 

materiağach ï czyli sonda z niklu na krzemowym podğoŨu oraz sonda z krzemu na niklowym 

podğoŨu. Dla obciŃŨeŒ 10-20 ÕN niŨszy wsp·ğczynnik otrzymano dla pary z krzemowŃ sondŃ, 

a dla obciŃŨenia 50 ÕN dla pary z krzemowym podğoŨem. Na podstawie otrzymanych wynik·w 

moŨna wyciŃgnŃĺ wstňpny wniosek, Ũe znaczny wpğyw na wsp·ğczynnik tarcia ma 

powierzchnia kontaktu, kt·ra r·Ũniğa siň w wyniku r·Ũnego promienia zaokrŃglenia sond.  

PowyŨsze wstňpne badania moŨna w przyszğoŜci kontynuowaĺ w celu okreŜlenia wpğywu 

poszczeg·lnych parametr·w pary trŃcej na wsp·ğczynnik tarcia. W szczeg·lnoŜci: 

¶ obciŃŨenia, poprzez wykonanie metalowych sond o szerokim zakresie sztywnoŜci, 

¶ powierzchni kontaktu, poprzez wykonanie metalowych sond o zr·Ũnicowanym 

promieniu zaokrŃglenia ostrza dziňki wykorzystaniu r·Ũnych wgğňbnik·w, 

¶ chropowatoŜci, poprzez wykonanie podğoŨy o r·Ũnej chropowatoŜci, 

¶ materiağ·w pr·bek i sond, poprzez wykonanie ich z materiağ·w innych niŨ nikiel 

i krzem.  
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3.  Pomiary tarcia ultra twardych materiağ·w 

Jako jedno z potencjalnych zastosowaŒ opisywanych sond wskazywane byğy pomiary 

z duŨym obciŃŨeniem. Do takich teŨ pomiar·w sondy zostağy praktycznie wykorzystane.  

Zagadnienia tribologiczne sŃ interesujŃce z punktu widzenia badaŒ podstawowych. 

R·wnie kluczowe sŃ w rzeczywistych urzŃdzeniach, czyli tam gdzie majŃ bezpoŜredni wpğyw 

na trwağoŜĺ i zuŨycie energii przez maszyny. Dob·r odpowiedniej pary trŃcej jest jednym 

z trudniejszych zadaŒ przy projektowaniu ğoŨysk. Szczeg·lnie gdy samo ğoŨysko i urzŃdzenie, 

w kt·rym ma zostaĺ zastosowane jest niestandardowe. Takim niestandardowym rozwiŃzaniem 

jest ğoŨysko kulkowe do mikromanipulatora projektowanego w ramach projektu UWIPOM2, 

kt·re posiadaĺ ma Ŝrednicň poniŨej 1 mm i elementy toczne o Ŝrednicy poniŨej 100 Õm. Bardzo 

mağe rozmiary wymuszajŃ zastosowanie odmiennych niŨ w przy tradycyjnych ğoŨyskach 

proces·w w produkcji. W konsekwencji r·wnieŨ zastosowane materiağy sŃ inne niŨ 

w typowych ğoŨyskach. W szczeg·lnoŜci wyb·r kulek o tak mağej Ŝrednicy jest ograniczony do 

oferty kilku producent·w i kilkunastu materiağ·w. WysokŃ jakoŜĺ oferuje gğ·wnie szkğo 

i ceramika. Kulki metalowe w tej skali czňsto majŃ gorszŃ sferycznoŜĺ i nieregularny ksztağt. 

Dob·r materiağ·w dla tak nietypowego rozwiŃzania dobrze jest przeprowadziĺ na 

podstawie badaŒ wykonanych z parametrami jak najbardziej zbliŨonymi do parametr·w pracy 

ğoŨyska. W tym wypadku byğoby to obciŃŨenie normalne przeliczone na jednŃ kulkň okoğo 

10 ÕN (wariant optymistyczny) lub 1 mN (wariant pesymistyczny). PrňdkoŜĺ ruchu kulek 

20 Õm/s. Parametry te idealnie pasujŃ do moŨliwoŜci mikroskopii siğ atomowych. OsiŃgniňcie 

takich samych parametr·w innymi urzŃdzeniami byğoby trudne, w szczeg·lnoŜci uŨycie jako 

przeciwpr·bki kulki o Ŝrednicy poniŨej 100 Õm.  

