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KARAKTERIZACIJA MATERIJALA SPM TEHNIKOM | NJENO
UNAPREDENJE PRIMENOM ANALIZE UTICAJA DEFEKATA SONDI

SAZETAK

Jedna od najperspektivnijih tehnika za ispitivanje sastava, strukture i svojstava materijala
je mikroskopija sondama za skeniranje (SPM), odnosno njene komponente mikroskopija
tunelovanjem elektrona (STM) i mikroskopija atomskim silama (AFM). Ovim metodama
se rutinski postize nanometarska i atomska rezolucija. Posebno istaknuta prednost metode
je da ne postoje ograni¢enja u smislu porekla i sastava uzoraka, te je moguce ispitivanje
organskih i neorganskih materijala. Ova tehnika se primenjuje u savremenim
multidisciplinarnim istrazivanjima u oblasti medicine, farmacije, stomatologije, nauke o
materijalima, itd, i to za ispitivanje bioloskih uzoraka, hemijskih jedinjenja,
farmaceutskih proizvoda, veStackih tkiva, materijala za implantologiju, 1 svih ostalih
materijala ¢ija nanotehnoloSka svojstva imaju uticaj na primenu u navedenim nauc¢nim
oblastima. Medutim, snimci dobijeni pomo¢u AFM-a su samo aproksimacije povrsina
uzoraka, jer sonde nemaju ni savr$enu veli¢inu ni geometriju, usled ¢ega dolazi do pojave
artefakata koji se definiSu kao karakteristike koje se pojavljuju na snimku a koje nisu
prisutne na ispitivanom uzorku. Ovi efekti izazvani konvolucijom izmedu sonde i uzorka
mogu do izvesne mere da budu korigovani matematickom manipulacijom topografskim
podacima. Metodologija koja je u ovom radu koris¢ena se zasniva na algebri skupova i
osnovnim alatima matematicke morfologije. IskoriS¢eni su matematicki algoritmi za
“slepu rekonstrukciju” vrhova sondi, a potom je izvrSena dekonvolucija, da bi se otkrili
delovi povrSine uzorka koji u realnosti nisu bili dostupni. Granica realnog vrha sonde se
izraCunava iz slike pomoc¢u morfoloskih ograni¢enja koja su inherentna u procesu
snimanja. Rezultat se dobija u vidu snimka rekonstruisane povrsine uzorka iz dobijenih

snimaka, uz pomo¢ rekonstrukcije vrha sonde kojom je uzorak sniman.
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emulacija
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SPM CHARACTERIZATION OF MATERIALS AND ITS IMPROVEMENT BY
PROBE DEFECTS ANALYSIS

ABSTRACT

One of the most perspective available technique for investigation of the composition,
structure and properties of materials, is scanning probe microscopy (SPM), respectively
its components scanning tunneling microscopy (STM) and atomic force microscopy
(AFM). The advantage of the method is that they have no restrictions related to origin
and composition of the material, and its possibilities to investigate vide variety of
materials. This technique is used in multidisciplinary research in the field of medicine,
pharmacy, dentistry, material science, etc., for study of biological samples, chemical
compounds, pharmaceutical products, artificial tissues, implantology materials, and all
other materials that have nanotechnological impact on application in these scientific
fields. However, images obtained by AFM represent only approximation of the sample
surfaces. This is because the probes have not perfect size and geometry, which leads to
the appearance of artifacts. They are defined as characteristics that appear on the image
and are not present on the sample. These effects caused by convolutions between the
probe and sample can be corrected to a certain extent by mathematical manipulation of
topographic data. The methodology used in this paper is based on algebra of sets, and
basic tools of mathematical morphology. Mathematical algorithms for the "blind
reconstruction™ of the tip were used, and then in order to detect the parts of the sample
surface which is not available in real-time scanning deconvolution was applied. The limit
of the real probe tip is calculated from the image, using the morphological limitations
inherent in the recording process. The result acuired as an image of the reconstructed

surface out of the used images, with the reconstruction of the real tip.
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1. UVOD



1.1. NANOTEHNOLOGIJE

Najstarija sistematska diskusija 0 nanotehnologijama je govor (godisnja konferencija
Americkog drustva fizicara, odrzan na Caltech Univerzitetu, 29.12.1959.) teorijskog
fizicara Ri¢arda Fejnmana (Richard Feynman: 1918-1988) pod nazivom ,,Ima dovoljno
prostora na dnu“ (,,There’s Plenty of Room at the Bottom*) [1]. U njemu ovaj dobitnik
Nobelove nagrade za fiziku 1965. godine tvrdi da se ne ustru¢ava da uzme u obzir pitanje
da li ¢emo u dalekoj buduénosti mo¢i da organizujemo atome na nac¢in na koji zelimo. On
je jasno opisao mogucnost da se manipuliSe pojedinacnim atomima i/ili molekulima.
Predstavljena je ljudska sposobnost da dizajnira skup preciznih alata za izradu i
upravljanje drugim proporcionalno manjim skupom, pomerajuci se po vertikali u dubinu
do najmanjih dimenzija. U narednim decenijama, minijaturizacija senzora i motora
dozivljava se kao dominantni trend u nauci i tehnologiji. Krajem proslog, a narocito
pocetkom ovog veka, ljudsko druStvo je u velikoj meri zahtevalo visoko integrisane
napredne sisteme sacinjene od minijaturnih komponenti kako bi se osigurala udobnost,
sigurnost i visok kvalitet zivota. Sadasnji sistemi su smanjeni do mikronskih i donekle
nanometarskih dimenzija, a budu¢nost obecava smanjenje do veliina atoma i molekula.
Na nanometarskoj skali postoji velika paleta sistemskih performansi, koje su naprednije
od generalizovanih svojstava materijala u mehani¢kim, elektricnim, hemijskim,
toplotnim i optickim domenima [2]; [3]; [4]. Nanotehnologije su postale neophodne u
svakom segmentu naseg drustva, ukljucujuci najSire oblasti industrije, biomedicine, kao

i u svim oblicima proizvodnje, prikupljanja i skladiStenja energije [5]; [6]; [7].

Re¢ ,,nanotehnologija“ prvi je upotrebio japanski nauc¢nik Taniguchi Nori 1974. godine
[8], ali u sasvim uskom kontekstu minijaturnih masina. Futuristicka predvidanja
Feynmanove hipoteze kao drustvene transformacije tehnologije su morala da ¢ekaju Erica
Drexlera koji je 1986. godine objavio knjigu ,,Motori stvaranja: dolazeca era
nanotehnologije* (Engines of Creation: The Coming Era of Nanotechnology). U
Pogovoru izdanja iz 1990. godine on navodi svoju viziju: ,,Mi se kre¢emo prema spajanju,
prema dobu molekularne proizvodnje koja daje temeljnu i jeftinu kontrolu strukture
materije”. Njegova centralna ideja — da se koriste nanomehanizmi za prikupljanje i
proizvodnju na molekularnom nivou bilo koje materije korisne za ljude, tehnicki je

razradena u radu objavljenom 1992. godine pod naslovom ,,Nanosistemi* (Nanosystems)



[9]. U meduvremenu instrumenti i tehnike nanotehnologije priblizile su nas viziji.
Osvajaju se i usavrSavaju tehnologije: mikroskopija atomskih sila (Atomic Force
Microscopy - AFM), tuneluju¢a skeniraju¢a mikroskopija (Scanning Tunnelling
Microscopy - STM), mikroskopija magnetskim silama (Magnetic Force Microscopy -
MFM), napredna spektroskopija i elektrohemija, nanolitografija, molekularne samo-
montazne tehnike, i druge tehnologije koje se koriste u savremenim nanotehnolosSkim
istrazivanjima.

U tre¢em poglavlju svoje knjige Drexler objasnjava pojam ,,nanotehnologija* kao ideju o
nekim vrstama nanomasina koje bi mogle da izgraduju Zeljeni subjekat atom-po-atom
(molekularna proizvodnja). Ovaj pojam je vremenom evoluirao u termin Kkoji se koristi
za bilo koju tehnologiju koja ukljucuje nanoprocese 1 nanoproizvode. On objasnjava da
je hemijska samomontaza osnovni proizvodni proces, i tvrdi: ,,Vreme je da
nanotehnoloska zajednica povrati Feynmanovu viziju u njenoj velikoj i uznemirujucoj
celini“. Na temelju ovog koncepta nastaje jezgro mnogih drustvenih i etickih pitanja.
Nanotehnologija se, dakle, moZe Sire posmatrati kao savremeni rezultat prirodnog
napretka u gotovo svim granama nauke i tehnike, bilo da je re¢ o hemiji, nauci o
materijalima, fizici, biologiji, industrijskim procesima, farmakologiji, genetskom

inZenjeringu, elektronici, neuropsihologiji itd.

Zasto se nanotehnologija smatra najznacajnijom naukom buduénosti? Vlade
najrazvijenijin zemalja sveta i njihove industrije gledaju na nanotehnologije kao
tehnologiju koja daje ogromne privredne mogucnosti optimizacijom zivotnog ciklusa
materijala 1 proizvoda, ¢ime se povecava produktivnost, smanjuje uticaj industrije na
prirodnu okolinu i povecava se privredni rast. Nanotehnologija obefava mnoge
uzbudljive moguénosti za dramati¢no poboljSanje zdravstvene zastite 1 kvaliteta Zivota.
Sposobnost nau¢nika je da vizuelizuju i kontroliSu ponaSanja materijala i na nanonivoima
pruzajuci alate za razvoj novih proizvoda. Na nanonivoima, materijali sadrze nova i
neoCekivana svojstva koja u osnovi sadrze prave osobine za stvaranje pametnih
materijala, Cija upotreba rezultuje proizvodima sa potpuno novim funkcijama. Ovi
proizvodi bi trebali da koriste manje resursa i energije za intenzivniju proizvodnju. Kroz
tehnologije se ostvaruje vizija da ¢e proizvodnja postati Cistija, a nanotehnoloski
proizvodi ¢e biti jeftiniji 1 imati ve¢u funkcionalnost. Postoji nekoliko podrucja u kojima

nanotehnologija ve¢ ostvaruje veliki uticaj:



. Zdravstvo: nanotehnologija razvija farmaceutske proizvode prilagodene
pojedincu, i omoguéava isporuku taéno na mesto infekcije ili bolesti, pojavljuju se nove
i bolje hirurSske tehnike, koristi se robotika, olakSana je i unapredena proizvodnja
implantata, a nagovestava se da ¢e Sposobnost za oporavak oste¢enih nerava biti rutinska

praksa.

. Energetika: energija se koristi efikasnije kroz razvoj pametnih zgrada koje reaguju
na okruZenje, laksi ali ja¢i materijali za prevozna sredstva smanjuju troSkove proizvodnje
I potroSnju goriva, proizvode se jeftini i svestrani izvori za proizvodnju (fotonaponske

polimerne ¢elije) i za skladiStenje energije (pomocu ugljeni¢nih nanotuba).

. Zivotna sredina: nanotehnologija je vode¢a disciplina na putu razvoja
molekularnih precis¢ivaca za ¢iS¢enje i za smanjenje zagadenja, kao i novih jednokratnih

senzora za prac¢enje zagadujucih materija u vazduhu i vodi.

Ove potencijalne prednosti ogledaju se u nanotehnoloskim istrazivanjima najvecih

svetskih ekonomskih sila.

Podru¢je nanotehnologije danas dramati¢no raste i resursi su joS uvek potrebni, narocito
za stvaranje neophodne infrastrukture, ukljucuju¢i 1 dobro opremljene objekte za
istrazivanja i izradu prototipova, kao i obucene radne snage. Posebni izazovi su razvoj
standarda i mernih tehnika za osiguranje kontrole kvaliteta i ponovljivosti, ali je
neophodan oprez i pravovremena brza reakcija na bilo kakve javne sugestije u vezi
bezbednosti. Ti izazovi zahtevaju stvaranje unija ili saveza industrija/istrazivaca

znacCajnih razmera.

Nanotehnologija je otvorila eru nau¢ne i tehnoloske konvergencije i integracije sa
moguénostima Sirokih implikacija na drustvene tokove. Sta je motiv velikih materijalnih
ulaganja i klju¢ preobrazaja strategije za njihovo sprovodenje? Ocigledna su ocekivanja
od komercijalizacije i drugih potencijalnih koristi nanotehnologije. Nanotehnologija je
evoluirala u podrucju Sirokog medunarodnog interesa, povecanje saradnje i podsticanje

konkurencije.

Danasnja nauka zna mnogo o jednom atomu i molekulu s jedne strane, i 0 ukupnom
ponaSanju materijala i sistema s druge strane. To je prvi stepen organizacije molekula i
atoma u nanocesticama, nanokristalima, nanotubama, nanobiomotorima, itd. Na ovom

nivou se definiSu osnovna svojstva i funkcije materijala, i joS vaznije — mogu se menjati



funkcije organizacije materije preko atomskih ili slabih molekularnih interakcija (kao sto
su vodoni¢ne veze, elektrostaticki dipol, Van der Waalsove sile, razne povrSinske sile,
elektrofluidne sile, i DNK asembliranje). U ovu svrhu se koriste razli¢ite nau¢ne
discipline 1 razli¢ita podruc¢ja od znacaja. Intelektualni pogon je od klju¢nog znacaja za
pomeraj prema malim dimenzijama, za koja su neophodan preduslov otkri¢a svojstava
materijala i interakcije medu njima. Tek 1981. godine dosSlo se do mogu¢nosti merenja
veli¢ine atoma na povrsSini materijala (IBM, Zirich). Deset godina kasnije, 1991. godine
postalo je moguce premestanje atoma na tim povrsinama (IBM, Almaden). Nakon deset
godina, 2002. godine sastavljeni su molekuli fizickim pozicioniranjem komponentnih
atoma. Ipak, joS uvek smo na pocetku ovog plodnog puta naucnih otkrica, a

nanotehnologija Siri granice znanja.

Drugi vaZan razlog zbog ¢ega nanotehnologije dobijaju veliku paznju proizilazi iz
uocavanja znacajnih drustvenih implikacija, koje ukljucuju bolje razumevanje prirode,
efikasne tehnike proizvodnje za gotovo svaki objekat izraden od strane ¢oveka i novi svet
proizvoda van onoga $to je moguce upotrebom drugih tehnologija, razvoj molekularne
medicine i odrzivog razvoja s Cistijom okolinom i efikasnim kori§¢enjem energije i
njenog pretvaranja iz jednog u drugi oblik. Davne 1999. godine je predvideno ulaganje
od trilion dolara Sirom sveta za proizvode koji sadrze neki nanotehnoloski izum u periodu
do 2015. godine, i da ¢e biti potrebno dva miliona nanotehnoloskih radnika. Poceli smo
da pronalazimo nove pojave i da planiramo nove proizvodne procese, uz pomoé
eksperimentalnih alata i tehnika modeliranja. Nakon Sto su otkrivena nova ponaSanja i
osobine na nanometarskom nivou i mogucénost kontrolisane manipulacije, vaznost

nanometra postaje lako uocljiva.

Prva generacija ,,pasivnih nanostruktura“ primenjenih u nanocestiénim premazima i
rasutim materijalima (nanostrukturni metali, polimeri i keramike), ve¢ su uSli na
komercijalna trzista, i ostvaruje se napredak prema metodama projektovanja sistema.
Druga generacija ,,aktivnih nanostruktura”, kao $to su tranzistori, pojacala, ciljani lekovi
i hemijska jedinjenja, pogoni i prilagodljive strukture su na istom putu od 2005. godine.
TreCa generacija su nanosistemi sa trodimenzionalnim osobinama, heterogene
nanokomponente i specifi¢ne tehnike montaze (kao $to su bio-montaza, umrezavanje na
nanonivoima, hijerarhijske integracije i nove arhitekture). Cetvrta generacija su

molekularni nanosistemi sa heterogenim molekulima, na temelju makromolekula kao



nanouredaja, biomimeticki i molekularni dizajn, a procenjuje se da ¢e se pocetna faza

prototipa desiti oko 2020. godine.

1.2. SPM

Godine 1981. dr Gerd Binnig i njegove kolege iz IBM istrazivacke laboratorije u Cirihu,
Svajcarska, razvili su mikroskop &iji se rad zasniva na principima tunelovanja elektrona.
Ovaj uredaj, nazvan Scanning Tunneling Microscope (STM), je prvi instrument kojim je
moguce direktno snimiti trodimenzionalne slike ¢vrstih povrSina u atomskoj rezoluciji
[10]. Za svoje otkrice Binnig i Rohrer su 1986. godine dobili Nobelovu nagradu za fiziku.
Kao posledica fizickih principa na kojima je zasnovan STM, on se moze koristiti samo
za proucavanje materijala koji su do neke mere elektroprovodni. Na osnovu konstrukcije
ovog STM-a, 1985. godine su Binnig i saradnici razvili mikroskop zasnovan na
meduatomskim silama koji je nazvan Atomic Force Microscope (AFM), za merenje sila
manjih od 1uN koje se javljaju izmedu povr§ine AFM sonde i povrSine uzorka [11]. Za
razliku od STM-a, AFM se moZe Koristiti za snimanje povrSina koje nisu
elektroprovodne. Ubrzo je AFM postao popularan uredaj za snimanje topografije 1
merenje normalne sile na mikro i nano nivoima. Merenje meduatomskih sila je omogucilo
modifikaciju osnovnog AFM-a kako bi se merile ne samo normalne, ve¢ i bocne
(lateralne) sile. Usled toga je ova vrsta mikroskopije nazivana Lateral Force Microscopy
(LFM) odnosno zbog postojanja sile trenja — Friction Force Microscopy (FFM) [12].
Dalje modifikacije su dovele do poboljSavanja dizajna AFM/LFM/FFM i unapredenja
funkcija merenje adhezije i trenja izmedu CEvrstih 1 tecnih povrSina na mikro i nano
nivoima [13]; [14]; [15]. AFM se koristi i za fizicku manipulaciju na povrSinama uzoraka
kao $to su grebanje, habanje kao i za merenja elasti¢nih/plasticnih mehanickih osobina
materijala, kao Sto su identifikacija tvrdo¢e i modula elasti¢nosti [13]; [16]; [17]; [18];
[19]; [20]; [21]. STM se upotrebljava za formiranje i promenu karakteristika materijala
na nanometarskom nivou pomocu lokalizovanog grejanja i za indukovanje hemijskih
reakcija ispod sonde [22]; [23]. AFM se u praksi koristi za nanotehnolosku proizvodnju
[24] i nanotehnoloSku obradu [25].

Mikroskopske tehnike i STM/AFM instrumentacija se koriste za postizanje ekstremnih

uvecanja, u rasponu od 10° do 10° i u sve tri dimenzije i sa visokom rezolucijom snimaka,



kao 1 za spektroskopiju. Velika prednost ovih instrumenata je $to ih je moguce koristiti u
bilo kojoj sredini kao Sto su vazduh i razni gasovi [11], tecnost [26], vakuum [10], pri

temperaturama nizim od 100K [27] i visokim temperaturama [28].

Nauka i tehnologija na nanoskalarnim nivoima nisu moguée bez SPM-a koji omogucava
istrazivanja i manipulaciju do atomskog nivoa. Prodor u razumevanju mehanizama i
principa na kojima je zasnovan, omogucio je da SPM pronade primenu u mnogim sferama
izvan osnovnih istrazivac¢kih oblasti. Pored toga, iz ovih tehnika su izvedene i razne

metode za posebne primene, od kojih su neke daleko izvan mikroskopije.

Porodice instrumenata zasnovanih na STM/AFM zovu se Scanning Probe Microscopes
(SPM) i razvijene su za razli¢ite primene u nauci i industriji. Ovo pored STM, AFM, FFM
(ili LFM) ukljucuje: Scanning Electrostatic Force Microscopy (SEFM), Scanning Force
Acoustic Microscopy (SFAM), Magnetic Force Microscopy (MFM), Scanning Near field
Optical Microscopy (SNOM), Scanning Thermal Microscopy (SThM), Scanning
Electrochemical Microscopy (SEcM), Scanning Kelvin Probe Microscopy (SKPM),
Scanning Chemical Potential Microscopy (SCPM), Scanning lon Conductance
Microscopy (SICM) i Scanning Capacitance Microscopy (SCM) [15]. lako ovi
instrumenti nude atomsku rezoluciju i idealni su za fundamentalna istrazivanja, koriste se

za najsavremenije industrijske primene koje ne zahtevaju atomsku rezoluciju.

Komercijalna proizvodnja SPM-a zapocela je za STM 1987., a AFM 1989. godine od
strane Digital Instruments Inc. ViSe od trideset godina od tada, jasno je da se oblasti

istraZzivanja i industrijske primene SPM-a veoma brzo Sire.

1.2.1. STM

Princip elektronskog tunelovanja objasnio je Ivar Giaever 1960. godine [29]. Pokazano
je da ako postoji potencijalna razlika izmedu dva metala odvojena tankim izolacionim
filmom, struja ¢e te¢i zbog sposobnosti elektrona da prodru kroz potencijalnu barijeru.
Da bi bilo moguce izmeriti struju tunelovanja, metali moraju da budu na rastojanju ne
vecem 0d 10 nm. Binnig i saradnici su konstruisali uredaj za tunelovanje elektrona u
vakuumu kombinovan sa bo¢nim skeniranjem [10]. Vakuum je idealna sredina za
tunelovanje. Bo¢no skeniranje omogucéava izuzetnu rezoluciju slike povrsine, lateralno —

manje od 1 nm i vertikalno — manje od 0,1 nm, dovoljno da definiSe poloZaj pojedina¢nih



atoma. Vrlo visoka vertikalna rezolucija se dobija jer struja tunelovanja raste
eksponencijalno sa rastojanjem izmedu dve elektrode — metalne igle i skenirane povrsine.
Binnig i saradnici su savladali dve kljuéne prepreke: priguSivanje spoljasnjih vibracija i
kretanje sonde u neposrednoj blizini uzorka. Njihov instrument nazvan je Scanning

Tunneling Microscope (STM).

Upotrebne vrednosti ovog uredaja u praksi su se pokazale od samog pocetka. Hansma i
Tersoff objavljuju snimke u atomskoj rezoluciji uzoraka u vakuumu, gasovima i
te¢nostima (ulje, voda i provodni rastvori) [30]; Frommer koristi STM za istraZivanja u
oblasti organske hemije [31]; Stroscio i Eigler od samih pocetaka koriste STM za

manipulaciju atomima [32].