WstňpnŃ kwalifikacjň i dob·r materiağ·w zrealizowano wiňc przeprowadzajŃc badania 

z wykorzystaniem AFM. Jako przeciwpr·bki przygotowane zostağy sondy z kulkami 

przyklejonymi jako ostrza pomiarowe. Jako badane materiağy wybrane zostağy super-twarde 

warstwy, kt·re zapewniĺ majŃ duŨŃ trwağoŜĺ rozwiŃzania. Zaznaczyĺ naleŨy, Ũe w tej wstňpnej 

kwalifikacji dokonane zostağy pomiary tarcia Ŝlizgowego, a nie tocznego tak jak miağoby to 

miejsce w docelowym ğoŨysku kulkowym. Badania te zostağy przeprowadzone we wsp·ğpracy 

z PolitechnikŃ KoszaliŒskŃ, kt·ra przekazağa czňŜĺ pr·bek. 

3.1. Metodologia badaŒ 

Zaplanowano seriň badaŒ tribologicznych z wykorzystaniem mikroskopu siğ atomowych. 

Jako pr·bki wykorzystano super twarde materiağy w formie cienkich warstw. Jako 

przeciwpr·bki przygotowano kulki o Ŝrednicy 50 Õm z r·Ũnorodnych materiağ·w, kt·re 

przyklejono do sond AFM jako Ăostrzaò pomiarowe. Mikroskopem uŨywanym w badaniach 

byğ FlexAFM firmy Nanosurf (Szwajcaria). Obserwacje mikroskopem optycznym wykonano 

urzŃdzeniem DSX500 firmy Olympus (Japonia). Pomiary wykonano r·wnieŨ skaningowym 

mikroskopem elektronowym (z ang. scanning electron microscope ï SEM) Crossbeam 350 
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firmy Zeiss (Niemcy) wyposaŨonym dodatkowo w dziağo skupionej wiŃzki jon·w (z ang. 

focused ion beam ï FIB) oraz detektor EDX (z ang. Energy-dispersive X-ray spectroscopy ï 

spektroskopia rentgenowska z dyspersjŃ energii). Wstňpna analiza danych przeprowadzana 

byğa z wykorzystaniem oprogramowania doğŃczonego do urzŃdzeŒ pomiarowych. Do dalszej 

analiza oraz wizualizacji danych z AFM wykorzystano program otwartoŦr·dğowy Gwyddion 

[82] oraz program samodzielnie stworzony w Ŝrodowisku MATLAB (MathWorks).  

3.2. Przygotowanie pr·bek 

Badania zaplanowano po konsultacjach z ekspertami w dziedzinie wytwarzania cienkich 

warstw z super twardych materiağ·w. Ostatecznie jako pr·bki wybrano dwa zestawy 

materiağ·w. Pierwszy to materiağy wytwarzane innowacyjnymi metodami w IPPT PAN: wňglik 

tytanu (TiC), borek wolframu (WB), borek wolframu tytanu (TiWB). SŃ to materiağy 

charakteryzujŃce siň bardzo wysokŃ twardoŜciŃ oraz moduğem Younga. JednoczeŜnie dziňki 

innowacyjnym metodom wytwarzania moŨliwe jest uzyskanie warstw o bardzo niskiej 

chropowatoŜci ï parametr Ra poniŨej 6 nm. Drugi zestaw to warstwy wykonane z wňglika 

cyrkonu (ZrC) o r·Ũnej zawartoŜci wňgla. Dziňki temu miağy zr·ŨnicowanŃ mikrostrukturň. 

3.2.1. Wňglik cyrkonu 

Na Politechnice KoszaliŒskiej wykonane zostağy pr·bki w formie warstw z wňglika 

cyrkonu (ZrC) w procesie fizycznego osadzania z fazy gazowej (PVD). Podobne warstwy byğy 

przedmiotem badaŒ na Politechnice KoszaliŒskiej juŨ wczeŜniej [83ï85], jednak na potrzeby 

badaŒ opisanych poniŨej zostağy przygotowane cağkowicie nowe pr·bki. Wykorzystana zostağa 

technika reaktywnego napylania magnetronowego w zmiennym polu (z ang. pulsed, reactive 

magnetron sputtering), z katodŃ wykonanŃ z czystego cyrkonu w osnowie gazowej z acetylenu 

i argonu. PodğoŨem, na kt·rym wytwarzano pr·bki byğy krŃŨki z polerowanej stali nierdzewnej. 

Jednym z etap·w przygotowania podğoŨa byğo r·wnieŨ napylenie warstwy czystego cyrkonu 

(Zr) o gruboŜci 0,2 Õm, kt·ry poprawia przyczepnoŜĺ docelowej warstwy do stali. Napylanie 

warstwy ZrC przebiegağo z nastňpujŃcymi stağymi parametrami: moc promieniowania 500 W, 

czňstotliwoŜĺ promieniowania 1 kHz z modulowanym sygnağem 100 kHz, napiňcie polaryzacji 

podğoŨa -10 V, odlegğoŜĺ elektrod 90 mm, temperatura podğoŨa 400ÁC. Zmienne byğy dwa 

parametry. Czas osadzania 17 lub 30 minut, co wpğywağo na zmianň gruboŜci i chropowatoŜci 

warstwy. Przepğyw acetylenu w komorze ï 2,5, 3,5, 6,5 sccm (z ang. standard cubic centimeters 

per minute ï standardowy centymetr szeŜcienny na minutň), co wpğywağo na skğad chemiczny 

osadzonej warstwy. 

Pr·bki te zostağy teŨ czňŜciowo scharakteryzowane na Politechnice KoszaliŒskiej. 

Zmierzona zostağa ich twardoŜĺ i moduğ Younga poprzez indentacjň, skğad chemiczny technikŃ 

WDS (z ang. Wavelength-dispersive X-ray Spectroscopy), struktura krystalograficzna poprzez 

GIXRD (z ang. Grazing Incidence X-ray Diffraction). Tabela 16 przedstawia wyniki pomiar·w 

otrzymane z Politechniki KoszaliŒskiej. 
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Tabela 16. Parametry pr·bek ZrC zmierzone na Politechnice KoszaliŒskiej. 

Nazwa 

pr·bki 

Przepğyw 

acetylenu 

[sccm] 

Czas 

osadzania 

[min] 

TwardoŜĺ 

[GPa] 

Moduğ 

Younga 

[GPa] 

ZawartoŜĺ 

wňgla  

[% atomowo] 

Rozmiar 

krystalit·w 

[nm] 

L25 2,5 30 12 150 40 18,4 Ñ 1,7 

S25 2,5 17 12 150 40 18,4 Ñ 1,7 

L35 3,5 30 28 320 52 14,9 Ñ 1,1 

S35 3,5 17 28 320 52 14,9 Ñ 1,1 

L65 6,5 30 21 190 74 3,0 Ñ 0,3 

S65 6,5 17 21 190 74 3,0 Ñ 0,3 

 

Wyniki pomiar·w przeprowadzonych przez wytw·rc·w pr·bek pokazağy kilka istotnych 

r·Ũnic miňdzy poszczeg·lnymi pr·bkami. Z punktu widzenia wğaŜciwoŜci tribologicznych 

najciekawsze sŃ wartoŜci twardoŜci oraz moduğu Younga. Parametry te bezpoŜrednio wpğywajŃ 

na wğaŜciwoŜci tribologiczne. Wzrost ich wartoŜci w og·lnym przypadku prowadzi do 

zmniejszenia wsp·ğczynnika tarcia [86,87]. Dodatkowo naleŨy zwr·ciĺ uwagň na zawartoŜĺ 

wňgla w warstwie oraz rozmiar krystalit·w. DuŨy udziağ tego pierwiastka w pr·bkach 2.1 i 2.1b 

w poğŃczeniu z bardzo mağym rozmiarem krystalit·w pozwala domniemywaĺ, Ũe warstwa ta 

jest zbliŨona swojŃ strukturŃ i wğaŜciwoŜciami do amorficznej warstwy diamentopodobnej 

(diamond-like carbon - DLC) 

Pr·bki te zostağy poddane dalszej analizie juŨ w IPPT PAN. Zmierzona zostağa ich gruboŜĺ 

na podstawie analizy skğadu chemicznego przekroju pr·bki. Pr·bki zostağy naciňte skupionŃ 

wiŃzkŃ jon·w, tak aby widoczny byğ przekr·j przez ich gruboŜĺ. Nastňpnie wykonano liniowy 

pomiar EDX, dziňki czemu precyzyjnie moŨna byğo okreŜliĺ skğad chemiczny w przekroju, co 

z kolei pozwoliğo znaleŦĺ granicň miňdzy stalowym podğoŨem, a warstwŃ zawierajŃcŃ cyrkon. 