Princip rada STM-a je jednostavan. OStra metalna igla (jedna elektroda tunelovanja)
dovodi se u blizinu (0,3-1 nm) povrSine koja se ispituje (druga elektroda) da bi pri radnom
naponu 10 mV-1 V struja tunelovanja varirala od 0,2 do 10 nA. STM moze da radi u
rezimu konstantne struje ili konstantnog rastojanja izmedu igle i uzorka. Relativno
pomeranje vrha igle koji je pod naponom, i ispitivane povrsine, ostvareno preko
piezoelektricnog pogona, daje topografsku sliku povrSine. Trodimenzionalne slike
povrsine [z(x,y)] se dobijaju viSestrukim skeniranjem. Treba napomenuti da ukoliko su
prisutni atomi razlicitih supstanci unutar uzorka, mogu se pojaviti razli¢ite vrednosti
struje tunelovanja za date vrednosti prednapona. Prema tome, prikazani podaci [z(X,y)]

mozda nece biti direktna prezentacija topografije povrsSine uzorka.

Slika 1.1 prikazuje shemu Binnigovog i Rohreraovog dizajna uredaja za rad u ultra
visokom vakuumu [10]; [33]. Metalni vrh je fiksiran na pravougaone piezonosace Px, Py,
I Pz napravljene od komercijalnih piezokeramickih materijala. Uzorak se montira preko
superprovodne magnetne levitacije ili uz pomo¢ dvostepenog sistema opruga za

postizanje stabilnosti, uz Sirinu barijere od oko 0,02 nm. Struja tunelovanja Jt je funkcija

Sirine barijere d, data kao J; « Vrexp (—ACDl/ Zd), gde je V1 napon, @ je prose¢na Sirina

barijere (radna funkcija) i konstanta A = 1,025eV‘1/2A‘1. Za rezim konstantne struje,
kontrolna jedinica CU daje napon V; na piezo element P, tako da Jr ostane konstantna
prilikom skeniranja povrsine. Pri konstantnoj Sirini barijere @, V, (Vx, Viy) daje hrapavost
povrsine z(x,y) direktno. Za postizanje nanometarske rezolucije neophodno je da vrh igle

koja se koristi za skeniranje bude $to manjeg precnika, $to vazi i za radijus zaobljenja na



vrhu. Vecina eksperimenata se obavlja upotrebom prethodno pripremljene Zice od
volframa prec¢nika od 0,1 — 10 um. U nekim slucajevima, moguca je in situ obrada igle u

cilju smanjenja radijusa vrha.

Slika 1.1 Princip rada STM izradenog od strane Binniga i Rohrera

Sonde za STM

Sonda za STM ima integrisani konzolni sistem sa oStrim metalnim vrhom i malim
odnosom izmedu duZzina vrha i tela igle, kako bi se smanjile vibracije i savijanja. Idealno,
vrh treba da ima atomsku rezoluciju, ali u praksi ve¢ina nacina pripreme igala proizvode
grublji profil vrha. STM igle sa oStrim vrhovima su obi¢no izradene od volframove (W)
zice, platine-iridijuma (Pt-Ir), ili zlata (Au), i naoStrene brusenjem, secenjem pomocu

makaza ili noza, jonskim glodanjem ili elektrohemijskim poliranjem [34]; [35].

Dva naj¢escée koriS¢ena materijala za igle su legura platina-iridijum (Pt-1r) u odnosu 80:20
i volfram (W). Iridijum se Koristi da bi se obezbedila krutost. Igle od volframove Zice se
dobijaju elektrohemijskim procesom. Generalno, Pt-Ir igle pruzaju bolju atomsku
rezoluciju od volframovih igala, zbog manje reaktivnosti platine. Medutim, vrhovi igala
od volframa su ravnomernije oblikovani i mogu bolje da prate povrSine uzoraka sa strmim
nagibima. Pre¢nik volframove Zice koji se koristi za igle obi¢no je 250 um sa radijusom

vrha u rasponu od 20 do 100 nm i uglom konusa u rasponu od 10° do 60° (Slika 1.2).



Slika 1.2 Prikaz sonde za STM naostrene elektrohemijskim putem

Za snimanje grubih povrSina sa dubokim brazdama i velikim odnosom vrhova i
udubljenja, koriste se sonde kontrolisane geometrije od Pt-Ir. Ove sonde su
elektrohemijski obradene i polirane do specifi¢nog oblika koji treba da bude konzistentan.
Ugao konusa je priblizno 15°, a radijus vrha je manji od 50 nm. Za snimanje vrlo dubokih
brazdi (> 0,25 pum) i nanometarskih osobina izabranih materijala koji se ispituju, koriste
se sonde izradene fokusiranim jonskim zrakom sa ekstremno ostrim vrhom (radijus <5

nm).

1.2.2. AFM

Kao jedna od najvaznijih tehnika snimanja za nanotehnoloSka ispitivanja fizickih i
hemijskih osobina materijala koristi se mikroskopija atomskih sila (AFM). AFM su 1986.
godine konstruisali Binnig, Quate i Gerber [36] kao logican dodatak prethodno
konstruisanom uredaju koji kao osnovni princip koristi tunelovanje elektrona (STM), ali
je njegova upotrebna vrednost ograni¢ena na provodne materijale. Do danas je AFM
razvijen kao multifunkcionalni alat za sagledavanje mnostva informacija vezanih za
mehanicke, elektri¢ne, magnetske i hemijske osobine povrsina uzoraka na nanometarskoj
skali [37]. U danasSnje vreme svedoci smo upotrebe AFM sistema osim u nauc¢nim
istrazivanjima i u razli¢itim oblastima inzenjerstva i tehnike: kod uredaja za skladiStenje

podataka [38], MEMS/NEMS tehnologijama [39], nanolitografiji [40] itd.

Razvojem nanotehnologije i srodnih grana, istrazuju se i prosiruju mogucnosti AFM-a.
Medutim, zbog velike nelinearnosti interakcija izmedu vrha sonde AFM-a i povrsSine
uzoraka, nije definisan standardni nacin za tumacenje dobijenih rezultata. Zbog toga je
neophodno ulagati napore za objasnjenje pitanja koja se odnose na zavisnost materijala
od koje je napravljena sonda i njenog geometrijskog oblika, a s druge strane materijala
ispitivanog uzorka. Uz navedeno, moraju se uzeti u obzir i najraznovrsniji uticaji od

znacCaja za kvalitet dobijene informacione slike, kao Sto su artefakti u uzorku, spoljasnji
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uticaji u obliku promenljivog pritiska i temperature, razne vrste vibracionih poremecaja
itd. [41]; [42]; [43].

Kao i STM, AFM se oslanja na tehniku skeniranja kako bi se proizveli snimci visoke
rezolucije povrsine uzoraka. AFM meri sile manje od 1 nN prisutne izmedu AFM sonde
I povrSine uzorka. Ove slabe sile se detektuju merenjem kretanja vrlo fleksibilne sonde
izuzetno male mase. Za razliku od STM-a koji eksplicitno zahteva da uzorak bude

elektricno provodljiv, AFM je u moguénosti da snima i provodnike i izolatore.

Kod AFM-a se detektuje sila izmedu uzorka i vrha sonde. AFM se moze koristiti u
statickom ili dinamickom rezimu. U statickom rezimu, koji se takode naziva kontaktni
rezim [11], oStar vrh na kraju sonde se dovodi u kontakt sa povrSinom uzorka. Na pocetku
atomi na vrhu imaju veoma slabu odbojnu silu zbog elektronskog orbitalnog preklapanja
sa atomima na povrsini uzorka. Sila koja deluje na vrhu izaziva deformaciju sonde i meri
se pomocu tunelskih, kapacitivnih ili optickih detektora. Otklon se moze meriti do 0,02
nm, tako da za tipi¢nu konstantu opruge od 10 N/m moze biti detektovana sila manja od
0,2 nN. Kod dinamickog nacina rada, koji se naziva beskontaktnim rezimom, vrh sonde
se dovodi u neposrednu blizinu (nekoliko nm) do uzorka. Sonda u obliku konzole vibrira
bilo u modu amplitudne modulacije [44] ili frekventne modulacije (FM) [44]; [45]; [46];
[47]. Van der Waalsove privla¢ne sile prisutne su na interfejsu tip-uzorak. Da bi se dobile
topografske informacije, sila interakcije se ili direktno snima ili se koristi kao kontrolni
parametar za povratnu spregu koja odrzava konstantnu vrednost sile. Uz pomo¢ AFM-a
koji radi u kontaktnom rezimu, dobijene su topografske slike sa vertikalnom rezolucijom
manjom od 0,1 nm (¢ak i do 0,01 nm) i lateralnom rezolucijom od oko 0,2 nm [48]; [49];
[50]; [51]; [52]; [53]; [54]. Sa osetljivoséu pomeraja od 0,01 nm merljive su sile od 10
nN do 1 pN. Ove sile su uporedive sa silama hemijskih veza, npr. 0,1 uN za jonsku vezu

i 10 pN za vodoni¢nu vezu [11].

Bocne sile koje deluju na vrh sonde tokom skeniranja u kontaktnom rezimu, uti¢u na
merenja hrapavosti povrSine uzorka [55]. Da bi se izbegli efekti trenja i drugih bo¢nih
sila kod snimanja topografije u kontaktnom rezimu, i da bi bila moguc¢a snimanja
topografija mekih povrSina, AFM poseduje jo$ jedan rezim navodenja (tapping) ili rezim

modulacije sile [56]; [57].
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Klju¢na komponenta AFM-a je senzor za merenje sile na vrhu sonde koja se javlja usled
interakcije sa uzorkom. Uz pomo¢ ostrih vrhova sa ekstremno niskom konstantom opruge
potrebna je visoka vertikalna i bo¢na rezolucija pri malim silama (0,1 nN ili manje), ali
istovremeno je poZeljna visoka rezonantna frekvencija (od 10 do 100 kHz) kako bi se
smanjila osetljivost na spoljasnje vibracije. Da bi se obezbedili ovi uslovi potrebna je
sonda sa izuzetno niskom vertikalnom konstantom opruge (obi¢no 0,05 do 1 N/m), kao i
male mase (1 ng). Najsavremenije AFM sonde su mikrofabrikovane od silicijuma ili

silicijum nitrida uz pomoc¢ fotolitografskih tehnika.

Shematski prikaz AFM je dat na Slici 1.3

prizmati% @
AFM signal ogledalo

(A+B)-(C+D)

ogledalo diodni laser
1 S0C1VO
sonda
fotodetektor
FFM signal
(A+C)-(B+D) ~ uzorak
T
z | piezo

|,y | skener

Slika 1.3 Shematski prikaz AFM skenera

Uzorak maksimalne veli¢ine 10 mm x 10 mm, postavlja se na piezo element koji se sastoji
od odvojenih elektroda za precizno skeniranje uzorka u X-y ravni i pomeranje uzorka u
vertikalnom (z) pravcu. Ostri vrh na slobodnom kraju fleksibilne sonde dovodi se u
kontakt sa uzorkom. Karakteristike na povrsSini uzorka prouzrokuju pomeranje sonde u
vertikalnom 1 bo¢nim pravcima, dok se uzorak pomera ispod sonde. Laserski zrak iz

diodnog lasera usmeren je prizmati¢nim ogledalom na gornju povrSinu sonde blizu
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njenog slobodnog kraja, i nagnut je pod malim uglom u odnosu na horizontalnu ravan.
Reflektovani snop sa vrha sonde usmeren je kroz ogledalo na ¢etvorodiodni fotodetektor.
Diferencijalni signal od gornje i donje fotodiode obezbeduje AFM signal koji je osetljiva
mera vertikalne deformacije sonde. Topografske karakteristike uzorka uti¢u na pomeranje
vrha u vertikalnom pravcu. Ovakvo pomeranje vrha menja pravac reflektovanog

laserskog zraka, praveci razliku intenziteta izmedu gornjih i donjih ¢elija fotodetektora.
Sonde za AFM

Za AFM ispitivanja se koriste razlicite vrste sondi. Definisani su slede¢i kriterijumi koje

one treba da ispunjavaju:

1. niska konstanta opruge (krutost)

2. visoka rezonantna frekvencija

3. visok faktor kvaliteta sonde Q

4. visoka lateralna konstanta krutosti

5. mala duzina sonde

6. usaglasenost komponenti (npr ogledalo) za detekciju
7. oStrina vrha [58].

Da bi se registrovala merljiva deformacija pod uticajem malih sila, sonda mora da bude
savitljiva pod uticajem tih sila malih vrednosti, (reda veli¢ine nekoliko nN), odnosno
podrazumeva se da vertikalna konstanta opruge bude u rasponu od 102 do 10> N/m za
dobijanje atomske rezolucije u kontaktnom rezimu. Brzina prenosa podataka ili brzina
snimanja ograni¢ena je mehani¢kom rezonantnom frekvencijom sonde. Da bi se postigao
veliki protok informacija, AFM sonda bi trebalo da ima rezonantnu frekvenciju veéu od
10 kHz (pozeljno je 30-100 kHz) kako bi konzola bila najmanje osetljiva na ostale delove
sistema. PoZeljna je visoka bo¢na konstanta krutosti da bi se smanjio efekat boc¢nih sila,
jer sile trenja mogu uzrokovati znatno bo¢no savijanje sonde, a ono dalje rezultuje
greSkom u snimcima topografije. Naposletku je vazno posebno napomenuti da se na kraju
sonde mora formirati Sto oStriji vrh kako bi se obezbedila 5to bolja interakcija sa uzorkom
na malom prostoru. Radijus vrha treba da bude mnogo manji od radijusa udubljenja na

uzorku kako bi se one ta¢no izmerile.
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Posebno mesto po kvalitetu imaju sonde sa ugljenicnim nanotubama. Zbog izuzetno
malog prec¢nika koriste se za snimanje visokih rezolucija povrsina sa dubokim brazdama,
i u kontaktnom i u beskontaktnom rezimu. Najveca preciznost se postize upotrebom
jednoslojnih nanotuba ¢iji su pre¢nici od 0,7 do 3 nm, a duZine nekoliko mikrona. Vece
strukture koje se nazivaju viseslojne ugljeni¢ne nanotube sastoje se od koncentri¢no
rasporedenih jednoslojnih nanotuba i imaju pre¢nike od 3 do 50 nm. Proizvodnja sondi
sa ugljenicnim vrhovima se obavlja manuelnim asembliranjem [59], hemijskim

isparavanjem, (Chemical Vapor Deposition — CVD) i hibridnim procesom izrade [60].
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2. UOCAVANJE PROBLEMA
| CILJEVI ISTRAZIVANJA
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Savremeno ispitivanje u fizici ¢vrstog stanja zasniva se na razumevanju tri klju¢na pojma:
sastav, struktura 1 svojstva materijala. Precizno merenje submikronskih osobina
materijala je vazno za reSavanje razliitih nau¢nih i tehnoloskih problema. Biolozi i
organski hemicari zele da uporede realne snimke molekula sa proraCunatim modelima
[61]. Naucnici koji se bave materijalima bi Zeleli da odrede povrSinsku hrapavost i
veli¢ine zrna [62]. Poluprovodnicka industrija je nanodimenziju identifikovala kao

kriti¢nu na putu ka slede¢oj generaciji elektronskih uredaja.

Medu najperspektivnijim raspolozivim tehnikama za ostvarenje ovih ciljeva je
mikroskopija skenirajuéim sondama (SPM), odnosno njeni segmenti — skeniranje
tunelovanjem elektrona (STM) i mikroskopija atomskim silama (AFM), koje uz pomo¢
mehanicke sonde vrSe odredivanje visine povrSine u svakoj tacki uzorka. Ove tehnike
rutinski postiZzu nanometarsku rezoluciju. Uz navedeno, konstruisan je i niz instrumenata
kojima se vrSi nadgledanje polozaja vrhova sondi pomocu interferometrije i/ili

kalibrisanih kapacitivnih meraca [63], Sto podiZe preciznost merenja.

Sa aspekta sondi, snimci dobijeni pomoc¢u AFM-a su samo aproksimacije povrsina
uzoraka, jer sonde nisu savrsene. S obzirom da govorimo o predmetima nanometarskih

dimenzija, one nemaju ni savrSenu veli¢inu ni geometriju.

Snimci koje se dobijaju uz pomo¢ mikroskopije atomskim silama (AFM) poti¢u od
fizickih interakcija koje se potpuno razlikuju od onih koje se koriste za formiranje slike
kod konvencionalne svetlosne i elektronske mikroskopije. Jedan od efekata Kkoji
neminovno prate ovaj proces i koji je direktna posledica fizickih interakcija sonda/uzorak
je i pojava artefakata. Artefakt na snimku je definisan kao svaka karakteristika koja se
pojavljuje na slici a koja nije prisutna u originalnom materijalu. U realnosti, bilo koja
komponenta AFM (sonda, piezoelektricna keramika, povratno elektronsko kolo,
racunarski sistem za generisanje i prikazivanje slika itd.) moze biti izvor artefakata. Pored
toga, tehnike pripreme uzorka i spoljasnji faktori (npr. elektromagnetni i mehanicki Sum)
mogu biti izvor artefakata. Prakticno je nemoguce odrediti i eliminisati artefakte
prouzrokovane svim uzro¢nicima. Stoga je ovo istrazivanje ograni¢eno na artifakte koji

nastaju usled defekata sondi.

Neprepoznavanje ove pojave moze da bude veliki problem kod tumacenja dobijenih

snimaka, a takode moze da izazove i probleme prilikom samog procesa snimanja. Naime,
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ponekad je usled postojanja razliCitih tipova artefakata nemoguce dobiti kvalitetan
snimak, ili se dobijaju snimci loSeg kvaliteta 1 bez upotrebne vrednosti. Istrazivac uvek
postavlja pitanje: koji uzrok dovodi do ovih posledica. Kod svih modova AFM tehnike
oblik vrha sonde je “konvolviran” (strogo govore¢i, dilatiran) u kontaktu sa povrsinom
uzorka, 1 stvara znacajne poremecaje u merenjima. Na primer, ako se parabolicka sonda
¢iji vrh ima preénik od 20 nm koristi za snimanje elemenata (linije na uzorku) visokih 1
pum, vidljiva Sirina na dnu linije ¢e biti 400 nm veca od stvarne, kao rezultat interakcije
sonde i podloge. Ovo postaje ozbiljna greska ako su Sirine elemenata (linija) znatno manje

od 1 um.

Uzimajuéi u obzir prethodno izlaganje, jednostavno je zakljuciti da se pored svih
prednosti AFM tehnologije, pojavljuju ozbiljni problemi koji nastaju usled konac¢ne
veli¢ine 1 oblika konusa vrha sonde, pre svega u sluc¢ajevima kada se AFM koristi za
snimanje povrsina ¢iji su gradivni elementi priblizno jednaki ili manji od polupre¢nika
vrha sonde. Pored toga, pazljivo sakupljeni podaci ukazuju da izmerene veliine
prikazane u vidu kontrasta na snimku, mogu biti posledica varijacije u hemijskoj
reaktivnosti atoma gornje povrSine uzorka ili efekata koji se odnose na krutost i tvrdo¢u
povrsinskog sloja [64]. Ozbiljan nedostatak AFM tehnike se ogleda u tome $to mnoge
artefakte koji mogu da se pojave na AFM snimcima teSko mogu da prepoznaju i iskusni
istrazivaci [65]; [66]. Stavise, AFM sonde uti¢u i ak menjaju stanje povrsine ispitivanih
uzoraka [67]; [68]; [69]. Artefakti se mogu javiti iz raznih drugih razloga, ukljucujuci i
neregularne oscilacije 1 histerezis piezo skenera, promenu termickih gradijenata, vibracije

I nedostatke ili neispravnost elektronike povratne sprege.

S druge strane, vazno je shvatiti da rezolucija, koja je neophodan preduslov za preciznost,
sama po sebi nije dovoljna za kvalitet snimka pa samim tim ni za ispravnost zaklju¢aka
kao posledice observacije i merenja elemenata na snimku. Slika visoke rezolucije moze
da sadrzi geometrijske deformacije. One, izmedu ostalog, mogu da budu prouzrokovane
deformacijama vrhova sondi. Na primer, kada je vrh sonde tup, moguce je da se uzane
Supljine na povrSini uzorka ne pojavljuju na snimcima, dok ¢e uzdignuca i neravnine biti
znaCajno proSirene. Ova deformacija, pod nazivom dilatacija, je veca u slucaju
izbrazdanih povrSina, i srazmerna je veli€ini i obliku vrha sonde. Kada se na povrsini
uzorka nalazi visok uzduzni oblik, nije moguce re¢i da li je snimak takav zbog sonde, ili

zbog realnog stanja uzorka. Dva scenarija koja ilustruju ovaj problem su prikazana na
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Slici 2.1, jedan sa oStrom sondom i Sirokim uzorkom, a drugi sa tupom sondom i uzorkom
nulte Sirine na vrhu. Dobijene slike su identi¢ne. Stoga, na osnovu same slike, nije

moguce re¢i koja od dve Sirine uzorka je prava.

sonda
wi=0

uzorak

- = SNimak

/ — uzorak

/ e snimak \

Slika 2.1 Dva scenarija koja proizvode istu sliku (profil prikazan isprekidanom linijom).
Na slici (a) prikazuje oStar vrh koji verno oslikava uzorak. Slika (b) prikazuje uzorak
koji ima nultu Sirinu (vrh igle), a profil se prikazuje kao slika same sonde

Uopsteno govoreci, postoji Sirok spektar poremecaja koji krucijalno uti¢u i1 na kvalitet
snimka 1 na zakljucke koji se donose nakon postprocesuiranja i analize snimaka. Poznati

problemi koji se susre¢u kod snimanja AFM tehnologijom su pre svega:

artefakti koji se nalaze na sondi za skeniranje
- poremecaji u radu piezoskenera

- spoljasnje i/ili unutrasnje vibracije

- petlja povratnih informacija

- termalni uticaj okoline i/ili termalni uticaj kontakta skonda-uzorak
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- Sum elektronskih komponenti koje ¢ine ceo sistem
- kvalitet i mogucénosti softvera za upravljanje instrumentacijom

- kvalitet i moguénosti softvera za procesurianje dobijenih snimaka

Na osnovu iskustva je dakle pokazano da pri snimanjima uz pomo¢ mikroskopije
atomskim silama (AFM) dolazi do uticaja Sirokog spektra poremecaja, Sto pogorSava
kvalitet slike i rezoluciju instrumenta. Pored toga, oni mogu uticati i na pojavu nezeljenih
ili ometajuc¢ih procesa na povrsini ispitivanih uzoraka. Prema tome, podaci dobijeni na
AFM-u zahtevaju specijalnu obradu za uklanjanje artefakata, koji su posledica nepravilne

kalibracije instrumenta, nepravilno odabranih nacina rada i razli¢itih spoljasnjih efekata.

Pitanja koja treba razmotriti su: poreklo artefakata, njihova klasifikacija, metroloski
aspekti problema, i posebno efekat habanja vrhova sondi 1 na¢in obrade digitalnog

signala.

U skladu sa reSavanjem problema oblika vrha sondi kao predmetom ovog rada,
neophodno je razviti metod za utvrdivanje geometrije sondi. U tom cilju jedan broj
istrazivaca predlaze tehnike karakterizacije sondi. One se mogu grubo klasifikovati u 3

kategorije:

1. snimanje sondi uz pomo¢ mikroskopije koja nije SPM, na primer, skenirajuca ili
transmisiona elektronska mikroskopija (SEM ili TEM) [70]; [65]

2. oblik sonde se izvodi iz snimka uzorka koji je poznat (,,karakterizatori sondi*)
[71]; [72]; [73]; [74]; [75]; [76]; [77]

3. metode ,,na slepo®, u kojima se koristi ,,karakterizatori sondi“, za odredivanje

oblika sonde, ali se ne zahteva da on bude nezavisno poznat [78]; [79], [80].

Geometriju sondi je teSko precizno odrediti uz pomo¢ metoda iz prve kategorije, jer ove
metode generalno prikazuju 2D sliku onoga Sto je ustvari 3D objekat, a instrumentaciona
nepreciznost moze biti znacajna u ovom dimenzionom opsegu, posebno imajuéi u vidu
¢injenicu da sonde zahtevaju Cestu karakterizaciju usled troSenja ili ostecenja do kojih
dolazi prilikom kontakta sa povrSinom. Metode u drugoj kategoriji zahtevaju merenje
“karakterizatora”. To se ne moze Ciniti u slu¢aju SPM-a, s obzirom da je potrebno
poznavanje geometrije sonde. Umesto toga, “karakterizator” se mora meriti primenom

nezavisne metode poput SEM ili TEM sa gore navedenim teSkocama.
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Treca kategorija je metod rekonstrukcije ,,na slepo®. Ovaj metod se zasniva na upotrebi
osnovnih alata matematicke morfologije u odredivanju spoljasnjih granica sonde. One
predstavljaju sloZeni 3D oblik za koji se generalno pokazalo da priblizno verodostojno

opisuje delove sonde koji dolaze u kontakt sa delovima “karakterizatora” [78]; [81]; [79].

Ukoliko je moguce primeniti rekonstrukciju ,,na slepo® i ako se mogu prevazici prakti¢ni
problemi u njenom sprovodenju, ¢injenica je da se njom zaobilaze problemi vezani za
prve dve kategorije metoda procene sondi. Simulacije procesa su korisne u smislu
mogucénosti podeSavanja algoritama. S obzirom da nijedna simulacija ne moze pokazati
da instrumenti u realnim uslovima zaista slede pretpostavljeni model, potrebno je

uporedivanje sa eksperimentalnim podacima.

S obzirom na kompleksnost problema, ovde ¢e biti dat pregled moguéih deformacija

snimaka u smislu njihovog porekla.
Prekoracenje preko ivice

Ovaj artefakt se javlja kada vrh AFM prelazi preko ivice uzorka. On nastaje zbog
histerezisa piezoelektricnog skenera i inercije nosac¢a konzole. Na ivicama povrSine mogu
se videti artefakti u obliku uskih brda i dolina. U praksi se pokazalo da ovaj artefakt ne
uni$tava informacije o stanju povrsine i visinama tacaka na uzorku. Moze se zakljuciti da
prekoracenje ivica ne menja glavne karakteristike uzorka. Da bi se smanjile amplitudne

vrednosti prekoracenja, trebalo bi razmotriti smanjenje brzine skeniranja.
Visina ivice
Ovaj artefakt izgleda slicno prekoracenju, ali se ne eliminiSe smanjenjem brzine

skeniranja. Takav artefakat mozZe se pojaviti u situacijama kada privlacne sile izmedu

sonde 1 uzorka znac¢ajno doprinose efektivnoj sili.
Termalno skretanje i piezoelektri¢no kretanje

Termalno skretanje 1 “puzanje” piezoelektricnog skenera mogu dovesti do ozbiljnih
deformacija na snimcima topografije ispitivanih uzoraka ako nisu efikasno redukovani.
Sonda ima sasvim malu masu, a samim tim i vrlo mali toplotni kapacitet, te stoga vrlo
mala koli¢ina toplote koja potice od spoljasnjeg osvetljenja ili dodirivanja uzorka moze
promeniti njenu temperaturu i relativnu poziciju. Termalno strujanje se moze umanjiti

dovodenjem u termicku ravnoteze ili koris¢enjem vecih brzina skeniranja. Nazalost, pri
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veéim brzinama skeniranja moze do¢i do pojave Suma. Sa druge strane, “puzanje” se
moze smanjiti upotrebom senzora za pozicioniranje i upravljacke jedinice sa zatvorenom
petljom [[82]; [83]; [84]]. Ukoliko se ne eliminiSu termalno skretanje i “puzanje”, oni
mogu u velikoj meri uticati na vidljive dimenzije u pravcu skeniranja, a samim tim se
dobijaju snimci sa znacajnim izoblicenjima, posebno na pocetku skeniranja. Ovakva
distorzija se lako moze prepoznati kod uzoraka koji sadrze ravne terasne povrsine ili
dobro definisane objekte sa poznatim dimenzijama.

Spoljasnji i unutrasnji Sum

Spoljasnji Sumovi su uglavnom izazvani faktorima kao sto su akusti¢na buka, mehanicke
vibracije zgrada, strujanja vazduha, elektromagnetni Sumovi i temperaturni talasi. Broj
unutradnjih izvora Suma je jo$ veci. Zapravo, svaka komponenta sistema (vrh senzora,
konzola, piezoelektricni sto za skeniranje, laserski i1 opti¢ki sistemi, elektronski
pretpojacivaci i pojac¢ivaci itd.) mogu doprineti ukupnom Sumu, uti¢ué¢i na topografski
signal i ograniCavajuci i rezoluciju i osetljivost mikroskopa [85]. U nekim slucajevima,
dodatni Sum moZze biti indukovan kontaminacijom vrhova sondi [86]. Zaprljane sonde
takode mogu doprineti da se na snimku pojave neverodostojno oblikovane strukture. Sve
dok ova vrsta Sumova nije previse intenzivna, moguce je snimiti povrSinsku strukturu
ispitivanog uzorka. Da bi se izbegli takvi Sumovi, vrh treba ocistiti pre skeniranja ili
zameniti novim i Cistim, 1 odrzavati ga Cistim tokom skeniranja. Treba naglasiti da je
unutras$nji Sum glavna ograni¢avajuca prepreka za osetljivost i rezoluciju AFM/STM.
Kada se Sum pojavljuje kao velika 1 periodicna modulacija AFM snimka topografije,
njegovo poreklo je prilicno lako prepoznati i eliminisati. Elektri¢ni i mehanic¢ki Sumovi
iz spoljasnje sredine mogu se eliminisati snimanjima u vreme kada su oni najmanji ili
zanemarljivi (na primer noc¢u, kada su vibracije u zgradi i fluktuacije elektri¢ne energije
najslabije). Neke vrste Sumova mogu se ispraviti ili skoro eliminisati odgovarajuc¢im
filtriranjem [87]. Na primer, uobicajena praksa za eliminaciju Suma iz snimaka je
upotreba 2D brze Furijeove transformacije (2D FFT), a zatim analiza frekvencije zbog
periodi¢nih karakteristika uzorka [88]. Vazno je napomenuti da se za bolju rezoluciju
laserskom izvoru 1 celom instrumentu treba omoguciti zagrevanje oko 1h uz ukljuc¢enu
mernu glavu. Veoma uspesne tehnike za smanjenje Suma omogucavaju sistemi Crio-
AFM/STM za rad u oblastima veoma niskih temperatura i visokom vakuumu [(89)]; [90];
[91].
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Artifakti koji poti¢u od svetlosne interferencije

AFM zasnovan na odbijanju opti¢kog snopa moze generisati artefakte zbog interferencije
na fotodiodi nastale od svetlosti reflektovane sa senzora slucajno zalutalog zraka sa
povrsine uzorka. Ovaj artefakt se lako filtrira, jer oscilacije na snimcima obi¢no imaju
period uporediv sa talasnom duzinom laserskog svetla [92]. U praksi je primeceno da je
ovaj tip artefakta znacajno smanjen kod sistema sa nisko-koherentnim laserom. Druga

predlozena strategija je podeSavanje jacine struje lasera na visokim frekvencijama [93].
Artefakti izazvani trenjem

Prilikom kori$¢enja kontaktnog AFM moda, sile trenja znacajno doprinose ukupnoj sili
interakcije sonda-uzorak. Ove sile imaju tendenciju da izazovu torziju nosaca sonde, koju

detektor deflekcije moZe da interpretira kao promenu visine.

Stoga, kada se dobiju topografski snimci uzorka, treba obratiti paznju na pojavu artefakata
vezanih za trenje [94]. Pokazano je da sila trenja zavisi ne samo od optereéenja, ve¢ i od
vrste uzorka i materijala koriscene sonde (na primer Si ili SizsNs), brzine skeniranja,
prisustva spoljas$nje kontaminacije ili te¢nosti itd. [95]; [96]; [97]; [98]. Shodno tome,
ulazu se znatni napori kako bi se izbegli artifakti koji izazvaju trenje i adheziju na
topografskim snimcima, kao i da se izbegnu artefakti vezani za topografiju kod merenja
trenja [16]. Logican je zakljucak da se artefakti vezani za trenje mogu kontrolisati
smanjivanjem sile interakcije sonda-uzorak, a njena eliminacija se postoze koris¢enjem

“taping” i beskontaktnog rezima rada.
Deformacija, oSteéenja i promena uzorka

UopSteno govoreci, kod ispitivanja uz pomo¢ AFM-a i sonda i uzorak se deformisu kada
su u kontaktu [99]; [100]; [101]; [102]. Zbog toga povrSina vrha nije tatno poznata, jer u
slu¢aju kada je vrh u kontaktu sa uzorkom, postoji mala, ali nepoznata elasti¢na

deformacija vrha i/ili uzorka.

Stepen deformacije je veliki problem za mekane materijale, kao Sto su polimeri ili uzorci
bioloSkog porekla. Zahvaljuju¢i visokoj elasti¢nosti bioloskih celija i membrana, vrh
sonde moze duboko da prodre u uzorak, tako da je kontaktna povrSina prilicno velika 1
povecava se sa povecanjem primenjene sile. Prema tome, u ovom slu¢aju se ne moze lako

posti¢i nanometarska rezolucija. Pre svega, visinski profili su bitno izmenjeni, a izmerene
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visine su znatno nize od o¢ekivanih i realnih. Naposletku, neki bioloski i drugi osetljivi

objekti mogu biti uniSteni u toku skeniranja.

U slucaju mekih materijala, ograni¢enja AFM tehnologije mogu da izazovu promene na
uzorku zbog dejstva mehani¢kog kontakta materijala na povrsinu. U literaturi je pokazano
da je ne samo atome [103] i velike molekule [104]; [105], ve¢ i biomaterijale moguce
pomerati i menjati pomo¢u AFM sonde.

Jos jedan izvor artefakata koji menjaju povrSinu uzorka je materijal koji se prenosi sa
vrha sonde na povrsinu uzorka. Takvi dogadaji ¢e se vrlo verovatno desiti ukoliko se
koriste kontaminirane sonde za snimanje. Promena povrSine prilikom snimanja ili
oStecenje uzorka, koje se mogu javiti posebno u kontaktnom rezimu, lako se pokazuju
promenama na topografskim snimcima kada se skeniranje pconavlja na istom mestu. Ova
vrsta poremecaja obi¢no se ispituje ponovljenim skeniranjem veée povrsine koja u sebi
sadrzi prethodno skeniranu oblast. Ukoliko je doSlo do ostecenja, kona¢ni snimak ce

sadrzati jasno vidljive promene topografije u centralnom podrucju.
Konvolucija sonda-uzorak

Obzirom da je radijus vrha sonde obi¢no u opsegu od 10 nm, moraju se uzeti u obzir
efekti konvolucije u cilju najbolje interpretacije AFM snimka. U mnoS$tvu razlicitih
situacija, tri su reprezentativne i prikazane su shematski na Slici 2.2. U slucaju ravne
povrsine uzorka sa dobro odvojenim plo¢ama pomerenih po visini u koracima od samo
jednog ili dva atomska sloja, skicirane na Slici 2.2a, oStrina sonde nije presudna za
vizuelizaciju realnog stanja povrSine. U takvim situacijama samo jedan (najvisi) vrh
konusa sonde ¢e biti u kontaktu sa uzorkom i pravilno ¢e izmeriti povrsinsku topografiju.
U situaciji skiciranoj na Slici 2.2b, dimenzije elemenata uzorka su uporedive sa onima na
sondi. Ova situacija je najtipicnija 1 AFM snimci su u ovom slucaju izuzetno
komplikovani za ta¢no tumacenje. Polomljene, viSestruke, tupe ili kontaminirane sonde
mogu proizvesti neobicne rezultate. Poznato je da je moguc¢nost snimanja dubokih brazdi,
stepenastih povrSina ili malih Cestica kod AFM-a ograni¢ena bo¢nim uglovima vrhova
sondi. Oc¢igledno je da vrh nije u stanju da obradi povrSine koje imaju vece uglove bo¢nih
strana od onih na vrhu sonde. Ekstremni slu¢aj koji rezultira samopreslikavanjem vrha

sonde prikazan je na Slici 2.2c.
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Slika 2.2 Tri uopstena slu¢aja konvolucije sonda-uzorak:
(a) situacija koja ne zahteva ostar vrh sonde. (b) potreban je oStar vrh i potrebna je
podatak o oblika vrhu sonde za interpretaciju topografije. (c) samopreslikavanje vrha

sonde na oStrim uzdignu¢ima uzorka

AFM snimci se dobijaju kao konvolucija uzorka i geometrije vrha sonde, uz moguénost
dodavanja nekih ve¢ pomenutih efekata. Ova konvolucija je jedan od glavnih izvora
artefakata na AFM snimcima. SreCom, ona moze do izvesne mere da bude korigovana
racunarskom manipulacijom topografskim podacima [106]; [107]; [108]. NaZalost, kada
je odnos elemenata topografije uzorka vec¢i od vrha sonde za snimanje, potpuna korekcija
je nemoguc¢a. Ovo je posebno napomenuto zato §to se na uzorcima Cesto pojavljuju
podrucja koja nisu dostupna za prilazak sonde, kao $to su na primer duboki useci. Vrh
sonde za skeniranje nema moguénost da dodirne svako mesto na dnu useka. Drugim
re¢ima, ukoliko su uglovi nagiba povrsine uzorka veé¢i od onih na vrhu sonde, snimak ¢e
prevashodno pokazati bo¢ne strane vrha sonde nego stvarne povrsine uzorka. Jedna od
mogucih situacija je prikazana na Slici 2.3, a na AFM snimku c¢e usek biti prikazan kao
proSiren i trapezoidnog oblika, kao $to je naznaéeno isprekidanom linijom na Slici 2.3a,

a ilustrovano topografskom slikom i linijom profila na Slici 2.3 b i c, respektivno.

Za prepoznavanje artefakata, vazno je obratiti paznju na takozvane prekidacke linije
definisane skupom tac¢aka S1 (Sliku 2.3a) ili skupa tacaka S2. Na liniji definisanoj
skupom S1, skeniranje uzorka se prebacuje u skeniranje vrha sonde (samo-skeniranje
vrha), dok se kod S2, samo-skeniranje vrha sonde opet prebacuje u skeniranje uzorka.
Prisustvo linija prekida daje utisak da neki objekti po¢nu da se pojavljuju na snimku pre
nego Sto se zavrSi snimanje prethodnih. Drugi utisak je da neki objekti delimi¢no
pokrivaju druge. Ovakav efekat prelaska se javlja svaki put kada kontaktna tacka izmedu
sonde 1 uzorka skoci sa jednog mesta na uzorku na drugo (Cesto relativno daleko). U tom
trenutku, prva tacka gubi kontakt sa vrhom sonde, i on se prenosi na sledecu tacku.

Ocigledno je da se u tim trenucima prekida kontakt i konvolucija izmedu jednog para
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kontaktnih tacaka vrha sonde i uzorka, ali se nastavlja kod drugih parova kontaktnih

taCaka vrha sonde 1 uzorka.

MooB @ e

Slika 2.3 GresSka izazvana konvoluciji sonda-uzorak: (a) skica objasnjava slike
promenjene artefaktima. Oznakama Si i Sz su obelezene karakteristi¢ne prelazne tacke.
Delove povrsine uzorka oznacene isprekidanom linijom, npr. izmedu S1 i Sy, je vrh
sonde preskocio prilikom skeniranja i ne daju taéne topografske podatke. Tokom
skeniranja ove oblasti, dobija se snimak vrha sonde. (b) AFM snimak povrsine uzorka.
(c) Presek profila duz linije pokazane na AFM snimku. Podebljani delovi profilne linije
pokazuju ispravan deo snimka. Visina boc¢nij stranica udubljenja je samo oko 10 nm, a

vrh sonde obi¢no ima uglove nagiba pri vrhu mnogo vece od 45°.

Posmatranje definisanih prekinutih linija je dobar pokazatelj kada treba zameniti sondu

novom i oStrom, uz sumiranje efekata koji proizilaze iz pojave artefakata.

Slede¢i artefakt vezan za konvoluciju koji se Cesto susrece, ali je mnogo laksi za
prepoznavanje, jeste efekat visestrukog vrha, odnosno visestrukog istovremenog kontakta

izmedu vrha sonde i povrSine uzorka.

UopSteno govoreci, mozemo zakljuciti da su efekti bo¢nih dimenzija malih Cestica
postavljenih na ravne podloge veéi nego $to je za océekivati, dok su visine Cestica na
snimcima ta¢no odredene. Do ovoga dolazi stoga Sto se Sirina AFM sonde dodaje Sirini
posmatrane strukture, pri ¢emu se visina ne menja. Kada podloga nije ravna boc¢ne i
vertikalne dimenzije objekata se menjaju. Ovakva situacija je shematski prikazana na
Slici 2.4. Cestica u podnozju izgleda mnogo niZa i ravnija od identi¢ne estice na vrhu
(h1 > hy).
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Slika 2.4 Razlika u visini ¢estica na topografiji uzorka u zavisnosti od radijusu vrha

sonde. Cestica u dolini izgleda mnogo niZa od identi¢ne &estice na uzvidenju (h1 > hy)

Geometrijski oblik sonde koja se koristi uvek ¢e uticati na AFM snimke snimljene uz
pomo¢ te sonde. Sasvim intuitivno, sve dok je vrh mnogo 0Striji od neravnina povrsine
koja se ispituje, dobijeni snimak profila ¢e podsecati na stvarni oblik uzorka. U zavisnosti
od bo¢nih dimenzija i visina elemenata na topografiji koje treba snimiti, oStrina vrha

sonde i ugao njegove bocne strane dobija na znacaju.

U principu, visina elemenata ne uti¢e na oblik dobijenog snimka i njihova reprodukcija
je tacna, dok najveci uticaj na verodostojnost i kvalitet snimka imaju artefakti na bo¢nim

stranama geometrija isptivanog objekta, posebno ako su te strane strme.

U teoriji i praksi AF mikroskopije istrazivani su specifi¢ni artefakti u zavisnosti od nacina
rada i predlagana su objasSnjenja [109]; [110]; [111]; [112]; [94] | metode za njihovu
eliminaciju [72]; [113]; [114]; [115]; [116]; [108]; [79]; [117]; [118].

Na Slici 2.5 su prikazana dva oblika vrha sonde i uticaj njihove geometrije prilikom
snimanja istog profila. Koris¢enjem tankog ili ostrog vrha prilikom skeniranja funkcije
povrsine oc¢igledno se dobija realniji snimak. Pored ostrine, takode je vazan i geometrijski
oblik: konusni vrh ¢e manje uticati na bo¢ni oblik funkcije nego piramidalni. Vrlo mali
elementi, kao $to su nanotube, globularni proteini ili DNK, uvek ¢e biti problemati¢ni

zbog Sirenja slike.

Slika 2.5 Prelazak tupe (a) i oStre (b) sonde preko iglaste neravnine na uzorku. Tup vrh
sonde prouzrokuje prosirenje skeniranog objekta (a),

dok oStar vrh vernije prati konturu (b).
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Kada je veli¢ina elemenata na povrsini uzorka znatno manja od vrha sonde, mogu se na
snimku pojaviti ponavljaju¢i abnormalni obrasci. Sferne nanocestice ili mali proteini
mogu biti predstavljeni kao izduZeni ili trougaoni oblici koji odrazava geometriju vrha
sonde. Ponekad se pojavljuje takozvana senka ili “dvostruka slika” usled prevelike brzine
skeniranja, a kao rezultat prisustva vise od jednog vrha na samom kraju sonde koji su

bliski jedan drugom i uspostavljaju istovremeni kontakt sa uzorkom (Slika 2.6).

*

Slika 2.6 Dvostruki vrh izaziva senku ili dvostruku sliku duz pravca skeniranja

Kada vrh sonde treba da skenira oblik na uzorku koji se nalazi ispod povrsSine (npr.
udubljenje u uzorku), bo¢ne dimenzije i dubina mogu izgledati premale u odnosu na
realnu situaciju jer vrh ne moze do¢i do dna. Geometrija sonde ¢e dominirati nad

geometrijom uzorka kao Sto se vidi iz linijskog profila prikazanog na Slici 2.7.

\Y4

Slika 2.7 Zbog velike Sirine vrha sonde ili velikog ugla konusa pri vrhu, udubljenje neée

biti verno reprodukovano

Ako je sonda oStecena, ili se na njenom vrhu nalaze strana tela koja predstavljaju
kontaminaciju i ¢ije poreklo moze da bude od uzorka ili iz spoljasnje sredine, na snimcima
se pojavljuju ¢udni oblici objekata koje je teSko objasniti. Na primer, oStec¢en vrh koji

prati geometriju uzorka (kao na Slici 2.8) ¢e proizvesti asimetri¢ni profil. U slucaju
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kontaminacije vrha sonde, Cesto se primecuje neocekivana promena kontrasta tokom
skeniranja i zamucenje slike. Ponekad kontaminirajuca Cestica na sondi moze da se vuce
preko uzorka tokom skeniranja, ostavljaju¢i trag na snimku koji bi se pogre$no tumacio

kao povrsinska karakteristika materijala.