Granica ta nie byğa widoczna w czasie zwykğej obserwacji SEM. Rysunek 46. przedstawia 

wykres uzyskany w ten spos·b dla pr·bki L25. Punkt przeciňcia linii oznaczajŃcych zawartoŜĺ 

cyrkonu i Ũelaza wyznacza granicň pomiňdzy nağoŨonŃ warstwŃ a podğoŨem. Wyznaczona 

w ten spos·b gruboŜĺ to suma gruboŜci warstwy ZrC oraz czystego cyrkonu nağoŨonego w celu 

wzmocnienia przyczepnoŜci docelowej warstwy. Ta warstwa poŜrednia posiada powtarzalnŃ 

gruboŜĺ 0,2 Õm. 
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Rysunek 46. Przykğadowy wykres z pomiaru gruboŜci warstwy. 

ChropowatoŜĺ warstw zostağa zmierzona w przy uŨyciu AFM. Zobrazowano topografiň 

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

(MikroMasch, Buğgaria) na obszarze 20x2 Õm z rozdzielczoŜciŃ 2000x20 pikseli. Nastňpnie 

w oprogramowaniu Gwyddion wyznaczono parametr Ra, wykorzystujŃc domyŜlne parametry 

(brak wygğadzania). Tabela 17. zawiera wartoŜci parametr·w zmierzonych w IPPT. 

Tabela 17. Parametry pr·bek ZrC zmierzone w IPPT PAN. 

Nazwa 

pr·bki 

GruboŜĺ warstwy 

zawierajŃcej Zr [Õm] 

GruboŜĺ warstwy 

ZrC [Õm] 

ChropowatoŜĺ 

Ra [nm] 

L25 3,5 Ñ 0,2 3,3 Ñ 0,2 9,7 Ñ 0,6 

S25 1,5 Ñ 0,2 1,3 Ñ 0,2 4,6 Ñ 0,3 

L35 5,0 Ñ 0,2 4,8 Ñ 0,2 20,6 Ñ 0,8 

S35 1,5 Ñ 0,2 1,3 Ñ 0,2 5,7 Ñ 0,4 

L65 5,0 Ñ 0,2 4,8 Ñ 0,2 17,5 Ñ 0,8 

S65 2,7 Ñ 0,2 2,5 Ñ 0,2 6,0 Ñ 0,3 

 

Zar·wno gruboŜĺ warstwy, jak i jej chropowatoŜĺ zmienia siň wraz z czasem osadzania, 

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

Druga zbadana seria pr·bek wyprodukowana zostağa w IPPT PAN i w jej skğad wchodziğy 

3 r·Ũne materiağy. Pierwszym byğ znany z literatury [88] wňglik tytanu (TiC), drugim borek 

wolframu (WB), kt·rego spos·b osadzania opracowany zostağ w IPPT PAN [89,90], a trzecim 

borek wolframu tytanu (TiWB) r·wnieŨ opracowany w IPPT PAN [91]. Tarcze wykorzystane 

osadzania powyŨszych warstw zostağy zakupione w firmie Kurt J. Lesker (Niemcy). Pr·bki te 

wytwarzane byğy metodŃ napylania magnetronowego w zmiennym polu o wysokiej 

czňstotliwoŜci. Tabela 18. zawiera wszystkie parametry wytwarzania. Liczby w indeksach 

dolnych w nazwach bork·w oznaczajŃ wzglňdnŃ zawartoŜĺ danego pierwiastka (molowo) 

w strukturze tarczy uŨytej do wytwarzania. 