[\

Slika 2.8 Ostec¢en vrh sonde stvara artefakte tokom skeniranja podloge

za kalibraciju i testiranje

U eksperimentalnoj praksi, karakterizacija AFM sondi se ¢esto zanemaruje ¢ak i kada se
vr$e kvantitativna merenja, kao $to su hrapavost ili eksperimenti koji ukljucuju trenje i
adheziju. U takvim eksperimentima oblik vrha sonde igra vaznu ulogu. Kao $to znamo,
kona¢ne dimenzije vrha sonde su odgovorne za kvalitet topografskih snimaka uzoraka.
Za prevazilazenje ovog problema, bar delimi¢no, moze se koristiti metode dekonvolucije

koje su vec¢ opisane u literaturi [107]; [108]; [80]; [119]; [120].
RESAVANJE PROBLEMA ARTEFAKATA

Problem artifakata i nacini njihovog eliminisanja predmet je mnogih ispitivanja 1
diskusija u literaturi. Naglasak je uglavnom na artefaktima koji poticu od instrumentacije.
U mnogim radovima se predlazu metode za uklanjanje artefakata skenera i rekonstrukcija
realne povrSine na snimcima izoblicenim konvolucijom izmedu vrha 1 povrSine

ispitivanih uzoraka. Neke od njih su ovde diskutovane.

Metode osmiSljene za uklanjanje artefakata nastalin kao posledica karakteristika
piezoelektricnog skenera ukljucuju hardverski i softverski pristup. Kod razmatranja
hardverskih problema razlikuju se opticke, kapacitivne i tenzometrijske tehnike [121];
[122]; [81]; [63]. Opticki deo uredaja je reSen tako da snop laserske svetlosti udara u
sondu i reflektuje se prema detektoru koji je osetljiv na fazu ili na poloZaj snopa. Stvarni
poloZzaj piezoskenera odreden je signalom detektora, a povratna petlja kontroliSe napon

na skeneru, i na taj nain se smanjuje nelinearnost skenera [121]; [122]; [81]; [63].
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Tehni¢ki posmatrano, meri se razlika kapacitivnosti izmedu fiksirane elektrode i
elektrode montirane na skener. 1z promene kapacitivnosti, sistem procenjuje stvarnu
poziciju skenera 1 prilagodava je preko povratne petlje. U tenzometrijskim metodama
osetljiv element je tenzometrijski senzor ¢iji otpor zavisi od deformacije. Montira se na
skener, a deformacija skenera se odreduje kroz promenu otpora. PoloZaj skenera takode

kontroliSe povratna petlja.

Softverski pristup uvodi koeficijente prilagodavanja u kontrolni program. Koeficijenti se
odreduju skeniranjem kalibracionog standardnog uzorka poznatih karakteristika. Podaci
koji se dobiju prilikom skeniranja se porede sa karakteristikama standarda, a program

generiSe koeficijente prilagodavanja.

Mnogi radovi razmatraju rekonstrukciju stvarne povrSine na osnovu slike koja je
1zobli¢ena konvolucijom izmedu vrha sonde 1 povrSine uzorka. Pionirski rad na ovu temu
je objavljen 1990. godine [123]. Resenje problema pomoc¢u Lezandrove transformacije
predlozio je Keller [72]. Pod pretpostavkom da elementi na povrsini uzorka imaju sferni
ili parabolicki oblik, problem se reSava in situ kalibracijom [124]; [125]; [126]. Ovde se
pretpostavlja da se povrSine ne preklapaju u tacki kontakta i da moraju u njoj da imaju
tangentu. Kontura vrha se rekonstruiSe izraCunavanjem ugla nagiba tangente. Jo$ jedna
alternativa za reSavanje ovog problema se bazira na konceptima matematicke morfologije
[61]; [127]; [128]; [129]; [78]. Ovaj pristup se primenjuje na bilo koji oblik vrha sonde,
odnosno bilo koji vrh na uzorku koji se moze predstaviti kao skup taCaka, a
najsveobuhvatnije ga je opisao Villarrubia [78]; [80]. Na osnovu matematicke
morfologije, predlozio je algoritme za rekonstrukciju stvarnih oblika povrsSine. Algoritmi
ukljucuju:

(1) simulaciju snimka od datog uzorka i vrha sonde

(2) rekonstrukciju uzorka povrsSine vrha sonde i dobijenog snimka povrSine uzorka

(3) rekonstrukciju oblika vrha sa snimka uzorka ¢ija je povrSina a priori poznata

(4) procenu vrhova iz snimaka uzorka ¢iji je povrSina a priori nepoznat

Villarrubia je predlozio originalni nacin predstavljanja uzorka i vrha sonde koji su u
interakciji. Teoretski, ova rekonstrukcija se zasniva na algebri skupova. Na pocetku se

uzorak i vrh sonde predstavljaju kao skupovi A i B, a proces skeniranja je predstavljen
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kao proSirenje pocetnih skupova. Teorija skupova se ovde koristi za predstavljanje
povrsine uzorka, vrha sonde i formiranje slike, odnosno za rekonstrukciju povrsine i
oblika vrha. Povrsina uzorka i vrh sonde se smatraju funkcijama dve promenljive. Uzima

se u obzir da vrh 1 uzorak medusobno interaguju samo preko svojih povrsina.
PITANJA METROLOGIE

Ve¢ duzi niz godina AFM se koristi kao mocan alat za topografsku povrsinsku
karakterizaciju. Povezane karakteristike ukljucuju statisticko usrednjavanje i lokalne
trodimenzionalne osobine povrSine, metricke parametre (koji omogucavaju evaluaciju

povrsinske hrapavosti) i fraktalne parametre.

Artefakti mogu uzrokovati greske u proracunima, a fizi¢ki procesi koji se desavaju na
povrsini uzoraka se mogu pogreSno tumaciti. Zbog toga se pojavljuje problem
dizajniranja instrumenta koji mozZe da smanji efekte artefakata, a moguce je u pojedinim
slu¢ajevima i da ih potpuno eliminiSe. Sistematski pristup eliminaciji artefakata do ovog
trenutka prakti¢no ne postoji. Iz tog razloga se premoS¢avanje ovog problema resava
uzimajuci u obzir metroloSke aspekte AFM-a, i konkretne uzorke odnosno sonde koje se

koriste za snimanje.

Izlazni podaci AFM-a razlikuju se od ulaznih informacija zbog greSaka u dizajnu nastalih
kao posledice konstrukcije mikroskopa (instrumentni artefakti) i fizickog porekla
(artefakti rezima). GreSke se mogu podeliti u dve grupe: normalna (manja netacnost sa
disperzijom mnogo manjom od mernog signala, koja je prisutna u bilo kom merenju) i
abnormalne greske (neuobicajeno velika greSka koja je prisutna samo pod odredenim
uslovima). S obzirom na veli¢inu ove druge i njen uticaj na tumacenje dobijenih snimaka,
razvijaju se metode obrade rezultata merenja (racunarski algoritmi pored upravljackog i
analitiCkog softvera za mikroskop) koje ¢e automatski otkriti abnormalne greske, odbaciti

ih 1 zameniti ih preciS¢enim podacima.
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3. MATERIJALI
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3.1. MATERIJALI UZORAKA

U ovom radu su obradene dve klase materijala, i to u zavisnosti od njihove namene:
materijale Cija su svojstva i osobine istrazivani, i materijale od kojih su nacinjene sonde

za snimanje.

Ispitivani uzorci su bioloSkog porekla, kao i materijali koji se u razli¢itim oblicima i u

zavisnosti od namene, direktno ili indirektno koriste u biomedicini.
Od bioloskih materijala obradeni su slede¢i uzoreci:
1. Uzorak mozga

Sniman je uzorak mozga pacova (Rattus). Hirurski odstranjeno tkivo je pripremljeno
koriS¢enjem histoloskih postupaka. Ukratko, tkivo je najpre tretirano etanolom, kako
bi se izvrSila dehidratacija tkiva, nakon Cega sledi reakcija sa toluenom, i na kraju
potapanje u tecni parafin. Tokom ovog procesa parafin zamenjuje vodu u tkivu,
pretvaraju¢i meko vlazno tkivo u ¢vrst uzorak, koji je potom pomoc¢u mikrotoma
iseCen na slojeve debljine 3 — 5 um. Za razliku od pripreme uzorka za ispitivanje pod
optickim mikroskopima, za ispitivanje na AFM-u uzorci nisu bojeni, ve¢ samo

naneSeni na staklenu plocicu i fiksirani.
2. Uzorak roznjace (cornea)

Sniman je uzorak roznjace (cornea) zeca. Ovo tkivo je izuzetno tvrde konzistencije.
Izgradeno je od pet slojeva. Na povrsini je viseslojni plocasti epitel ispod kojeg je
prednja membrana koja deli epitel od strome. Stroma predstavlja najve¢i deo
roznjace. Ona je gradena od providnih plocastih Celija. 1za strome se nalazi zadnja
membrana. Unutra$nji sloj roZnjace je graden od tankih endotelnih ¢elija. Roznjaca
nema krvnih sudova i ishrana se vrsi putem difuzije iz okolnog tkiva. Providnost
roznjace 1 njena pravilna zakrivljenost su osnove za dobar vid. U slucaju pojave
zamucenja unutar roznjate (leukom) dolazi do poremecaja vida. U ovom
eksperimentu su pripremljeni uzorci strome i unutrasnjeg sloja roznjace, na prethodno

ve¢ opisan nacin histoloske pripreme uzoraka.
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3. Uzorak zuba

Snimani su uzorci neoSte¢enog zubnog dentina (substantia eburnea), i dentina koji je
bio oStec¢en kariesom. Dentin ili zubna kost je ¢vrsto avaskularno tkivo koje izgraduje
najveci deo zuba i daje mu oblik. S obzirom da je u predelu krunice prekriven zubnom
gledi a u predelu korena cementom, te da ga je nemoguce videti in situ u usnoj duplji,
priprema uzorka je podrazumevala se¢enje na mikrotomu do odgovarajuceg sloja. Po
sastavu je slican kostima, ali ne sadrzi kompletne Celije 1 krvne sudove. Elastican je i
sadrzi 28% organskih i 72% neorganskih materija. Sastoji se uglavnom od kristala
hidroksiapatita i malih koli¢ina fluorapatita i karbonata, koji su ugradeni u organski
matriks sastavljenog od fosfoproteina, glikoproteina, mukopolisaharida i ¢vrste mreze

kolagenih vlakana.

Karijes (Caries dentium) je hroni¢no oboljenje tvrdih zubnih tkiva koje napreduje
progresivno, centripetalno i dovodi do razaranja zuba. S obzirom na centripetalni

karakter napredovanja, karijes dentina je nastavak karijesa gledi.
4. Uzorak kose

Snimani su uzorci kose u razli¢itim fazama rasta 1 izloZenosti tretmanima kao Sto su

pranje i farbanje, i to njihov spoljasnji ljuskasti sloj (kutikula).

Dlaka se sastoji iz tri sloja. Unutrasnjost dlake (medula) je izgradena od takozvanih
¢elija srzi. Dalje ka spoljasnosti nalazi se korteks dlake. Ovaj sloj ¢ini oko 80% dlake.
Sastoji se uglavnom iz keratina (belancevine). Oko korteksa se nalazi ljuskasti sloj —

kutikula. Ona se sastoji od izumrlih roznatih ¢elija koZe koje se orijentiSu ka vrhu
dlake.

5. Uzorak kosti

Sniman je uzorak butne kosti (femora). S obzirom na karakter ispitivanog materijala
I metode snimanja, uzorak je zahtevao histolosku obradu i pripremu, pri kojoj je na
ve¢ naveden nacin pripreme bioloskih tkiva tanak sloj kosti nanesen na staklenu
plocicu. Butna kost je najjaca i najduza kost u telu tetrapoda. Gradena je od kostanih
¢elija medusobno povezanih nastavcima. Kiseonikom 1 hranljivim materijama se

ishranjuje putem krvnih sudova.
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6. Uzorak koze

Sniman je uzorak povrsinskog sloja (epidermis) koze dobijen prikupljanjem

isklju¢ivo mrtvih ¢elija koje se nalaze na samoj povrSini.
Od ostalih materijala obradivani su slede¢i uzorci:
7. Uzorak aluminijuma

Sniman je uzorak treéeg najrasprostranjenijeg elementa na povrSini Zemlje i
najzastupljenijeg metala. Uzorak je pripremljen u obliku diska pre¢nika 7 mm i

debljine 2 mm. Snimana povrS$ina je ultrazvucno i1 hemijski o¢iS¢ena od necistoca.
8. Uzorak Celika

Sniman je uzorak ugljeni¢nog Celika 1040 koji je bio izlozen habanju i uticaju sredine
tokom radnog veka. Priprema uzorka je podrazumevala seCenje na dimenziju

pogodnu za posmatranje na AFM-u i ¢iséenje povrsine.
9. Uzorak magneticnog materijala

Uzorak je napravljen od magnetnog medija za snimanje podataka (floppy disk).
Osnovni materijal je plastika presvucena oksidom gvozda. Cilj ispitivanja ovog
materijala su bila njegova magnetna svojstva, a topografija je podrazumevana

komponenta snimanja.
10. Uzorci adheziva u stomatologiji

Snimani su uzorci adhezivnih materijala koji se koriste u stomatologiji za

pri¢vrs¢ivanje ortodontskih aparata, i to:

- CONTEC Ic primer (Dentaurum), ¢ija je osnovna komponenta BisEMA
(ethoxylated bisphenol A dimethacrylate);

- Heliosit Orthodontic (Ivoclar Vivadent), ¢ija je osnovna komponenta Bis-GMA
(Bisphenol A glycidylmethacrylate);

- GC Fuji I LC (GC America Inc.), ¢ija su osnovne komponente HEMA (2-
hydroxyethyl methacrylate) i UDMA (urethane dimethacrylate).

11. Uzorak legure olova, mangana i telura (PbMnTe)

Snimani su uzorci kristalne strukture legure PbixMnyxTe koja je kao tanak film

debljine ~3um apliciran na BaF, podlogu.

34



12. Uzorak kontaktnog sociva

Snimani su wuzorci gaspropusnih (RGP) kontaktnih sociva sacinjenih od
polimetilakrilata (PMA) i polimetilmetakrilata (PMMA), modifikovanih adiranim

fulerenima, fulerolom i metforminom.

3.2. MATERIJALI SONDI

Najpopularniji materijali od kojih se proizvode sonde za AFM su monokristalni silicijum
I SisNa. Silicijumske nitridne konzole nude prednost u odnosu na one izradene od Cistog
silicijuma tako da mogu da se stanje, pa samim tim postanu fleksibilnije (imaju manju
krutost). Medutim, SizN4 nisu savrSene za masinsku obradu, zbog ¢ega su ove sonde
inferiorne u odnosu na proizvode od ¢istog silicijuma. Mikroskopija atomskim silama
visoke rezolucije (AFM) u ispitivanju mekih uzoraka zahteva sondu sa niskom
konstantom savijanja i ostrim vrhom. Razvijen je proces za izradu sondi od silicijum-
nitrida sa ojacanim silicijumskim vrhovima. Ove sonde imaju tipi¢nu konstantu krutosti
0,06 N/m, radijus vrha od 9,2 nm i ugao konusa od 36°. Ovakve sonde su hamenjene za
snimanje u visokim rezolucijama i posebno su korisne za snimanja velikih vertikalnih

povrsina [130].

U upotrebi su i sonde izradene od volframa, nikla i drugih materijala. Sonde sa provodnim
dijamantskim piramidalnim vrhom su pokazale najvec¢i dinamicki opseg a vrh im je
zahvaljuju¢i materijalu od kojeg je sacinjen veoma ostar [131]. Za beskontaktni rezim
rada moguce je posti¢i pravu atomsku rezoluciju. Vertikalna rezolucija od 0,01 nm
postignuta je koriS¢enjem sonde presvuc¢ene tankim filmom olovo cirkonat titanata, ¢iji
je vrh piramida sa radijusom od oko 10 nm [132]. NeSto komplikovanija i zahtevnija za
proizvodnju je sonda dobijena anodnim vezivanjem dijamantskog tankog filma za staklo,
uz upotrebu aluminijumskog filma kao srednjeg sloja [133]. Potrebno je napomenuti da
se 1 plemeniti metali kao $to su zlato i platina takode koriste u proizvodnji sondi, ali
karakter materijala i sloZeni tehnoloSki procesi nisu u dovoljnoj meri opravdali kvalitet
kvalitet snimaka u odnosu na cenu [134]; [135]. Materijali kroz svoje inherentne
mehanicke osobine (npr. modul elasti¢nosti) 1 gustine definiSu ¢vrstocu, rezonantnu

frekvenciju i Q-faktor (deo vibracione energije koja se gubi prilikom celog procesa
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oscilovanja) sonde. Pored toga, takode treba uzeti u obzir i svojstva materijala kojim je

sonda presvucena po povrsini.

Upotreba sondi izradenih od materijala sa niskom otpornos§¢u, kao Sto su metali ili visoko
dopiran silicijum, obezbeduje da se na vrhu ne koncentriSu elektrostaticki naponi.

Prikupljanje elektrostatickih naboja rezultuje izoblicenjem slika.

Sonda sa vrhom na kraju je glavna komponenta senzora i najodgovornija je za kvalitet
AFM snimaka. Istovremeno sa ulogom u skeniranju, odnosno prikupljanjem podataka sa
povrsine uzorka, sonda je u korelaciji sa laserskim zrakom koji se reflektuje sa njene
gornje povrsine ka sekvencionom (pozicijski osjetljivom) fotodiodom. Za bolju

refleksiju, gornja strana sonde je Cesto pokrivena aluminijumom ili zlatom.
3.2.1. Sonde primenjene za snimanje uzoraka i njihove osobine

Prilikom ispitivanja mateijala u ovom istraZzivanju, primenjena su sva tri osnovna AFM
moda: kontaktni, ,tapping* i beskontaktni. Osim snimaka topografije, kod pojedinih
materijala su radeni fazni i magnetni snimci. U skladu sa na¢inom snimanja i materijalima
koji su ispitivani, izvrSen je i izbor odgovarajucih sondi. U nastavku je dat pregled sondi

koje su upotrebljene, i njihove osobine od znacaja za istrazivanje.
Kontaktni rezim

Kontaktni AFM reZim se uglavnom koristi za snimanje tvrdih povrSina kada se ne o¢ekuje
prisustvo boc¢nih sila sposobnih da modifikuju morfoloSke osobine uzorka. Komercijalne
AFM sonde za ovaj rezim napravljene su od SisNs i imaju trougaone zavrSetke sa
piramidalnim vrhovima ¢iji su ugolovi pri vrhu od 60 - 70 stepeni. Najprikladnije sonde
za kontaktni rezim rada (ukljucujuci i slike visoke rezolucije) su mekane, krutosti =~ 0,1

N/m, i duzinu vrha od 7 - 15 nm.
Serije CSC17 i CSC37
Iz ove serije koriS¢ene su sonde sa 0znakama:

- CSC17/NO AL
- CSC17/ALBS
- CSC17/Cr-Au

- CSC37/AL BS.
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Fizicke karakteristike ove serije su:

- tipican radijus vrha: 8nm

- ugao pri vrhu: 40°

- duzinavrha sonde: 12 — 18 um
- materijal: silicijum

Gornje strane kori$¢enih sondi (BS) su bez obloge, sa oblogom od aluminijuma, ili sa
oblogom od legure hroma i zlata, respektivno.

L6mm 186mm
£
2 ' !
=}
34mm w
3 W
34 mm

Slika 3.1 Serija CSC: SEM snimak vrha sonde (a) i shematski prikaz cele sonde (b) i (c)

0.315 mm

Tabela 3.1 Parametri sondi serija CSC17 i CSC37

rezonantna konstanta sile, duzina Sirina debljina
frekvencija, N/m
sonda kHz | £5, w +3 t£0,5
tipi¢na | opseg | tipi¢na | Opseg Hm Hm Hm
Serija 0,06-
CSC17 13 | 10-17| 0,18 0.4 450 50 2,0
Serija
CSC37
A 40 |30-55| 0,8 0,3-2 250 35 2,0
20 |15-30| 0,3 0.1- 350 35 2,0
B ’ 0,6 ’
C 30 |20-40| 04 0,1-1 300 35 2,0
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Beskontaktni i ,,tapping* rezim

U beskontaktnom (nc-AFM) rezimu, vrh sonde se pomera u neposrednoj blizini (red
veli¢ine 0,1 nm) iznad povrSine koja se ispituje, a slika se potom konstruiSe u zavisnosti
od izmerene sile interakcije izmedu sonde i uzorka tokom skeniranja. Tokom merenja
senzor osciluje, a interakcije merimo merenjem promene amplitude oscilacije pri
konstantnoj frekvenciji (amplitudna modulacija), ili merenjem promene rezonantne

frekvencije direktno preko povratne sprege.

»rapping“ rezim je tehnika amplitudne modulacije (AM), u kojoj se primenjuju vibracije
velikih amplituda na sondu za skeniranje. Kada osciluju¢a sonda dodirne uzorak, njene
kratkotrajne interakcije sa minimalnim smicanjem su manje destruktivne od sila koje se

javljaju izmedu sonde i uzorka u kontaktnom rezimu.
Serija NSC14, NSC15 i NSC35
Iz ovih serija kori$¢ene su sonde sa oznakama:

- NSC14/NO AL BS
- NSC15/ALBS
- NSC35/Cr-AuBS

Fizicke karakteristike ove serije su:
- tipican radijus vrha: 8nm
- ugao pri vrhu: 40°
- duzinavrha sonde: 12 — 18 pm
- materijal: silicijum
Gornje strane koriS¢enih sondi (BS) su bez obloge, sa oblogom od aluminijuma, ili sa

oblogom od legure hroma i zlata, respektivno.

g

El

3

=
0.315 mm

3Amm

Slika 3.2 Serija NSC: SEM snimak vrha sonde (a) i shematski prikaz cele sonde (b) i (c)
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Tabela 3.2 Parametri sondi serija NSC14, NSC15 i NSC35

rezonantna konstanta sile, duzina Sirina debljina
sonda frekvencija, kHz N/m | +5, W43 t+05
tipicna | opseg | tipicna | Opseg pm pm pm
Serija 110-
160 50 1,8-13 125 25 2,1
NSC14 220
Serija 265-
325 40 20-80 125 30 4
NSC15 410
Serija
NSC35
130-
205 8,9 2,7-24 110 35 2,0
A 290
185-
300 16 4,8-44 90 35 2,0
B 430
C 150 | 95-205 54 1,7-14 130 35 2,0

Magnetni beskontaktni rezim

Mikroskopija magnetnih sila (MFM) se koristi za snimanje gradijenta magnetnog polja i
njegove distribucije po povrSini uzorka. MFM ima moguénost snimanja magnetnog

podrucja od svega nekoliko nanometara.

MFM koristi tehniku dva prolaza, a detektovanje magnetnih sila se vrsi u drugom prolazu.
Varijacije MFM ukljucuju Magnetoresistive Sensitivity Mapping (MSM) 1 High
Frequency MFM (HFMFM) kao i Magnetic Dissipation Microscopy (MDM).

Navedene tehnike zahtevaju upotrebu kantilevera sa magnetnom presvliakom (Co-Cr).

Ista presvlaka je formirana i na poledini kantilevera zbog prevencije savijanja i pove¢anja

refleksije laserskog snopa. lako je kantilever namagnetisan prilikom proizvodnje,
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pozeljno je i dodatno, naknadno, namagnetisavanje pomoc¢u magneta. Vrednost

namagnetisanja kantilevera je obi¢no izmedju 50 1 100 nT.

Za cCuvanje ovih kantilevera mora se koristiti specijalna posuda (odvlazivac) da bi

vlaznost bila kontrolisana. Takode, moraju se zastiti od dejstva vazduha i kiselina.
Serije NSC18 i NSC36
Iz ovih serija kori§¢ene su sonde sa oznakama:

- NSC18/Co-Cr/ AL BS
- NSC36/Co-Cr/ AL BS

Fizicke karakteristike ove serije su:

- tipican radijus vrha: 8nm

- ugao pri vrhu: 40°

- duzinavrha sonde: 12 — 18 um
- materijal: silicijum

Gornje strane kori$¢enih sondi (BS) su presvuc¢ene oblogom od aluminijuma.

16mm 1.6mm
1 |
W
34 mm

Slika 3.3 Serija NSC za magnetni mod: SEM snimak vrha sonde (a) i shematski prikaz

0.315 mm
0.315 mm

cele sonde (b) i (c)
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Tabela 3.3 Parametri sondi serija NSC18 i NSC36 za magnetni mod

rezonantna _ ) o .
B konstanta sile, duzina Sirina debljina
frekvencija,
sonda kHz N/m | £5 w +3 t£05
pm pm pm
tipicna | opseg | tipi¢na | opseg
Serija 1,2-
75 |60-90| 28 225 27,5 3,0
NSC18 55
Serija
NSC36
30- 0,1-
90 1,0 110 32,5 1,0
A 160 4,6
45- 0,2-
130 2,0 90 32,5 1,0
B 240 9,0
25- 0,06-
65 0,6 130 32,5 1,0
C 115 2,7
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4. METODE | TEHNIKE
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Da bi bilo moguce da se deluje u okvirima nanotehnologije, neophodna je tehnoloska
podrska, odnosno sofisticirana namenska oprema. U nasem slucaju to je uredaj SPM 5200
proizveden 2007. godine od strane japanske kompanije JEOL. To je Scanning Probe
Microscope koji ima dva osnovna moda — AFM (Atomic Force Microscope) i STM
(Scanning Tunneling Microscope). U dosadasnjem radu smo se bavili ispitivanjima
bioloskih tkiva, veStackih materijala za upotrebu u medicini, i Sirokim spektrom
nanotehnoloskih ili potencijalno nanotehnoloskih materijala ¢ija primena nije strogo

ogranicena na medicinsku upotrebu.

4.1.STM

4.1.1. Princip rada

Fenomen tunelovanja elektrona posmatra se u kontekstu Schrédinger-ove kvantno
mehanicke interpretacije elektrona. Kao §to je poznato u klasi¢noj mehanici, kineticka
energija ne moze biti negativna, odnosno ukupna energija E ne moZe biti manja od

potencijalne energije V (E-V>0). Medutim, kvantnomehanic¢ka jedna¢ina Schrodingera:

M E-V=0 (4.1)

2m  dx?

daje i moguénost £-’<0, tj. da kineticka energija ima negativnu vrednost.

Ako se reSenje jednacine (4.1) prikaZe u obliku y = Aekxtada vrednost k ravnhopravno ima

pozitivnu i negativnu vrednost, $to daje reSenje jednacine u obliku:

Y = A exp I+ ’#xl + B exp l— /zm(hVZ_E)-xl (4.2)

Kao §to je pokazano na Slici 4.1., levo i desno od barijere pozitivna kineticka energija

daje oscilatorne procese, dok je u domenu barijere proces eksponencijalan. Sa aspekta
klasi¢ne fizike barijera je neprobojna, jer ¢estica nema dovoljno energije da prode kroz

region 0< x < d.

U kvantnoj mehanici, medutim, vrednost talasne funkcije ne pada odmah na nulu, tako

da postoji verovatnoca da Cestica prode kroz barijeru, tj. da tuneluje. Gruba aproksimacija

43



izraza (4.2) za x = d, pri vrednosti B = 1, a prema Bohr-ovoj interpretaciji elektrona, daje

za verovatnocu tunelovanja:

2m(V—-E)
Pirsy = exp l—Zd ’—mhz l (4.3)

Izraz (4.3) pokazuje da verovatnoca tunelovanja Cestice naglo opada sa: (1) debljinom
barijere, (2) masom cestice, 1 (3) sa smanjenom V-£'vrednosti energije, u smislu poredenja
sa vredostima koje zahteva klasi¢na fizika da Cestica prode kroz barijeru. Ako uzmemo
da elektron sa energijom E-V=1eVtreba da prode kroz barijeru od 0,2 nm tada dobijamo
da je verovatnoca tunelovanja elektrona 0,13. Medutim, ako posmatramo tunelovanje
protona tada je verovatnoéa 107, §to znaci da je tunelovanje elektrona, kao male Gestice,

mnogo verovatnije nego tunelovanje protona, koji je 1836 puta vece mase nego elektron.

Slika 4.1 Barijera tunelovanja sa potencijalom barijere i mogucom talasnom

funkcijom za Cesticu.

Neki vazniji dogadaji iz oblasti nauke o tunelovanju dati su u Tabeli 4.1.
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Tabela 4.1 Vazniji dogadaji vezani za otkrice fenomena tunelovanja elektrona

FENOMEN TUNELOVANJA PRONALAZAC GODINA
Uocavanje emisionog polja iz metala Lilienfeld 1922
Jonizacija atoma vodonika pomocu Oppenheimer 1928
tunelovanja elektrona
Objasnjenje emisionog polja Fowler and Nordheim 1928
Teorija medutunelske povezanosti kod Zener 1934
metala
FEM mikroskop Muller 1937
Uocavanje Zenerovog tunelskog prolaza Chynoweth i McKay 1957
Tunelovanje elektrona u p-n spojevima Esaki 1958
ProSirenje Zenerove teorije na tunelske Keldysh, 1958
diode Price i Radcliffe, 1959
Kane 1961
Perturbacioni postupak tunelovanja Bardeen 1961
Tunelovanje Kuperovih Cestica Josephson 1962
Eksperimentalna potvrda DZosefsonovog Anderson, 1963
efekta Rowvell, 1963
Fiske 1964
Neelasti¢na tunelska spektoskopija (IETS)  Jaklevi¢ i Lambe 1966
Tackasto tunelovanje Levinstein and Kunzlervon 1967
Molnar i dr. 1967
Eksperimentalna opaZzanja Kulonove Zeller i Giaever 1969
zaustavne sile tunelovanja elektrona
Uocavanje tunelskog izobli¢enja Lea i Gomer 1970
Gadzuk i Plummer 1971
Spinsko polarizovano tunelovanje Tedrow i Meservey 1971
Tunelovanje u vakuumu i topografiner Young i dr. 1971
Skenirajuéi tunelski mikroskop (STM) Binnig i 1982
Rohrer
Teorija transverzalnog vremena Buttiker i 1982
tunelovanja Landauer
Teorija Kulonove zaustavne sile Ben-Jacob i 1985
tunelovanja GefenAverin i 1986
Likharev

4.1.2. Skenirajuca tunelska mikroskopija

Pre pronalaska STM bilo je poznato vakuumsko tunelovanje, koje su pronalazaci STM
iskoristili zajedno sa efikasnim tehnologijama skeniranja. Prva STM slika dobro poznate
i definisane Si(111) povrsine, dobijena je sa atomskom rezolucijom, Sto je nagovestilo

velike moguénosti primene ove metode.
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4.1.2.1 Nauc¢no-tehnoloske osnove

Naucne osnove tunelovanja elektrona razmotri¢emo na primeru planarnog spoja metal-
izolator-metal koji se moze prikazati kao jednodimezionalni energetski potencijal (Slika
4.2). Pri tome se uvode dve pretpostavke: (1) izolator se nalazi u vakuumu i (2) obe
elektrode se nalaze u termalnoj ravnotezi. Struja tunelovanja nastace kao razlika AN =Nz-
Nz, pri ¢emu je N1 broj elektrona koji tuneluju od elektrode 1 prema elektrodi 2, a N2

elektroni koji tuneluju od elektrode 2 prema elektrodi 1 nakon aktiviranja prednapona U

na spoju.
S2
s Nivo vakuuma
/|
¥ P(z)
7
Fermijev / A
nivo ———— 1 ___|__V1EzNIVO | U .
— Fermijev
nl —= V() nivo
Elektroda 1 Izolator _LElektroda 2

Slika 4.2 Tunelska barijera opsteg tipa izmedu dve metalne elektrode

Sledec¢e oznake u radu imace znaéenje: V. - brzina elektrona u pravcu z koordinate;
n(vz)dvz - broj elektrona po jedinici zapremine sa z — komponentom brzine izmedu V; i
vz+dv; ; D(Ez) —verovatnoéa da elektron sa energijom E: =(m v)/2 tuneluje kroz
potencijalnu barijeru V(z); f(E) - Fermi-Dirac funkcija raspodele; i En = m(vx2+vy?) /2.

Sada moZemo pisati za N1 i Na:

Emax ©
Ny = = [ " D(E;) dEy [, f(E) dEy (4.4)
I za

Emax ©
Ny = — [ D(Ez) dEy [ f(E + eU) dEy, (4.5)
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odnosno, da je

AN = [ D(Ep) {5 I, [ (B) = f(E + eU)]dE, (4.6)

2m2h3
Verovatnoca tunelovanja elektrona kroz potencijalnu barijeru je:

]1/2

2.2m)Y/2 s
D(E) = exp {222 [*[Ep, + (2) — E,| " dz} (4.7)

pri cemu je - Er1 - Fermijeva energija, a ¢(z) — prosecna vrednost potencijalne barijere

iznad Fermijevog nivoa.

Za ta¢nija racunanja, medutim, bilo bi potrebno uzeti u obzir da se tunelovanje elektrona
ne deSava u apsolutnom vakuumu, da se proces deSava u sredini sa temperaturom T, i da
fenomen medusobne interakcije metalnih elektroda ima uticaja na tunelovanje elektrona.

Bez obzira na iznete aproksimacije izraz (4.7) ima svoje prakti¢ne vrednosti.
4.2.1 Aparatura

Uredaj STM se sastoji iz tri glavna dela: STM glave, kontrolne jedinice i racunarskog

sistema za obradu skeniranih podataka, vizualizaciju podataka i radnih parametara.

Izolacija vibracija

Povratni Displej

pojacivac  z-vrednost e e
-

=Trenutni Racunar
pojacivac
Opste Podesena vrednost Izlaz_ Yy
odesavanje o skeniranja
P ) +0.1~+30nA

Slika 4.3 a Osnovne komponente STM i shematski prikaz meduzavisnosti
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Osnovni princip rada STM dat je na Slici 4.3 a. Uzorak koji ispitujemo stavlja se na
podlogu koja, kao i uzorak, mora biti poluprovodni ili provodni materijal (za neprovodne
materijale upotrebljava se AFM - Atomic Force Microscopy, tehnika koja koristi sile

elasticnosti materijala 1 specijalno napravljenog vrha).

STM moze da radi na principu dva moda: konstantne struje ili konstantnog rastojanja. Na
Slici 4.3 b dat je primer rada STM na bazi strujnog moda, kada Siljak prati povrsinu
uzorka, pa se ta fina pomeranja prenose na kristalne strukture ¢ija dilatacija, preko
piezoelektri¢nih osobina kristala, proizvodi struje veoma malog intenziteta. One se
pojacavaju i odvode u aparaturu za memorisanje skenirajucih linija, koje se zatim

softverski obraduju i na ekranu daju obradenu sliku.

z
Uo
povratna

sprega s

Slika 4.3 b Shematski prikaz konstantnog strujnog moda za vreme rada STM aparature

Struja tunelovanja | moze se napisati u formi prvog reda vremenski zavisne perturbacione

jednacine:
=225, Af(E)L — f(Ee + el)] = —f(Ey + eD)[1 - FED]} [Mu|*8(E, — E)
(4.8)

gde je: f(E) - Fermijeva energija; U - prednapon; M,y - matrica tunelovanja elemenata
neperturbovanih elektronskih stanja y,, (vrha Siljka) i wv (povrSine uzorka); E.(Ev) -

energija stanja w, (yv) kada nema tunelovanja.

Slika 4.3 prikazuje teorijska i eksperimentalna reSenja za najbolju identifikaciju povrsine
uzorka (visine neravnina) u zavisnosti od intenziteta struje tunelovanja i rastojanja

izmedu vrha sonde i podloge materijala.
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4.2.2 Interakcija Siljak-podloga (uzorak)

Danas su najvise u upotrebi sonde za STM od volframa (W), platine (Pt) i iridijuma (Ir).
Stanje elektronske gustine na Fermijevom nivou za ova tri matrijala je za s stanje 3,1%,
0,77%, 0,94%, odnosno za d stanje: 85%, 98% i 96%, respektivno. Kada su u pitanju p,
sp? i pd® stanja onda je njihov odnos prema s i d stanjima sondi i podloge shematski dat
na Slici 4.4,

Na Slici 4.4 shematski je prikazana interakcija sonde sa podlogom u zavisnosti od

kvantnomehani¢kog stanja atoma Kkoji se nalaze na vrhu Siljka.

Preklapanje energija koje reprezentuju talasne funkcije vrha sonde sa atomskim stanjima
podloge omogucava proces tunelovanja. Zapocinjanje tunelovanja zavisi od pozicije vrha

sonde i stanja uzorka.

Struja tunelovanja / (nA)

40 16 6 25 |
o] ' ‘ 10
o 5 d,2 Stanje vrba siljka N
<
¢ ‘ 105
- -l Ekspenmemalpa vrednost -
g STM neravnine g
N g
g 0.2 g
e 2 g
= -2 g
_Talasno stanje dou g
U l S~ vrha siljka . a
ul/u AB - initio 1 S
LDOS neravnine
-3 “.“}f | | L \ J_J
25 30 3.5 40 45 5.0

Rastojanje izmedu vrha siljka 1 uzorka z (&)

Slika 4.4 Zavisnost identifikacije veli¢ine neravnina na povrsini uzorka, struje

tunelovanja i rastojanja izmedu vrha sonde i uzorka.

Slika 4.5 Mikroskopski aspekti dobijanja STM slika podloge pomocu razli¢itih

kvantnomehanickih stanja sonde.
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Postoji nekoliko metoda za dobijanje i obradu vrha sonde medu kojima se tri najvise
upotrebljavaju: mehanicko secenje pod uglom, elektrohemijsko nagrizanje i fokusirani
jonizovani mlaz (Slika 4.6). Na Slici 4.7 date su tri faze dobijanja vrha sonde pomocu
fokusiranog jonizuju¢eg mlaza. Ovom metodom dobijaju se konusni oblici sa radijusom

od svega 4 nm na vrhu sonde i uglom konusa od 10°.

5 um

Slika 4.6 Vrhovi sonde od volframa dobijeni pomoc¢u elektrohemijskog nagrizanja

(levo) i pod dejstvom jonizovanog mlaza.

Osnovna teznja je da vrh bude $to oStriji da se po moguénosti na njegovom vrhu nalazi
samo jedan atom. Kako danasnje tehnologije to ne omogucéavaju sa potpunom sigurnoscu,
traga se za strukturama kod kojih je poznata konfiguracija vrha sonde. Jedan od ozbiljnih
kandidata za dobar vrh sonde su nanotube. Na njihovom vrhu se nalazi ta¢no definisana
struktura u formi pentagona (pet ugljenikovih atoma). Sa ovakvim materijalom
polupre¢nik vrha sonde bi bio oko 0,25 nm, §to je za oko 15 puta manje nego kod

postojecih resenja.

4.3 Meduatomske, medumolekularne sile i Atomic Force
Microscopy (AFM)

Dok kod STM vrh sonde ne dodiruje povrSinu nego se rastojanje izmedu sonde i uzorka
ostvaruje na bazi kontrole struje tunelovanja elektrona, kod AFM-a osnova je interakcija
vrha i povrsine uzorka. Kako sila interakcije na zavisi od elektri¢éne provodnosti uzorka

to se mogu ispitivati i neprovodni materijali. Osnovne sile su van der Walsove interakcije
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koje je 1873. godine otkrio Johannes Diderik van der Waals (1837.-1923.) radeéi na

izradi doktorske disertacije na temu realnih gasova.

Proces merenja meduatomskih i medumolekularnih sila je mehano-elektromagnetni
(fizikohemijski). Kako je apsorpcija infracrvenog (IC) zracenja principijelno isti proces
kao kod prenosa energije sa jednog mehanickog oscilatora na drugi (rezonanca) to je
mehatronika na nanonivou sasvim prirodan fenomen. Osnovni preduslov je da svi
ucesnici u energetskom procesu osciluju istom frekvencijom, ili da je frekvencija jednog
jednaka celom umnosku frekvencija drugog oscilatora. Nakon ulaska u rezonancu, u
sistemu koji je primio energiju povecava se amplituda oscilovanja dok se frekvencija ne

menja.

Apsorpcija elektromagnetnog zraCenja predstavlja kvantni proces koji se deSava kod
vec¢ine molekula u IC spektru sa energijama od 8-50 KJ/mol i odgovara razlikama izmedu
vibracionih energetskih nivoa.Veza izmedu mehanickih i elektromagnetnih fenomena

interakcije dva atoma ili dva molekula data je preko izraza:

= [k (4.9)

2TTCA| U

gde je v* talasni broj (cm™), c-brzina svetlosti, k — konstanta sile veze, i u- redukovana

masa: (m1+mg2)/(mz X my).

Na Slici 4.7 je dat shematski prikaz principa rada mikroskopa zasnovanog na
meduatomskim i medumolekularnim silama. Uzorak koji se ispituje nalazi se na postolju
koje pokrece piezoelektri¢ni izvr$ni element, pomocu kojeg se ostvaruje kretanje uzorka
u tri dimenzije: dve dimenzije ostvaruju ravansko skenirajuce kretanje — liniju po liniju,
dok je trece, visinsko kretanje, diktirano informacijom koju generise sonda koja se nalazi
u stalnoj interakciji sa uzorkom i pod uticajem je privlacno-odbojnih sila koje poti¢u od
njihove interakcije. Poznaju¢i osobine kantilevera iz dobijene interakcije se dobijaju

karakteristike ispitivanog materijala.

Privla¢no-odbojne sile zavise od konture povrSine uzorka i usled promene visine konture
one savijaju sondu. Upravljacki sistem (PC racunar) odrzava ugib sonde konstantnim, ali
se usled zatalasanosti povrSine uzorka on stalno povecava ili smanjuje Sto se registruje
laserskim zrakom koji se od vrha sonde odbija u fotodetektor pozicije, ¢ija je svaka tacka

opremljena senzorom-diodom koja lasersku odbijenu svetlost pretvara u elektri¢ni signal.
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Polozaj odbijenog zraka, odnosno pozicija diode koja pretvara svetlosni signal u

elektri¢ni, omogucava stalno pracenje vertikalne pozicije — ugiba sonde.

Informacija o ugibu se prenosi u korekcioni element koji greSku, nastalu odstupanjem
trenutne vrednosti ugiba od ravnotezne, zabeleZzenu na pocetku snimanja, koriguje tako
Sto pomera uzorak, pomocu piezoelektricnog izvrSnog elementa, u vertikalnom pravcu
kako bi se ugib sonde stalno odrzavao na konstantnoj vrednosti. Sva pomeranja
piezoelektricnog organa uzrokovana su promenama na konturi povrSine uzorka tako da
zapis vertikalnog pomeranja uzorka (piezoelektricnog izvrSnog elementa) zapravo
predstavlja zapis izgleda konture povrsine uzorka. Podaci za svaku liniju — presek uzorka
beleze se u racunaru i na kraju se sve linije spajaju, ¢ime se dobija 3D rekonstrukcija

topografskog izgleda povrsine uzorka.

Atomic Force Microscopy (AFM) :

Osnovne komponente i njihova funkcija

laserska dioda ogledalo izlaz iz senzora, &c, Fc
AlB
C D
nano-konzola poziciono osetljiv
opruga koja se ugiba ".“ LI fotodetektor

dek vrh skenira povriinu uzorka
meri ugib nanc-kenzole

vth nano-konzole

“oseca’ osobine povrsine
i pebuduje nano-konzolu & _
P da] se ugiba GRESEA S

merena - ielg'ena

m g vrednos

povratna sprega

kontrolise z koordinatu
uzorka

racunar
- kontrolise sistem

- prikuplja podatke

- prikazuje th i analizira

- . . z
piezoelektricni 4 Y
skener

pezicienira uzerak {x, ¥ z),
sa preciznoféu reda veliéine A

Slika 4.7 Shematski prikaz rada uredaja za merenje meduatomskih i medumolekularnih
sila (AFM).
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4.3.1 Fazno snimanje

Fazno snimanje je proSiren tapping mod zasnovano na merenju kasnjenja faze sonde. Ova
dodatna informacija se dobija od oscilatornog kretanja sonde i oslikava lokalnu
viskoelasti¢nost, adheziju i frikcione osobine uzorka. Fazno snimanje se takode koristi da
bi se povecala varijacija topografije uzorka, jer nema uticaja na veli¢inu opsega ili

frekvencije.

Fazno snimanje se obi¢no koristi u kombinaciji sa “tvrdim” tapping modom koji zahteva
materijal osetljiv na kontrast. Kako bi se dobili maksimalni podaci o topografiji,

neophodno je uskladiti krutost sonde i povrSine ispitivanog uzorka.
4.3.2 Modulacija sile

Modulacija sile se koristi za ispitivanje polimernih smesa, otkrivanje prelaza izmedu
razli¢itih komponenti u kompozitnim materijalima, odredivanje homogenosti povrsina,

identifikaciju kontaminiranosti, mapiranje mehanickih svojstava biomaterijala itd.

Tehnika je zasnovana na merenju relativne krutosti ili elasti¢nosti razliitih materijala u

heterogenim uzorcima.