Tabela 18. Parametry wytwarzania supertwardych warstw. 

materiağ TiC Ti0,16W0,84B4,5 WB2,5 

moc magnetronu 60 W, RF 50 W, RF 50 W, RF 

czas 45 min 45 min 45 min 

ciŜnienie  0,4 Pa 0,9Pa 0,9 Pa 

przepğyw argonu 19 ml/min 19 ml/min 19 ml/min 

podğoŨe SW7M SW7M SW7M 

temperatura podğoŨa 25ÁC 520ÁC 520ÁC 

odlegğoŜĺ tarcza-podğoŨe 50 mm 50 mm 50 mm 

 

Po wytwarzaniu pr·bki zostağy przebadane pod kŃtem wğaŜciwoŜci mechanicznych. 

GruboŜĺ warstwy oraz chropowatoŜĺ zostağy zmierzone takimi samymi metodami jak opisane 

w podrozdziale 3.2.1. TwardoŜĺ oraz moduğ Younga zmierzono za pomocŃ 

nanotwardoŜciomierza oprzyrzŃdowanego firmy CSM Instruments (obecnie Anton Paar, 

Szwajcaria). Parametry te zostağy wyznaczone metodŃ Olivera-Pharra [92], kt·ra pozwala na 

wyznaczenie rzeczonych parametr·w tylko na podstawie przebiegu krzywej siğa-

przemieszczenie, bez koniecznoŜci dokğadnego pomiaru odcisku po indentacji. Tabela 19. 

przedstawia wyniki tych pomiar·w. 

Tabela 19. Parametry pr·bek supertwardych materiağ·w zmierzone w IPPT PAN. 

Materiağ GruboŜĺ 

warstwy [Õm] 

ChropowatoŜĺ 

Ra [nm] 

TwardoŜĺ 

[GPa] 

Moduğ 

Younga [GPa] 

TiC 0,7 2,2 11,0 187 

Ti0,16W0,84B4,5 0,4 5,6 18,1 217 

WB2,5 0,4 2,2 23,4 263 
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GruboŜĺ warstw w tym przypadku byğa duŨo niŨsza niŨ pr·bek ZrC pomimo dğuŨszego 

czasu osadzania. Wynika to wyğŃcznie z zastosowania innego ukğadu do nakğadania warstw, 

w szczeg·lnoŜci z mniejszej mocy napylania. GruboŜĺ tych warstw wciŃŨ jest wystarczajŃca do 

wykonania pomiar·w tarcia. ChropowatoŜĺ niŨsza niŨ w przypadku warstw cyrkonowych moŨe 

wiŃzaĺ siň z niŨszŃ gruboŜciŃ warstw. WciŃŨ jest to wartoŜĺ w tym samym rzňdzie wielkoŜci 

co dla cieŒszych warstw cyrkonowych. Pozostağe parametry sŃ bardzo zbliŨone do tych 

w pr·bkach ZrC. TwardoŜĺ zawiera siň w przedziale 11-24 GPa, a moduğ sprňŨystoŜci 

w przedziale 180-270 GPa, w przypadku ZrC byğo to odpowiednio 12-28 GPa i 150-320 GPa. 

Pozwala to sŃdziĺ, Ũe ewentualne r·Ũnice w wartoŜciach wsp·ğczynnika tarcia bňdŃ wynikağy 

z innych wğaŜciwoŜci materiağ·w. 

3.3. Przygotowanie sond 

Sondy do pomiar·w tarcia wykonane zostağy na bazie sond metalowych, kt·re zostağy 

dokğadnie opisane w rozdziale 2. Sondy te doskonale nadajŃ siň do ich dalszego 

modyfikowania, poniewaŨ charakteryzujŃ siň duŨŃ wytrzymağoŜciŃ i rozmiarami. Belki 

por·wnywalnych, klasycznych sond z krzemu byğyby wielokrotnie mniejsze i jednoczeŜnie 

kruche. Sondy metalowe pozwalajŃ na szybsze przemieszczanie i pozostawiajŃ wiňkszy 

margines bezpieczeŒstwa ï uderzenie w podğoŨe najczňŜciej zakoŒczy siň sprňŨystym lub 

plastycznym ugiňciem belki, a nie jej zğamaniem. Dziňki temu cağa procedura moŨe zostaĺ 

wykonana przy wykorzystaniu mikroskopu siğ atomowych bez Ũadnych dodatkowych 

manipulator·w, jak ma to czňsto miejsce w przypadku sond krzemowych [93].  