U ovom rezimu, sonda pokuSava da ostvari male oscilacije u vertikalnom pravcu sa
frekvencijom mnogo vecom od rasterskih frekvencija i mnogo manjom od sopstvene
rezonantne frekvencije, ostajuéi u kontaktu sa povr§inom. Amplituda oscilovanja sonde

varira u zavisnosti od trenja 1 elasti¢nosti uzorka.

Za dobijanje slika sa visokim kontrastom, sonda treba da se poklapa sa uzorkom u

pogledu Kkrutosti.
4.3.3 Mikroskopija bo¢nih 1 hemijskih sila

Lateral Force Microscopy (LFM) ili mikroskopija bo¢nih sila je proSiren kontaktni rezim,
pri ¢emu je dodatni parametar detektovanja torzija (uvijanje) sonde koja se menja zavisno

od sile trenja.
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Mikroskopija hemijskih sila (CFM) je proSiren LFM u kome se koristi hemijski osetljiva
sonda za odredivanje specificnih interakcija sonda-uzorak. Rezultujuca slika daje

informacije relevantne za hemijsku kompoziju povrsine.
4.3.4 Analiza krive sile

Svaka Cestica blizu povrSine je pod uticajem privlacnih ili odbojnih sila. Ove

medumolekularne sile mogu biti detektovane privla¢enjem cestica na sondu.

Analiza krive sile se obi¢no primenjuje za snimanje otklona sonde kada ona prijanja na
povrsinu, a zatim se snima sila kao funkcija rastojanja izmedu sonde i povrsSine uzorka.
Rezultat je kriva sile koja sadrzi informacije o interakcijama dugackih i kratkih rastojanja,
kao Sto su elektrostaticke i magnetne interakcije. Slika intenziteta sile automatski skuplja

podatke o sili na snimanoj povrsini.

Analiza krive sile je ¢esto komplementarna sa ostalim reZzimims skeniranja i daje dodatne

informacije o interakciji sonda-uzorak. Velika adheziona sila je znak kontaminacije.

Konvencionalne sonde mogu biti zamenjene koloidnim ¢esticama od stakla, silikona,
polistirena, razli¢itih metala itd. Aplikacija ukljucuje i istraZivanja razli¢itih fenomena

kao Sto su povrsinski napon u te¢nostima, polarizaciju, hidrofobnost i hemijske sile.
4.3.5 Elektrohemijski SPM

Elektrohemijski (EC) SPM se Koristi za ispitivanje elektronskih osobina i strukture
elektroda i promena izazvanih hemijskim i elektrohemijskim procesima, fazne formacije
I korozije. Uklanjanje organskih molekula i biomolekula u elektrolitima je takode jedna
od primena. EC-SPM se moze primeniti in situ kao i ex situ.

In situ postavljanje omogucava merenje strukture povrsine elektroda. Ovo zahteva sondu
sa hemijski inertnim prevlakama kao Sto je Cr-Au. Prevlake takode povecavaju
reflektivnost laserskog snopa. Kada se eksperiment sprovodi u fluidu, limit rezonantne

frekvencije je 80 kHz za tapping mod prilikom kori$¢enja konvencilonalne fluidne ¢elije.
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4.3.6 Mikroskopija magnetnih sila

Mikroskopija magnetnih sila (MFM) se koristi za snimanje gradijenta magnetnog polja i
njegove distribucije po povrsini uzorka. MFM ima moguénost snimanja magnetnog

podrucja od svega nekoliko nanometara.

MFM koristi tehniku dva prolaza, a detektovanje magnetnih sila se vrsi u drugom prolazu.
Varijacije MFM uklju¢uju Magnetoresistive Sensitivity Mapping (MSM) i High
Frequency MFM (HFMFM) kao i Magnetic Dissipation Microscopy (MDM).

Navedene tehnike zahtevaju upotrebu sondi sa magnetnom prevlakom (Co-Cr). Ista
prevlaka je formirana i na poledini sonde, zbog prevencije savijanja i povecéanja refleksije
laserskog snopa. lako je sonda namagnetisana prilikom proizvodnje, pozeljno je i
dodatno, naknadno, namagnetisavanje pomocu magneta. Vrednost namagnetisanja sonde

je obi¢no izmedu 50 i 100 nT.

Konstanta elasti¢nosti i rezonantna frekvencija sonde obezbeduju stabilnost u tapping

rezimu i visoku osetljivost na slabe magnetne sile u drugom prolazu.

Za Cuvanje ovih sondi mora se koristiti specijalna posuda (odvlazivac) da bi vlaznost bila

kontrolisana. Takode, moraju se zastiti od dejstva vazduha i kiselina.
4.3.7 Slike visoke rezolucije

Od samog pocetka, AFM je bio obecavajuca tehnika za nedestruktivna ispitivanja sa
molekularnom i submolekularnom rezolucijom. Medutim, nije jednostavno dobiti takvu
rezoluciju. Za ostvarenje ovog cilja bilo je potrebno smanjiti na minimum veli¢inu sonde
I registrovati sto manju silu interakcije sonda-uzorak. Veli¢ina sonde je odgovorna za
geometrijske dilatacije, dok sila interakcije, ako nije ,,prirodna”, moZe dovesti do
povecane deformacije povrsSine i/ili destrukcije. Sa pronalaskom HI'RES (visoko
rezolutnih) sondi, snimanje krhkih povrSina na molekularnom nivou je postalo

ostvarljivo.

Takode, HI'RES sonda omogucava visoku rezoluciju kod izrazito uskih povrSina kao Sto
su pore ili ostre ivice kao ispitivanje hrapavosti sub-nanometarskih povrsina (deseti do

stoti deo nanometra).
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Dosadasnja iskustva ukazuju da postoje izrazite prednosti koris¢enja ovih sondi kod
tapping rezima. OStre sonde i male sile interakcije omogucavaju skeniranje “light

tapping” (oStrina vrha sondi uzrokuje povecanje pritiska na kontaktnoj povrsini).

Prednosti ovih sondi su: (1) mala rezonantna amplituda (po¢inje od 0,2 V i dostize 1,2
V), (2) odnos pocetne tacke je oko 0,9 (90% od amplitude slobodnih osilacija), (3) brzina
skeniranja poc€inje ispod 1 Hz, (4 )veli¢ina skenirane povrsine pocinje od 50nm x 50nm i

(5) preporucena hrapavost RMS povrsina je ispod 20 nm.

KoriS¢enje jakih sila (velika apmlituda) rezultuju ireverzibilnom revolucijom sonde.
Takode je vazna prevencija uniStenja uzorka tokom procedure ispitivanja. Skeniranje

hrapavijih povrsina (RMS hrapavost > 20 nm) moze ukljucivati i posebne vrste sondi.

Koris¢enje mekih HI'RES sondi je prednost, kada se ispituju tvrde povrsine (kao $to je
silikon), jer ovo spre¢ava oStecenja. Kada se snimaju meke povrSine ove osobine pomazu

da se izbegnu osteéivanja uzorka ostrim vrhom sonde.
4.4 NanotehnoloSki uredaj JSPM-5200

Integrisani nanosistemi za potrebe istrazivanja i razvoja nanotehnologija i nanosistema su
kompleksni uredaji kod kojih je moguce realizovati viSe radnih rezima: STM, AFM,
MFM, ECSPM 1 dr. Jedan od takvih uredaja je JSPM-5200.

4.4.1 Opis uredaja 1 komponenti

JSPM-5200 je integrisani nanotehnoloSki uredaj sa mnogostrukim mogucénostima
tehnikama snimanja i merenja. U ovom poglavlju upozna¢emo se sa osnovnim

komponentama i na¢inom na koji sistem funkcionise.

JSPM-5200 (Slika 4.8) sastoji se od AFM baze (a), anti-vibracionog stola, AFM
pojacivaca (b), SPM kontrolera (c), racunara, i opcionih komponenti kao Sto su

mikroskopski sistem sa CCD kamerom, vakuum sistem i dr.
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Slika 4.8 a. JSPM-5200 b. AFM pojacivac c. SPM kontroler

Shematski prikaz sistema dat je na Slici 4.9.

Prikazani su sledeci delovi sistema:

- SPM baza: merni deo mikroskopa koji se sastoji od AFM glave, stola i skenera.
- Anti-vibracioni sto: ima funkciju da onemogucéi prenos vibracija na uzorak.

- AFM pojacivac: spoj izmedu SPM baze i SPM kontrolera. Sadrzi signal-monitor
AFM i on-off prekidac za lasersku diodu.

- ukljuceni su i: nosa¢ sonde i nosa¢ uzorka.

| AFM ppjativat’

SPM bz v :
- v,

= | . ° :

vakuum pump;

SPM kontroler PC

Slika 4.9 Shematski prikaz JSPM-5200 sa medusobno povezanim komponentama
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4.4.2 Struktura AFM glave

AFM glava sadrzi: lasersku diodu, sondu, ogledalo i fotodiode. Ove komponente su
poznate kao “opticki sistem sa sondom”. Glava takode sadrzi predpojaciva¢ za signale
laserskih dioda (AFM) i struje tunelovanja (STM).

Postoje dve vrste standardnih nosaca sondi za JSPM-5200 AFM glavu. Na Slici 4.10. je

prikazana glava uredaja, kao i nosa¢ sondi za AFM i nosa¢ sonde za STM skeniranje.

Slika 4.10 SPM glava (a), sa nosa¢em sonde za AFM (b) i nosa¢em sonde za STM
skeniranje (c)

4.4.3 Struktura skenera

Skener je piezo element cilindri¢éne geometrije, prikazan na Slici 4.11. Sadrzi Sest
elektroda od kojih jedna vrsi ulogu uzemljenja i nalazi se unutar skenera, a ostalih pet se

nalazi spolja i kontroliSu pomeranje po osama (X1, X2, Y1, Y2, Z).

Piezo-elektri¢ni kristali imaju odliku da se izduzuju kada se izloze pozitivnom naponu i
da se skracuju kada su izlozeni negativnom naponu. Polaritet napona izmedu elektroda
X1 i X2 je suprotan. Skener je fiksiran na donjem delu, a kao rezultat se javlja istezanje
s jedne strane (X1) i skraéenje sa druge (X2). Tako se vrh pomera horizontalno. Sirina
skeniranja odreduje se prema duzini tube skenera i primenjenog napona. Stoga je
potrebno viSe vremena za skeniranje velikih povrSina. U tom smislu, opciono su dostupni
skeneri raznih duZina. Z elektroda se koristi za kontrolu udaljenosti izmedu sonde i

uzorka, tj. za merenje visine.
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4.4.4 Metode izbora sondi za AFM snimanja

Kod izbora sonde koja ¢e se koristiti za AFM skeniranje, treba voditi racuna o materijalu
koji se koristi u smislu modula elasti¢nosti, karakteristika provodnosti materijala i obliku

prema karakteru skeniranja koje se izvodi.

U slucaju kontaktnog AFM rezima, vazan faktor za dobijanje atomske i molekularne
rezolucija je zakrivljenost vrha sonde. Sonde od ugljeni¢nih nanotuba su po tim
karakteristikama izvanredne. Izbor modula elasti¢nosti zavisi od objekta opservacije.
Niske vrednosti ovog modula (<0,1 N/m) omogucavaju skeniranje organizama i zivih

tkiva.

Sonde sa jednim pravougaonim vrhom visoke osetljivosti koriste se za merenje sile trenja,
dok se za dobijanje slika elektri¢énih komponenti ispitivanog materijala koriste provodne
sonde. One su nacinjene od silicijuma i presvucene su slojem metala, ili se dobijaju

dopiranjem silicijuma.

Sonde za AC rezim treba da imaju rezonantnu frekvenciju oko 150 kHz. Ona zavisi od
povrsinske tvrdoce ispitivanog materijala. Sonde sa niskom rezonantnom frekvencijom i
malim modulom elasti¢nosti se koriste za meke povrsine kao §to su organizmi i Ziva tkiva.
Takode, sonde sa niskim rezonantnim frekvencijama se koriste i za materijale Kkoji

apsorbuju vlagu (hidrofoli¢ne povrsine).

U slucaju skeniranja materijala sa magnetnim osobinama potrebno je koristiti sonde
oblozene magneti¢nim supstancama. Njihove rezonantne frekvencije se krecu u rasponu
od 50 kHz — 100 kHz.
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Za dobijanje snimaka potencijala povrsSine skeniranog materjala potrebno je koristiti
provodne sonde. Njihova rezonantna frekvencija ima vrednosti od 50 kHz — 100 kHz.

Kod skeniranja u beskontaktnom rezimu, rezonantna frekvencija sonde treba da iznosi
viSe od 80 kHz. Sa povecavanjem rezonantne frekvencije raste i Q faktor, pa se povecava

I osetljivost snimanja.

U Tabeli 4.2 dat je pregled tipova sondi i njihove osobine od znafaja za snimanje

odredenih vrsta materijala.
4.4.5 Priprema uzoraka

SPM je uredaj koji ne zahteva komplikovane i skupe metode za pripremu uzoraka koji se
skeniraju. Ipak, s obzirom da je to uredaj kojim se dobijaju podaci sa povrsine skeniranog
subjekta potrebno je izvrsiti izvesnu pripremu i praéenje stanja povrsine uzorka, narocito
ako je on izloZzen Zeljenim i/ili neZeljenim promenama. Kada se na povrsini sakupe
necisto¢e moze da dode do gubitka provodnosti i u skladu s tim gubitak osobina koje
omogucavaju normalan proces skeniranja. Primeri ovakvih artefakata su formirani
oksidni filmovi, ugljen hidroksid, apsorpcija vlage itd. Ove promene ¢e se zasigurno

odraziti na kvalitet snimka, a merenja mogu postati naporna.

U pojedinim sluc¢ajevima je moguce povrSinu uzorka prebrisati poliraju¢om tkaninom,
oprati sa 18.2 MQ vodom (bez minerala) ili pod pritiskom oduvati Cestice pomoc¢u
inertnog gasa, da bi se odstranile necisto¢e. Medutim, ove metode ponekad ne daju
zeljene rezultate pa je potrebno primeniti fizicke ili hemijske metode za adekvatnu

pripremu uzorka.

Sto se ti¢e postavljanja uzorka na nosaé¢ postoji nekoliko problema koje treba resiti. Oni
se pre svega odnose na karakter i oblik ispitivanog materijala. U nekim slu¢ajevima je za
fiksiranje uzorka na podlogu dovoljno upotrebiti obostrano lepljivu traku, ali se za ovu
svrhu mogu koristiti i razne vrste pasti i gelova, narocito ako je potrebno obezbediti

elektri¢nu provodljivost, na primer kod STM skeniranja.
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Tabela 4.2. Tipovi sondi proizvodaca p-masch i njihove karakteristike vezane za

izbor
Naziv Oblik vrha Oblik sonde | Konstanta | Rezonantna
Materijal opruge frekvencija
(N/m) (kH2)
M - masch Konus Pravougaoni | (a) 7.5 210
NSC35/ALBS Ugao konusa < Silicijum (b) 14.0 315
30° (c)45 150
Poluprecnik <
10nm
M - masch Konus Pravougaoni | (a) 0.95 105
NSC36/ALBS Ugao konusa < Silicijum (b) 1.75 155
30° (c) 0.60 75
Poluprecnik <
10nm
M - masch Konus Pravougaoni | (a) 0.65 41
NSC37/ALBS Ugao konusa < Silicijum (b) 0.30 21
30° (c) 0.35 28
Poluprecnik <
10nm
M - masch Konus Pravougaoni | (a) 0.08 20
NSC38/ALBS Ugao konusa < Silicijum (b) 0.03 |10
30° (c)0.05 |14
Poluprecnik <
10nm
M - masch Konus Trouglasti (@ 1.0 25
NSC21/ALBS Ugao konusa < Silicijum (b) 17.5 210
30°
Poluprecnik <
10nm
M - masch Konus Trouglasti (@) 0.12 12
NSC21/ALBS Ugao konusa < Silicijum (b) 2.00 105
30°
Poluprecnik <
10nm
M - masch Konus Pravougaoni | (a) 7.5 210
NSC35/Ti-Pt Ugao konusa < Silicijum (b) 14.0 315
30° (c)45 150
Poluprecnik <
40nm
M - masch Konus Pravougaoni | (a) 0.95 105
NSC36/Ti-Pt Ugao konusa < Silicijum (b) 1.75 155
30° (provodljiv) | (c) 0.60 75
Poluprecnik <
40nm
M - masch Konus Pravougaoni | (a) 3.50 75
NSC18/Co-Cr Ugao konusa < Silicijum

30°
Poluprecnik <
40nm

(magnetizam)
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Za praskaste uzorke se koriste razliCite tehnike fiksiranja. Ponekad je moguce
posmatranje cele Cestice, pa se tada ona nekom metodom fiksiranja pric¢vrsti za podlogu.
Medutim, pre¢nik Cestica moze da varira, pa je na podlozi potrebno obezbediti njihovu

pravilnu distribuciju kako ne bi doSlo do stvaranja nepotrebnih slojeva.

PraSkaste uzorke je moguce i tabletirati u presama; na taj na€in se stvaraju tablete Zeljenog
pre¢nika i debljine, sa ravnom povrSinom koja je prilagodena za skeniranje u visokim

rezolucijama.

Kod skeniranja tkiva Zivih organizama potrebna je prethodna priprema koja pre svega
podrazumeva secenje na odgovarajuce dimenzije i koje se izvodi mikrotomom, a zatim i
fiksiranje iseCenog uzorka, najcesc¢e na staklenu plocicu za mikroskopska posmatranja
pripremljenih preparata. Za posmatranje granulastih ili vlaknastih bioloskih uzoraka kao
Sto su bacili ili polimeri koriste se podloge koje imaju idealno ravnu (u atomskom smislu)

povrsinu, kao Sto je liskun.

4.4.6 Primer AFM observacije upotrebom NC (Non Contact)

rezima, i upotreba programa WinSPM (Scanning)

Na pocetku rada, pri startovanju programa WinSPM otvara se pocetni meni u kome je

potrebno izabrati stavku NC-AFM.

%E% Pleaze choose SPM Mode
" AC-AFM (SKPM £ WE-AFM £ MEM)
(SKPM /MM
" Gontact AFM (VE-AFM / LM-FFM / SCFM)
" 5TM
¢ All SPM Made for Professional Users)
Don't show thiz window when start up [
Device Setup | Gancel | ITI

Slika 4.12 Pocetni meni programa WinSPM
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U daljem radu je potrebno odrediti rezonantnu frekvenciju sonde i krivu Q faktora.

Frekvencija se meri tri puta, pri ¢emu se opseg smanjuje posle svake iteracije kako bi se

dobila veca ta¢nost. Rezultat merenja se dobija u prozoru prikazanom na Slici 4.13. Klik

na OK dugme oznacava da je podesavanje zavrseno.

Slika 4.13 Odredivanje rezonantne frekvencije sonde — rezultat merenja

4.4.6.1 Parametri Control Panel

Na Slici 4.14. su prikazani izgledi dva prozora (Controll i Control2) u kojima se

podeSavaju parametri skeniranja. Pojedina¢na podesavanja u ova dva dijalog prozora su:

1)

(2)
3)

4)

Odredivanje reZzima akvizicije podataka. Ovde se vrsi izbor snimanja
(topografija ili faza), kao i smer (napred (FW) ili nazad (BW))

Scan Size — odredivanje veli¢ine povrSine za skeniranje

Clock — odredivanje brzine skeniranja. Skeniranje je brze ukoliko je
numeri¢ka vrednost brzine manja. Brzina skeniranja se podeSava u
zavisnosti od povrsine 1 hrapavosti uzorka koji se skenira. Grublje 1 vece
uzorke je potrebno skenirati sporije, da bi se na vreme ocitale promene U
topografiji povrsine.

(A) Retract On/Off — prekida¢ za ukljuc¢ivanje/isklju¢ivanje napona na Z

piezo elementu.
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(B) Scan/Abort — komanda za pocetak i zavrSetak skeniranja.

(C) Grab/Cancel Grab — automatsko snimanje slike skenirane povrsine

kada se proces zavrsi.

(D) Auto Grab — automatsko snimanje slike na disk, a ukoliko je opcija
ukljucena, i komanda Auto Restart za automatsko zapocinjanje novog

skleniranja iste povrsine.

Feedback — podeSavanje frekvencije, filtera i Loop Gain. Referenca je
parametar koji uti¢e na udaljenost izmedu ispitivanog uzorka i sonde, a
opseg moze da bude od 10 do 0 V. Privlaéne sile izmedu sonde i uzorka
se povecavaju ako referentna vrednost ide prema 0 V. Filter je parametar
(niskopropusni filter) za podeSavanje odgovora Z piezo elementa.
Povecavanjem numeriCke vrednosti povecava se brzina reagovanja na
napajanje strujom. Ako je povecanje preveliko, mogu se pojaviti
mehanicke oscilacije piezo elementa. Ukoliko dode do toga, vrednost

treba odmah spustiti jer mozZe doci do ostecenja piezo elementa.

Takode, ako je ova vrednost suvise niska tada ¢e odgovor biti suvise spor
i sonda ¢e se sudariti sa visokim delovima uzorka. Dakle, kako bi se dobio
najbolji snimak, ova vrednost treba biti postavljena na samo malo ispod

mesta gde pocinje oscilacija.
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Slika 4.14 PodeSavanje parametara skeniranja

(6) Indikator pozicije Z piezo elementa — pokazuje ekspanziju ili kontrakciju
Z piezo elementa. Kada se indikator nalazi na maksimumu (desna ivica) i
piezo je na maksimumu kontrakcije, a kada je indikator u minimumu
(krajnje levo) i piezo je potpuno ispruzen.

(7)  Scan Area — ova komanda otvara prozor sa povrsinom koja se skenira.
Mogucée je manuelno pomerati oblast koja se skenira, ili numericki odrediti
poloZaj skenirane povrsine.

(8)  Gain - za veéinu uzoraka odnos bi trebao biti postavljen na 1. Za visoke
rezolucije i vrlo ravne uzorke gain moze biti i veci, a 16 je maksimalna
vrednost.

(9)  ZCoarse Stage — podesavanje visine Z. Moguca su dva smera, u zavisnosti

od toga u kom smeru Zelimo da pomerimo uzorak.
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i Select SPM Scan Help
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(Mo.6) Image(512) : Topography -

Image(512); AFKM AC: Topography(FW)
Image size : 3.00x 3.00 um.

Image height : 0.047 um

Reference :-3.91 %,

Bias “Yoltage : 0.000/0.000%.

Mo of pixels (512,512).

Filename : CiinSPhiyAdminyimg2005_0729_12060204.if. |

Slika 4.15 Rezultat skeniranja povrsine 3x3 um u NC modu, sa odgovaraju¢im

parametrima skeniranja.
4.4.7 Analiza slike upotrebom programa WinSPM (Processing)

Ovaj programski paket omogucava korisniku obavljanje razli¢itih funkcija za obradu
kako bi se poboljSao kvalitet slike dobijene programom za skeniranje. Te funkcije
ukljucuju: eliminaciju pozadine, nivelisanje slike, prilagodavanje osvetljenosti i

kontrasta, primenu raznih filtera itd.

Analiza profila na slici skenirane povrSine moze da se radi na viSe nac¢ina: Single, Multi,

Extra i Multiple Images.
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Slika 4.16 Single. Jedna proizvoljna linija mozZe biti postavljena u bilo kom smeru

unutar slike, a mere se udaljenosti izmedu dve tacke i visinska razlika izmedu do tri para

markera.
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Slika 4.17 Multi. Do pet proizvoljnih linija moZze biti postavljeno u bilo kom smeru

unutar slike.
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Slika 4.18 Unutar postavljene pravougaone oblasti meri se hrapavost skenirane

povrsine.

i

sav

2
2
2
anm
1| BN
m 200
T v 3 ;
il Foiba

- azm
- 1 camew
!
A o
- ) ]
& axm
T

e S - Fum e -
[ry— e
" Trem  Rmee FLET asEy o
™ - a3 - Ay -

FE. aaary

Slika 4.19 Multiple Images. Mogu biti postavljene do tri slike a profil se analizira na

istoj liniji.

Ovaj program omogucava i generisanje trodimenzionalnih slika skenirane povrSine
(pti¢ja perspektiva). Parametri koji se mogu podeSavati su Position (smer prikaza), Zoom

(visina po Z osi) i Centering (centriranje povrSine u odnosu na ekran).
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Slika 4.20 3D prikaz skenirane povrSine sa prozorom za podeSavanje parametara.
4.4.8 Kreiranje izvestaja

Ova funkcija se koristi za prikazivanje snimaka, vrednosti merenja, profila i 3D slika u
obliku izvesStaja za Stampanje. Podrazumevana veli€ina je stranica A4 u vertikalnom

polozaju. Mogu biti prikazani i podaci o merenju za izabranu 2D sliku.

Slika 4.21 Report pripremljen za Stampu, sadrZi 2D sliku, podatke o snimanju i 3D

prikaz iste povrsine.
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4.5 Villarrubia metod eliminacije artefakata sondi

Jedan od nacina pristupanja problemu artefakata koji poti¢u od geometrije sondi jeste da
se za SPM snimke neravnina Sirine wi, koje se nalaze na uzorku, moze re¢i da su
verodostojni samo ukoliko je w < wi, gde je w prava Sirina neravnine. Bez poznavanja
oblika vrha sonde nema odredenijeg nacina. Neravnine na stvarnoj povrSini mogu biti
izuzetno ostre, ali sa svim vidljivim detaljima na snimku koji je zapravo snimak vrha
sonde. Sa metroloske tacke gledista, bilo bi znacajno poboljsanje ukoliko bi bilo moguée
merenje na samoj povrsini uzorka, i u tom slucaju bi se moglo zapisati wi < w < wi, gde

je w; Sirina oblasti na povrsini uzorka.

Poznati su pokusaji da se modeluju interakcije vrha sonde sa uzorkom i pronadu metode
za rekonstrukciju stvarne povrsine iz dobijenih snimaka, ako je poznat oblik vrha [72];
[61]. Takode, postoje metode za rekonstrukciju oblika vrha sonde sa snimka ako je
poznata povrSina uzorka, Sto usmerava na kalibracione uzorke uz ¢iju pomo¢ se moze
odrediti geometrija vrha sonde pre snimanja nepoznatih uzoraka. Problem rekonstrukcije

povrsine se u ovom slucaju prebacuje u proizvodnju precizne referentne povrsine.

U ovom radu je iskoris¢en pristup odredivanja geometrije vrhova kod kojeg nije
neophodno da se poznaje geometrija. Granica vrha sonde se izracunava sa slike pomocu
morfoloSkih ograni¢enja koja su inherentna u procesu snimanja. Sli¢nost gornje granice

sa stvarnim vrhom povecava se s obzirom da referentna povrsina sadrzi oStre neravnine.

Argumenti na kojima se zasniva ovakav pristup u velikoj meri se oslanjaju na
matematicku morfologiju. Zbog toga je prvo neophodno da se odaberu i objasne teoreme

na kojima se pristup zasniva.
4.5.1 Matemati¢ka morfologija i SPM snimanje

4.5.1.1 Korisne teoreme iz matematicke morfologije

Najpre ¢e biti odredene oznake, definicije i teoreme matematicke morfologije koje su od
sustinskog znacaja za narednu diskusiju. Ovi elementi su kori$¢eni iz literature [136];

[137]; [138].

70



Morfologija je grana teorije skupova. Kao takva, oznacava objekte kao skupove. Na
primer, mikroskopski snimak uzorka se opisuje funkcijom, s(x,y) da bi se predstavila
njegova povrSina, a u morfologiji se opisuje kao skup S, sastavljen od svih tacaka
sadrzanih na povrsini uzorka. S obzirom da niza (donja) povrsina uzorka nije od znacaja,
upotrebljiva je tzv. umbra povrsine. Umbra je skup svih tacaka na ili ispod povrSine.
Tako, umbra od s(x,y) je S = {(x, , z) |z <.s (x, ¥)}. U skladu s tim, s(x,y) se naziva vrh

S, oznacen sa T[S].

Translacija skupa A za vektor b, oznacava se pomoc¢u A + b i definiSe se kao skup dobijen
dodavanjem vektora b svakom elementu skupa A. To jest, A + b = {a + b |a €A).
Primetimo da je vrh A + b element a(x - by, y - by) + b;, gde indeksi oznacavaju
komponente vektora b. Operacija od znacaja u ovom radu bice refleksija (odraz) izvornog
skupa A. Ona je definisan sa -A = {-a | a € A}. Ako je A umbra onda -A nije, ali je objekat

¢ija je donja povrsina -a(-x,-y). Refleksija je ukupna refleksija po x, y i z.

Dilatacija skupa A skupom B je oznac¢ena kao A @@ B i definiSe se na sledeci nacin:

A® B=Upep(A+Db) D1
Iz grayscale morfologije proizilazi teorema o vrhovima A i B kao vrh A @ B:

T/A® BJ(x y) = maxx pla(x-x,y-y) + b(x, y)] S1

Iz ovih formula se shvata da maksimalna operacija proSiruje sve koordinate unutar

povrsine, (X’, y’), aai b su funkcije koje opisuju vrhove A i B, respektivno.

Neke osobine dilatacije koje mogu biti izvedene iz D1 su:

ADB=BD A4 S2
AD BOO=ADBDC s3
A+x)®B=AD (B+x)=(A® B) +x S4
B2C=>A@ B2ADC S5

Za geometrijsku interpretaciju dilatacije, zamislicemo da su A i element strukturiranja B
¢vrsti objekti. Ako je jedna od tacaka sadrzanih u B izvor, vrsi se prevodenje slike tako
da se ovaj izvor zasniva na svakoj od ta¢aka u A. Prostor obelezen od strane B tokom
ovog procesa je A @ B. Ako B ne sadrzi izvor, rezultat ove operacije je isti oblik, ali je

transliran, kao Sto se moze videti primenom Svojstva 4. Dilatacija uzrokuje da A poraste
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u pravcima kontrolisanim elementom strukturiranja. Izbocine na A postaju Sire ali tuplje

(manje zakrivljene), a useci ili pukotine manje od B nestaju.

Erozija A prema B je oznacena kao A © B i definiSe se na slede¢i nacin:

AO© B=Npep(A—B) D2
Morfologija grayscale,

T[A© B] (x y) = minx. pla(x-x,y-y) -b(x, y)] S6
Neke osobine erozije su:

A+x)©O B=(A6 B)+xiA© (B+x)=(A© B)-x S7
B2(C=>AB8 BCABS C S8

Interesantno je razmisljati o eroziji kao obrnutoj dilataciji. Dok dilatacija prouzrokuje rast
A, erozija, kako to i samo njeno ime podrazumeva, izaziva njegovo smanjivanje. Dok
dilatacija prosiruje izbocCine i uklanja useke i/ili pukotine, erozija smanjuje izbocine i

skoro u potpunosti uklanja one manje od B, a uvecava useke i/ili pukotine.

Dilatacija i erozija su mnogostruka mapiranja i stoga nisu strogo inverzne. Neke
informacije o veli¢inama manjim od strukturnog elementa se gube (na primer kada
dilatacija uklanja pukotinu). U posebnim slucajevima (A @ B) © B moze biti jednako A,

ali sve §to se sa sigurno$¢u moze garantovati je da ¢e sadrzati A.
Izdvajanje A od B se obelezava sa A o B i definiSe se kao:
Ao B=(A6 B)® B D3

Neke osobine izdvajanja su:

Ao B=U{B+y|/B+yc A} S9
(AD B)e B=AD B S10
Ao BC A S11

Spajanje A sa B se obelezava se A « B i definiSe se kao:

AeB=(AD B)OS B D4
Neke osobine su:

(A©B)eB=AO B S12
Ae B=2 A S13
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4.5.2 Morfoloski opis procesa snimanja

Slika 4.22 prikazuje tipi¢nu geometriju sonde/uzorka tokom SPM snimanja. Snimanje se
vrsi prilikom kretanja vrha sonde preko povrsine uzorka. Na svakoj poziciji na povrsini
uzorka kontroliSe se visina vrha sonde, a izmerena veli¢ina preko povratne sprege
podesava dok ne dostigne unapred zadatu vrednost. Polozaj vrha sonde odreduje visinu
tacke na tom mestu na uzorku. Izmerena vrednost od koje zavisi povratna informacija
zavisi od rezima skeniranja. Za STM to je struja tunelovanja. Kod kontaktnog AFM
rezima to je sila koja se ocitava na sondi. Aproksimacija koju je neophodno usvojiti je da
je u oba navedena rezima postupak skeniranja ekvivalentan spustanju vrha sonde sve dok
on ne dodirne ili skoro dodirne povrsSinu. Ni za STM ni za AFM ova aproksimacija nije
ta¢na. Kod STM-a, na primer, postoji tunelski gep od 0,5 - 1 nm i mogu¢nost da on moze
da varira u opsegu od 0,1 nm tokom skeniranja. SloZenost interakcije uzorka i sonde moze

dovesti do deformacije reda veli¢ine 0,1 nm u slu¢aju tipicnih AFM sila.

sonda

uzorak

snimak

Slika 4.22 Geometrija AFM skeniranja: pozicija vrha sonde definiSe snimak

Ako su s, i it funkcije koje opisuju gornje povrSine uzorka i slike i donju povrsinu vrha

sonde kao funkcije ravanske koordinate x, tada je:

i(x) = max[s(x’) — t(x — x)] (D
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Uzimajuéi u obzir prethodno navedene definicije i oznacavanje, ovo moze da se zapiSe

kao:
I=5® (-T) (2)

gde su I, S i -T umbre koje opisuju sliku, uzorak i refleksiju vrha preko izvora.
Reflektovani vrh se ¢esto pojavljuje u ovim jednacinama, pa je korisno pojednostavljenje

dodeljivanjem sopstvenog simbola:

P=(-T) 3)
Vazno je napomenuti da za ispravne rezultate ove refleksije moraju biti odredene u sve

tri koordinantne ravni, kako bi se dobila odgovaraju¢a geometrija sondi. Sam vrh sonde

¢e se nalaziti u koordinantnom pocetku, odnosno:

p@0)=0 4)

Ovim izborom, ako je kontaktna tacka koja je formirala datu tacku slike bila vrh sonde,
tada je i = s u toj tacki. Na osnovu Svojstva 4 drugi izbori koordinatnog sistema dovode
do toga da se slika translira u odnosu na skeniranu povrsinu. Takode, s obzirom da P
sadrzi izvor ({0} < P) i poSto primenom Definicije 1, S € {0} = S, na osnovu Svojstva 5

proizilazi:
=N (5

To jest, uzorak je podskup snimka, ili ekvivalentno, vrh snimka je formiran kao gornja

granica vrha uzorka.
4.5.3 Procena geometrije vrhova sondi

4.5.3.1 Vrh bez distorzije

Ako druga tacka koja nije vrh sonde stupi u kontakt sa uzorkom, onda je na odgovarajucoj
tacki slike i # S, a oblik vrha sonde je napravio izobli¢enje. Postoji jednostavan izraz za
najveci vrh koji bi proizveo dati snimak bez izobli¢enja. S obzirom da je moguce imati
barem grubu procenu radijusa na vrhu (npr. iz specifikacije proizvodaca), ovaj najveci
neizobli¢eni vrh, koji ¢emo nazvati Png (0dnosno Tng za nereflektovani oblik), koristan je

u odredivanju da li ¢e interakcije sondi biti od znacaja. Pnd se odreduje slede¢im izrazom:
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P =101 (6)

Dokaz: Zelimo da pokaZemo da, ako je P neizobli¢en, onda je P S Png. Zamenom 1 u S u
(2) i upotreba Svojstva 2 daje P €@ | = I. Sada izdvajamo | sa obe strane, zamenjujemo
Pna sa | © | na desnoj strani i primenjujemo Svojstvo 13 na levu stranu izraza. Rezultat

je P € Png, kako je zahtevano.

Slika 4.23 ilustruje upotrebu jednacine (6). Zbog jednostavnosti prikazani su samo preseci
snimka i vrha sonde. Donja kriva je snimak, a gornja je njegova odgovarajuc¢a Tnd = - Pna.
Refleksija pretvara zahtev P € Pnq U zahtev da se stvarni vrh sonde nalazi iznad povrsine

Tha prikazan na slici kada je postavljen preko nje, a vrhovi se podudaraju.

Slika 4.23 Primer profila povrsSine (donja kriva) i sonde (gornja kriva). Svaki vrh sonde

prouzrukuje odredeno izoblicenje snimka povrSine
4.5.3.2 Gornja granica na vrhu geometrije sonde

Imajuéi u vidu izraze za odnos izmedu snimka, povrSine i vrha u morfoloskom smislu,
postojece morfoloske mogucnosti postaju snazan alat za dobijanje rezultata koji su

relevantni kod SPM snimanja. Jedan takav rezultat je:
[o P=] (7)

Ovo proizilazi direktno iz jednacine (2) i Svojstva 10.
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Razmatranje ¢emo nastaviti koristec¢i jednacinu (7) za vezivanje oblika vrhova. Potrebno
je uklanjanje translacionih stepena slobode tako da sonde mogu biti postavljene na
standardnoj lokaciji za uporedivanje. To znac¢i usvajanje standardnog koordinatnog
sistema u kojem ce reflektovani vrh P biti opisan. MoZemo izabrati ovaj koordinatni
sistem tako da najveca vrednost visine z reflektovanog vrha bude P = 0. Za jednostavne
sonde sa jednim vrhom ovo predstavlja jednoznaéni vrh same sonde. Za sonde sa
visestrukim vrhovima iste visine, koordinatni pocetak se postavlja na jedan od njih. Prema
tome, originalni vrh sonde postaje jedna unapred poznata tacka u inace nepoznatoj

geometriji vrha sonde.
Kombinovanje jednacine (7) sa Svojstvom 9 daje:
I=U{P+y|lP+ycI} (8)

Prethodna jednacina opisuje sledece: svaka tacka na snimku | je sadrZzana u jednoj ili vise
translacija u skupu reflektovanog vrha P, a translacije su ograni¢ene uslovom da se ni
jedan deo translirane sonde ne moze nalaziti iznad povrSine I. Posebno, svaka tacka na

povrsini | mora dodirnuti povrSinu u jednoj ili vise tac¢aka transliranu povrsinu P.

Razmotri¢emo geometriju jedne od ovih dodirnih povrSina kao §to je prikazano na Slici
4.24. Ovde pretpostavljamo da translirani vrh sonde dodiruje sliku u x i da je pomerena
od vrha za veli¢inu d. Ovo odstupanje se razlikuje u zavisnosti od dodirnih tackaka na
slici, tako da je d u opstem slucaju funkcija od X. 1zraz za translirani vrh je P - d + X, pa

je uslov da se translirani vrh nalazi u potpunosti na ili ispod povrsine I:

Vxel,3adeP|IPSI+d—x 9
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- \ vrh sonde

tacka kontakta

rd
7’

reflektovana, translirana @~ = \~- - - - -
povrsina sonde

Slika 4.24 Geometrija refleksije sonde koja skenira povrsinu na donjoj strani slike. Vrh
mora biti u stanju da dodirne svaku tacku uzorka bez prodiranja kroz njegovu povrsinu

Dalja strategija je sledeca:

(1) Odreduje se pocetna gornja granica Po

(2) Tacke na Po Su do, i zamenjuju se tatkama d na desnoj strani jednacine (9). Sada je do
= d (ako je tako, proizilazi da je do tacka zajednic¢ka za Po i P), ili je z komponenta od do

vec¢a od d. U svakom slucaju, odnos izrazen u jednacini (9) ostaje tacan nakon zamene.

(3) Tako modifikovana jednacina (9) se koristi da bi se dobila jo$ jedna (manja) gornja

granica P1.
(4) Proces se ponavlja pocevsi od Py, i tako dalje do P;.

Za naSe sadasnje potrebe dovoljno je izabrati za Po prav kruzni cilindar sa radijusom

veéim u odnosu na predvidenu veli¢inu vrha sonde, ali manjim u odnosu na veli¢inu slike.
U i-toj interaciji ima¢emo poznatu gornju granicu:

PCP (10
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Pi se koristi za izracunavanje di, koje zamenjuje d u jednacini (9). Jednacina (9) je tacna
za neke (najmanje jednu) vrednosti di, i za svaku vrednost X. Postoje dve vrste ograni¢enja
koja moraju biti ispravno kombinovana. Kada ne znamo koja je di stvarna tacka dodira,
najvise $to mozemo reci jeste da je P podskup skupa oblika odredenih jednac¢inom (9) za
sve mogucée vrednosti di. Slika 4.25a. prikazuje jedan od elemenata ovog skupa,
ilustruju¢i kako se ogranicavaju moguci oblici vrhova sondi. Ovde je (nepoznat) oblik
vrha zamenjen (poznatom) gornjom granicom Pi. S sobzirom da je Pi veca od pravog
oblika vrha, povrsine P; i | mogu da se preklapaju, kao Sto je prikazano na Slici 4.25. Ako
je prikazana vrednost di bila zapravo tacka dodira, jednacine (9) i (10) zahtevaju da
procena vrha bude revidirana prema dole do oznacenog nivoa, koji je (I - X + di) N Pi.

Unija ¢e sadrZati mnoge izraze ovog oblika, po jedan za svaku mogucu vrednost di.

Slika 4.25 Situacija u kojoj odredena tacka vrha sonde poznatog oblika (puna linija)
dodiruje povrsinu (isprekidana linija) u tacki x. Dotaknuta tacka je obeleZena

kvadratom, a vrh sonde trouglom. Ako se vrh sonde i povrsina uzorka preklapaju,

.....

Medutim, postoje neke vrednosti di € Pj koje nisu moguce kao dodirne tacke. One ne
smeju biti uklju¢ene u navedenu uniju. Ovo je ilustrovano na Slici 4.25b. U ovom slucaju
nije moguce revidirati veli¢inu vrha na oznaceni nivo, jer bi to znacilo da je p(0, 0) # 0,
u suprotnosti sa jedna¢inom (4). Zakljucak je da ovaj izbor di, nije moguca dodirna tacka.
Da bi se ovo dodatno ograni¢enje uzelo u obzir, definisacemo podskup Pi (X), koja

iskljuéuje nedozvoljene vrednosti d:

P.={dldeP,ANOE]—x+d D5
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Ovde je dodat uslov da vrh sonde bude sadrzan unutar translirane slike. Posle uvodenja

ove definicije mozemo izraziti skup kao:

Vx € I,P c UdEPl(x)(I —x+ d)ﬂPl (11)
Desna strana jednacine (11) je [(I — x) €@ P;] N P;, na osnovu Svojstva 1. Izraz na desnoj
strani definiSe skup ¢ija povrSina oblikuje grani¢nu povrSinu na originalnom obliku

sonde. Za svaku vrednost X postoji jedna takva grani¢na povrsina. Posto je jednacina (11)

ta¢na za svako X, ona mora biti tatna za presek.

P S Nyer[(T = x) © B () ]NP; (12)
Prema gore navedenom planu definiS§emo jednacinu iteracije:

Pii1 = Nyer[(I — x) @ B (x)]NP; (13)
Definisali smo rekonstruisani oblik vrha kao granicu do koje niz Pi konvergira:

P = lim P, (14)
Dokaz da je ova granica dobro definisana se zasniva na dve Cinjenice. Posto je Pj jedan
od elemenata preseka i nalazi se sa desne strane jednacine (13), Pi + 1< Pj, ispostavlja se
da Pi formira monotono opadaju¢i niz. Dalje, iz jednacine (12) vidi se da je iterativni

proces ograni¢en odozdo od strane P. Grani¢éne monotone sekvence su konvergentne, pa

se zakljuc€uje da je P dobro definisano i:
Pr2P (15)

Za implementaciju u algoritmima korisnije je upotrebiti jedna¢inu (13), koja za slucaj

povrsina glasi:

Pi+1(x) = miny.ep, {maxgep, {minli(x + x* — d) + p;(d) — i(x), p(x)1}} (16)
4.5.4 1zbor pocetne gornje granice

U praksi, snimak je zabeleZen kao matrica veli¢ine mxn. Shodno tome, pogodno je da se

I Po predstavi kao niz vrednosti visina.

Otvoreno je pitanje o tome koja veli¢ina polja ¢e se Kkoristiti za Po. Moguce je, ali se
ispostavlja da nije korisno, izabrati za Po oblast iste veli¢ine kao Sto je i veli¢ina slike. U

pogledu snimka, ne moZemo da znamo da li je on dobijen od vrha koji se nalazio sasvim
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blizu povrSine uzorka, tako da predstavlja neiskrivljenu sliku povrsine S, ili vrhom ¢ija je

refleksija P = I sa uzorka koji ima izuzetno uzak Siljak.

Pr je u sustini rezultat postupka “fitovanja”, u kojem se sonde testiraju na donjoj strani
slike i odbacuju ako ne zadovolje pretpostavljene zahteve. Ako je P iste veli¢ine kao I,
hipoteticki vrh treba samo da se uklapa u sliku na jednoj lokaciji. Ako je P (m/10) x (n/10)
onda svaki izbor P mora biti testiran na najmanje 100 nezavisnih lokacija na slici. Broj
stepeni slobode je jednak broju elemenata u povrsi koja je izabrana na vrhu sonde. Ako
je kod ovog “fitovanja” dozvoljeni broj stepeni slobode uporediv sa brojem tacaka sa
kojih se ocitavaju podaci, dolazi do nedovoljno ograni¢enog problema, ¢ije reSenje nema
statisticki znacaj.