Kulki do zastosowania jako koŒc·wka pomiarowa zakupiono w firmie Cospheric LLC 

(Stany Zjednoczone). Wybrano nastňpujŃce materiağy: szkğo sodowe (soda lime glass), szkğo 

borokrzemowe (borosilicate glass), tytanian baru (barium titanite), tytan (titanium), cyrkonia 

(dwutlenek cyrkonu stabiliowany tlenkiem itru - yttrium stabilized zirconia). Materiağy te 

reprezentujŃ r·Ũne kategorie materiağ·w, w kolejnoŜci: szkğo, szkğo, ceramika, metal, ceramika. 

Jako klej wykorzystana zostağa dwuskğadnikowa epoksydowa Ũywica chemoutwardzalna 

o kr·tkim czasie wiŃzania (Poxipol). Wykonano dwie serie metalowych sond znacznie 

r·ŨniŃcych siň sztywnoŜciŃ. Pierwsza seria miağa zaprojektowane belki pomiarowe 

o wymiarach 450x140x4 Õm (dğugoŜĺ x szerokoŜĺ x gruboŜĺ), kt·re teoretycznie powinny 

przeğoŨyĺ siň na sztywnoŜĺ okoğo 5 N/m. Druga seria miağa byĺ duŨo sztywniejsza, 

o zaprojektowanych wymiarach 450x140x30 Õm, kt·re powinny przeğoŨyĺ siň na sztywnoŜĺ 

okoğo 2000 N/m. Do obu serii sond przyklejono taki sam zestaw kulek. Kalibracja sztywnoŜci 

normalnej, jak i skrňtnej sond zostağa przeprowadzona juŨ po przyklejeniu kulek.  

Procedura przyklejenia kulek do sond przebiegağa w nastňpujŃcy spos·b: 

1) zamocowanie sondy w uchwycie w AFM; 

2) naniesienie niewielkiej liczby kulek na warstwň PDMS o wysokiej adhezji; 

3) nağoŨenie niewielkiej iloŜci kleju obok kulek; 

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

6) obniŨenie sondy i jej zanurzenie w kleju; 

7) podniesienie sondy i przemieszczenie jej nad podğoŨe; 

8) obniŨenie sondy aŨ do kontaktu z podğoŨem w celu usuniňcia nadmiaru kleju z belki; 

9) podniesienie sondy i przemieszczenie jej nad kulkň; 

10) obniŨenie sondy do kontaktu z kulkŃ tak mocno, aby widoczne byğo sprňŨyste 

odksztağcenie sondy; 

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

12) podniesienie sondy wraz z kulkŃ i pozostawienie ich przez nastňpne 10 minut do 

cağkowitego utwardzenia kleju. 

Rysunek 47 w czňŜciach a) i b) zawiera widoki z kamer wbudowanych w AFM, kt·re 

przedstawiajŃ procedurň w czasie kroku 9. Rysunek 47 w czňŜci d) przedstawia schematycznie 

kroki od 5 do 12. Dziňki zastosowaniu sond metalowych o duŨych wymiarach belek 

pomiarowych cağa procedura przebiegağa bez komplikacji. Nawet mocne dociŜniňcie belki do 

kleju lub kulki powodowağo jedynie widoczne odksztağcenie sprňŨyste. DuŨa sztywnoŜĺ sond 

pozwalağa na zanurzenie znacznej czňŜci belki w kleju i bezproblemowe pobranie kropli kleju. 

DuŨa lepkoŜĺ stosowanej Ũywicy sprawiağa, Ũe nie rozpğywağa siň ona po powierzchni belki 

i kulki. Klej pozostawağ w miejscach, na kt·rych zostağ dociŜniňty do belki.  

 
Rysunek 47. Procedura klejenia kulek do sond.  

CzňŜci rysunku: a) i b) widok z kamery w mikroskopie siğ atomowych, c) zdjňcie SEM z sondy otoczonej klejem, 

d) schematyczne przedstawienie procedury. 

CzňŜci a) i b) pochodzŃ z publikacji [75]. 










































