Da bi rezultat bio statisticki znac¢ajan, domen Py treba da bude mali u poredenju sa onim
na snimku. Sa druge strane, o¢igledno je pozeljno odabrati domen dovoljno velik da ne
iskljucuje delove vrha koji zapravo dolaze u kontakt sa povrSinom tokom snimanja. Posto
oblik vrha nije a priori precizno poznat, pozeljno je odabrati veli¢inu nekoliko puta ve¢u
od procenjene kako bi ostavili prostor za gresku. U praksi, domen nad kojim je Cak i tup
vrh u interakciji sa povrSinom, toliko je mali u poredenju sa slikom da je lako zadovoljiti
oba ova kriterijuma. Ako rezultujué¢a Pr ukazuje da je izbor veci nego Sto je potrebno,

racunanje se moze ponoviti.

Nakon §to je izabrana veli¢ina domena Po, preostalo je odrediti pocetne vrednosti. S
obzirom da smo izabrali koordinatni sistem tako da je za vrh sonde z = 0, postavljanje

svih elemenata niza na 0 osigurava da Po bude gornja granica.

Bolji izbor moze se napraviti ako se primeti da neke vrednosti X u jednacini (13) dovode
do strozijih ogranicenja od nekih drugih vrednosti. Konkretno, zapazimo da P; (Definicija
5) sadrzi samo d = 0, kada je x jednak najvi$oj tacki na slici, s obzirom da svaka druga
vrednost d postavlja vrh sonde na visi nivo od | - x + d. Isto vazi i za lokalne maksimume
unutar I, pod uslovom da nema vise taaka sa otiskom sonde na slici. Ovo zapazanje u
sustini govori da se na slici mogu lako identifikovati tacke gde d mora biti nula. Neka je
M skup tih tacaka, koje predstavljaju izolovane lokalne maksimume. Jednacina (13) samo

za ove tacke daje procenu pocetnih vrednosti:

Py = Nyxem( — x) (17)
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4.5.5 Upotreba Pr za oporavak snimka povrsine

S obzirom na snimak i poznatu geometriju vrhova, postoji jasna morfoloska jednacina za

izraz koji opisuje najbolju moguéu rekonstrukciju povrsine.
Razmotri¢emo skup Sy, definisan kao:
=IO P (18)

Ovaj skup Sy je aproksimacija stvarnog uzorka. S obzirom da je | = S @ P (jednacina
(2)),imamo | © P = (S @ P) ©P. Leva strana jednacine je Sy. Desna je, po Definiciji 3:

S e P. Zatim, prema Svojstvu 13:

528 (19)
Dalje je:
S@P=1 (20)

Znacaj ova dva rezultata je sledeci: jednacina (19) kaze da je Sr aproksimacija stvarnog
uzorka u smislu da je to njegova gornja granica. Jednacina (20) govori da je to najbolja

aproksimacija koju ¢emo dobiti (tj. najmanja gornja granica).

Sa poznatim vrhom sonde i oporavljenim snimkom povrSine, mozemo detaljnije
pogledati proces dobijanja snimka. PoSto vrh sonde bude postavljen sukcesivno na svakoj
poziciji snimka, o¢ekivan je Cest slucaj da ¢e vrh biti u kontaktu sa povr§inom Sy u jednoj
tacki. Sta nam to govori o odnosu izmedu stvarne i oporavljene povrine u tom trenutku?
Mora postojati bar jedna tacka u kojoj se dodiruju vrh sonde i stvarna povrsina uzorka.
Jedini kandidat za ovu tacku je ona u kojoj T dodiruje Sr. Nijedna druga tacka na S ne
moZe biti dovoljno visoka da dostigne T, jer su sve tatke na S ograni¢ene iznad Sy. Dakle,

procesom eliminacije mozemo do¢i do:

sr(x) = s(x) (21)

Slika 4.26 ilustruje znacenje ovih rezultata. Prikazani su popre¢ni presek povrSine, sonda
koja se koristi za snimanje, i odgovarajuci snimak povrsine izracunat pomocu jednacine
(2). Takode je prikazan rekonstruisan snimak povrSine, izraCunat iz jednacine (18). Na
samom dnu uzorka prikazana je malo udubljenje koje je nedostupno za vrh sonde. S

obzirom da ove tacke nikad nisu dodirnute sondom, nije ih moguce povratiti. Umesto

81



toga, rekonstruisana povrsina u ovom regionu je gornja granica u obliku vrha sonde, koja

predstavlja najdublju mogucu penetraciju vrha.

sonda

To rekonstruisana

snimak g povriina

stvarna
povr§ina

Slika 4.26 Stvarna povrsina uzorka, vrh sonde i odgovarajuci snimak. Rekonstrukcija

povrsine je prikazana kao tackasta linija i razlikuje se od stvarne povrsine uzorka

Postavlja se pitanje Sta uCiniti ako ne znamo P, a potrebna je gornja granica Pr?
DefiniSimo S, kao skup dobijen rekonstrukcijom povrSine pomocu gornje granice umesto

stvarnog oblika:
Sk =16 Pr (22)

Svojstvo 8 kaZze da je erozija opadajuca funkcija elementa strukturiranja. To jest, Sto je
veci pretpostavljeni oblik vrha, manja je oporavljena povrsSina. Korisnost ovog modela je
ilustrovana na Slici 4.27., na kojoj se vidi merenje Sirine strukture bez obzira na njeno

poreklo.
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povrsina

Slika 4.27 Rekonstrukcija povrSine koriS¢enjem aproksimativnog vrha sonde koji je
tupllji od pravog vrha. Pravi vrh (T) i aproksimacija (Tr) su prikazani gornje levo.
Oznacena je snimak, realna povrsina i rekonstruisana povrsina (Sg). Rekonstruisana
povrsina je prikazana kao puna linija u slu¢aju da Tr dodirne Sr u samo jednoj tacki, a u

suprotnom je prikazana kao isprekidana tackasta linija

Vrh kori$¢ene sonde (oznacen sa T) daje profil predstavljen isprekidanom linijom Tr.
Oblik T nije poznat, tako da proizvodimo povrSinu Sg erozijom pomocu Pr = - Tr. Ovo
stvara indikovanu povrsinu. Oporavljena povrsina je prikazana punom linijom gde god je
je to moguce po jednacini (21). Proces snimanja pomera bo¢ne zidove useka ka spolja,
Sto na snimku rezultuje Sirinom ve¢om od prave (w; >w). Proces oporavka podrazumeva
ponovno pokretanje zidova. Erozija vrhom ve¢im od stvarnog pomera ih vise nego sto je
realno stanje uzorka. Sirina merena od oporavljene povrsine je stoga manja od prave
Sirine (Wr < w). Na ovaj nacin se snimak i oporavljena povrSina mogu koristiti za
povezivanje realne Sirine iznad i ispod.
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4.6 Karakterizacija sonde

Karakterizacija sondi je izvrSena u programskom paketu SPIP koji poseduje odgovarajuci
modul i za karakterizaciju vrha sonde koja je koriS¢ena za skeniranje realnog uzorka.
Osnovne metode koje se Kkoriste se oslanjaju na metode slepe rekonstrukcije koju su

opisali J. S. Villarrubia i P. M. Villiams i saradnici.

Karakterizacija vrhova moze da se izvede na topografskim slikama i profilima. Koristi se
komanda Tip koja se nalazi u panelu Analyze. Kada je u pitanju analiza sa profilnog

snimka, komanda za ovaj alat se nalazi u grupi Calculation, i panelu Analyze:

g
i: SPIPR.O.2 Image Tools lf],z Profile Tools
ie Plug-ins General Analyze ns General Analyze
..}' # Hardness . : FT - [f§150 5436 Step Height
L] L] .
=% | Tip FT Auto Update | 4 Tip
ram Particle FFT/PSD ] L}
and Pore analysis ~ radient Calculator

Calculate

Feature Analysis

Slika 4.28 Ekranski prikaz menija softvera SPIP, i komanda Analyze Tip

Postoje Cetiri vrste funkcionalne obrade: Tip Deconvolute, Tipe Characterize, Tipe Load

i Tip Characterization.

Moguce je kombinovati korelaciono usrednjavanje na strukture koje se ponovljaju i na
taj nacin se minimizuju uticaji spoljasnjeg Suma.

Dijalog Tip Characterization

U dijalogu Tip Characterization mogu se podesiti razli¢iti parametri detekcije koji uticu
na rezultat. Vazno je primetiti da, ukoliko mozemo da pretpostavimo da nema drugih
uticaja na izobli¢enje slike osim artefakata sondi; program moze da izracuna najgori
moguci slucaj. Ovo samo predstavlja mogucénost da se uz pomoc¢ jednog pronadenog vrha

sonde skenira cela povrsina, ali u stvarnosti to ne mora da bude istinito.
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Tip Characterization: tipcheck.ber.pef :M

el | Characterize

X Y
Size: L B | 2 7| Reduce Sples
Trust: 21 21 Ignore Lower Values | LoadTe
/| Equal Size
Iteratons: 2
Acceptance Level View Opbions
Detection Count 0 ez T gl

I P Hel
Appty
Besults
Residual  Fit Range
Valoe RMS (Pixels)

Rasdius, nm: 3
X-Radug, nm: a
¥-Radius, nm:
X-Cone Angle: 0
¥-Cone Anghe:
Certainty Area %

Slika 4.29 Ekranski prikaz dijaloga Tip Characterization

Elementi dijaloga Tip Characterization
Detection Options
Size

Parametar Size definiSe broj piksela na vrhu koji treba proceniti, a moguée su
neujednadene opcije za dimenziju po x kooridnati u opsegu od 3 do 255, dok se vrednosti
za y kooridnatu postavljaju izmedu 1 i 255. Imajuéi ovo u vidu, omoguéeno je da se vrh

sonde uvek moze postaviti u sredinu.

Velic¢ine X i y ne mogu da budu vece od polovine odgovarajuce duZine na povrsini snimka.
Postavljanjem veli¢ine za y na 1 piksel moguce je izracunati x-profil vrha, ali ne i najvisi
vrh na snimku. Ovo je korisno za jednodimenzionalnu strukturu, pri ¢emu se informacije
0 vrhu sonde mogu dobiti samo po jednoj osi.

Iterations

Broj iteracije odreduje koliko puta ¢e rekurzivni algoritam proci kroz snimak. Pri prvom

prolazu se ocenjuju samo pravi maksimumi. Na osnovu ovoga mozemo da kreiramo tzv.
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mapu izvesnosti (Certainty Map) tako Sto emuliramo skeniranje sonde. Dobija se slika
koja govori koji deo realnog snimka je skeniran od strane vrha i moze joj se sa sigurnoscu
verovati. U drugoj iteraciji se svi lokalni maksimumi, u oblastima koje su sa sigurnos¢u
proverene, koriste za dalje procenjivanje sonde i kreira se nova mapa sigurnosti. Treca i
svaka sledeca iteracija je slicna drugoj, s tim §to su svaki slede¢i put ukljuceni svi
pouzdani pikseli. Vreme izracunavanja je linearno povezano sa brojem iteracija i zbog

njegove uStede u vecini slucajeva nije potrebno koristiti viSe od 3 iteracije.
Trust
Trust pixel area definiSe koliko je piksela pouzdano u drugoj i svakoj sledecoj iteraciji.

Prilikom procene velike povrSine vrha sonde neizvesnost grani¢nih tacaka bi¢e znatno
niZa od sredisnjih piksela, pa se moze smanjiti povrsina izvesnosti, jer ¢e biti teSko da se
vrh dovede do niZih nivoa povrsine. To znaci da ¢e biti manje mesta na osnovu kojih se
mogu izvu¢i informacije o obliku vrhova. Ako ovo iz nekog razloga predstavlja problem,
uvek se moze redefinisati oblast i smanjiti broj izvesnih piksela tako da bude manji od
pocetne povrsine, Sto zna¢i da ¢emo ignorisati spoljne delove vrhova prilikom

izraGunavanja zone izvesnosti.

U praksi, i u vecini slucajeva, trebalo bi zadrziti podrucje izvesnosti u istoj dimenziji kao

Sto je i velic¢ina vrha.
Reduce Spikes

U zavisnosti od kvaliteta snimka, rezultat karakterizacije vrhova moZze biti pod uticajem
Suma. Stoga je u ovim slu¢ajevima vazno imati dobar nacin da se smanji nivo Suma. Kada
je opcija Reduce Spikes ukljucena, vrh se prethodno izracunava koris¢enjem samo prve
iteraciju prethodno opisane. 1z x i y profila vrha se procenjuju nagibi na samom vrhu. Ako
su kosine na samom vrhu vece od nagiba neposredno ispod, smatra se artefaktom Suma.
U tom slucaju se visina vrhova vrhova spusta tako da nagibi na vrhu ne prelaze one
neposredno ispod. IskoriS¢avanjem saznanja o0 sSmanjenom Sumu mozemo sada otkriti sve
delove slike gde imamo vrhove ostrije od vrha sonde, a zatim smanjiti ove vrednosti tako

da oni u sledec¢im iteracijama ne prouzrokuju precenjenu oStrinu vrha sonde.

Mora se imati na umu da ¢e snimak dobijen posle ove intervencije biti promenjen, ali ova

tehnika je najbolji nacin za otkrivanje i eliminaciju vrhova nastalih kao posledica Suma.
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Ignore Lower Values

Ukljucujuéi ovu opciju moguce je ignorisati vrhove u donjim delovima snimka. Ovo ¢e
skratiti vreme obrade i ograniéiti nezeljeni uticaj na male vrhove Suma. Posebno je
korisno prilikom ispitivanja namenski napravljenih uzoraka u kojima se vitalne

informacije nalaze u gornjem delu strukture.
Acceptance Level

Ako na snimku postoji Sum, narocito u vidu Siljaka, moze do¢i do precenjivanja oStrine
vrha sonde. U takvim slu¢ajevima dobra je ideja da se poveca broj detekcije sondi,
odnosno broj njenog pojavljivanja na snimku. Ovo, naravno, ne moze biti istinito, ali je
dobar nacin za ignorisanje delova slike koji imaju najviSe Siljaka. Nakon Sto je sonda
okarakterisana moze se interaktivno podeSavati broj detekcija pomocu trake za pomeranje
i u realnom vremenu posmatrati kako se menja prorac¢unati vrh. Mora se imati na umu da
¢e prihvatljivi nivo uticati na mapu izvesnosti i na taj nacin promeniti procenu vrha nakon

prve iteracije u algoritmu procene.
Characterize

Kada se da komanda Characterize pokrece se karakterizacija vrha sonde na osnovu

originalnog snimka napravljenog na uredaju.

Na Slici 4.30 je prikazan ekran nakon karakterizacije sonde sa prora¢unatim vrhom
prikazanim u 2D i 3D varijanti. Pored toga prikazan je i prozor Certainty Map kao rezultat
emulacije sonde kojom je skeniranje izvrSeno procenjen prema snimku povrsine
skeniranog uzorka. Crvene oznake ukazuju na povrSine na kojima sonda dodiruje

povrsinu delovima koji nisu sam vrh.

Takode, prikazani su i x i y profil sa procenjenim radijusom vrha kao i uglovi konusa.
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Slika 4.30 Ekranski prikaz originalnog snimka, rekonstruisanog snimka, vrha sonde i

preseka vrha sonde u dve ravni

Save Tip i Load Tip

Nakon Sto se proceni sonda, moguce je snimiti podatke u fajl, i ponovo ga ucitati i koristiti

ga za dekonvoluciju drugih slika.

Ako je rezolucija (fizicka razdaljina izmedu piksela) ovako snimljene sonde drugacija od
snimka nad kojim treba da se uradi analiza, vrh ¢e biti ponovo uzorkovan kako bi se

dobila ista rezolucija.
Emulate Scan

Pomoc¢u komande Emulate Scan moguce je izvrsiti simulaciju skeniranja originalnog
snimka sondom prikazanom u prozoru Tip Top View. Ovaj proces se naziva “dilacija”.
Dobijena slika se naziva mapom izvesnosti jer su podrucja koja nisu dodirnuta vrhom

sonde detektovana i 0znacena crvenom bojom.

Velika prednost ovog postupka je $to je moguce Koristiti ovu funkciju na simuliranim
sondama i povrsinama i saznati kako razli¢ite sonde mogu uticati na dobijene snimke i

kvantitativne rezultate.
Deconvolute

Deconvolution je vazan za ispravna merenja dimenzija i moZe obezbediti preciznije

rezultate u analizi veli¢ine Cestica i merenje hrapavosti.
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Davanjem komande Deconvolute se izracunava nova slika zasnovana na izvornom
snimku i stvarnom vrhu sonde prikazanom u prozoru Tip Top View. Ova tehnika je
poznata i kao erozija. Proces ima znac¢aj samo kada povrSinska struktura ima ostrije ivice

od vrha sonde.
Results

Odredene kvantitativne rezultate je moguce izvuéi iz procesa karakterizacije sonde, i

automatski napravti izvestaj kao Word ili HTML fajl.
Tip Radius

Tip Radius je odreden sferom koja odgovara proracunatom vrhu. Mali radijusi karakterisu
kvalitet sonde. Radijus se izra¢unava iz sfere koja odgovara povrSini od NxN piksela u
centru, gde je N odredeno u polju Fit Range. IzraCunavanje ovog parametra a time i opcije

moZe da se iskljuci podeSavanjem vrednosti Fit Range na nulu.
Tip X- i Y-Radius

Tip X- i Y-Radius odreduje sfera koja se uklapa u proracunati vrh. Prilagodeni deo kruga
se podrazumevano prikazuje u prozoru profila, ali se moze iskljuciti tasterom Show Fitted
Curve. Alternativno, kao §to je ve¢ napomenuto, moZete se izbe¢i ovo izraGunavanje i

njegov graficki prikaz tako Sto se opcija Fit Range postavi na nulu.
Tip X- i Y-Cone Angles

Tip X- 1 Y-Cone Angles su odredeni linearnim izraCunavanjem i iscrtavanjem u dve ravni
proracunatog vrha. Mali uglovi konusa karakterisu kvalitet sondi. Dve linije se
postavljaju iz tacke koja se nalazi u N/2 sa svake strane vrha, gde je N nazna¢eno u polju
za unos Fit Range. PodeSeni ugao konusa je podrazumevano prikazan u prozoru profila,
ali se moze iskljuciti tasterom Show Fitted Curve. Alternativno se takode moze izbeci

izraGunavanje i prikaz ugla konusa podesavanjem opcije Fit Range na nulu.
Certainty Area

Certainty Area je procenat povrsine koja se moze ispitati vrhom sonde. Ako je ovaj broj

nizak, moze se razmisliti o zameni sonde drugom oStrijom.
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Profiles

Ova opcija prikazuje x i y profile sonde. Ako je ukljucena, takode ¢e biti prikazani radijusi
profila na osnovu kruga koji odgovara sredi$njim tackama N. Delovi konusa se mogu
vizuelno prikazati uklju¢ivanjem opcije Show Fitted Curve. Isto tako, bice prikazani
uglovi konusa (Tip Cone Angles), koji se izraGunavaju na osnovu linearnih odgovora sa
svake strane prorac¢unatog vrha gde je podrucje procene dato odgovarajuc¢im vrednostima

unetim u polje Fit Range.
Cuvanje numeri¢kih vrednosti

U zavisnosti od opcija definisanih u dijalogu Preferences, numericki rezultati mogu biti

upisani u datoteke sa ekstenzijom .tip ili dodate u bazu podataka ImageMet Explorer.
Izra¢unavanje hrapavosti kao parametra poboljSanja kvaliteta snimaka

U svim ispitivanjima su kao parametri promene i poboljSanja kvaliteta snimaka rac¢unati

parametri hrapavosti povrsine i to:

- prosecna hrapavost Sa
- maksimalna razlika vrh-vrh S,
- maksimalna vrednost udubljenja Sy

- maksimalna visina vrha Sp
Prose¢na hrapavost S, je definisana standardom DIN 4768 ASME B46.1 za 2D, i
standardom 1SO 25178-2 ASME B46.1 za 3D.

Dimenzija S; predstavlja maksimalnu razliku izmedu najviseg i najnizeg vrha pronadenih
na snimku. Definisana je standardom ASME B46.1 za 2D, i standardom 1SO 25178-2
ASME B46.1 za 3D.

Dimenzija Sy predstavlja vrednost najnize tacke u udubljenju na snimku. Definisana je

standardom ASME B46.1 za 2D, i standardom ISO 25178-2 ASME B46.1 za 3D.

Dimenzija Sp predstavlja vrednost visine najviSe tacke na snimku. Definisana je

standardom ASME B46.1 za 2D, i standardom ISO 25178-2 ASME B46.1 za 3D
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5. REZULTATI I DISKUSIJA
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5.1 REZULTATI

Na svim slikama koje slede, prikazani su slede¢i podaci:

(@) originalni snimak dobijen skeniranjem

(b) obradena slika sa delimi¢no ili u potpunosti uklonjenim uticajem artefakata sonde
(c) vrh sonde kojom je uzorak sniman u 2D projekciji

(d) vrh sonde kojom je uzorak snima u 3D projekciji

(e) presek vrha sonde i radijus zakrivljenja u xz ravni

() presek vrha sonde i radijus zakrivljenja u yz ravni

U tabelama koje slede iza svakog seta snimaka, dati su numericki podaci od znacaja za
procenu kvaliteta snimka i elemenata uzorka, i to za originalni snimak dobijen tokom
snimanja na uredaju i emulirani snimak nakon primene algoritama za eliminaciju

artefakata. Oni obuhvataju sledece:

- S; — maksimalna razlika izmedu dva vrha na snimku
- Sy —maksimalna dubina na snimku
- Sp—visina najviseg vrha na snimku

- Sa—prosecna hrapavost na celoj povrsini snimka
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Slika 5.1 AFM snimak mozga pacova (a), precis¢en snimak dobijen posle primene
algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.1 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 4472 Sz [nm] 3385,1
Sv [nm] 2018,2 Sv [nm] 1607,5
Sp [nm] 2453,8 Sp [nm] 1777,6
hrapavost Sa [nm] 689,58 Sa [nm] 550,84
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Slika 5.2 AFM snimak mozga pacova (a), precis¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.2 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 3548,7 Sz [nm] 3540,5
Sv [nm] 1844,9 Sv [nm] 2288,9
Sp [nm] 1703,8 Sp [nm] 1251,6
hrapavost Sa [nm] 692,63 Sa [nm] 436,36
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Slika 5.3 AFM snimak roznjace kuni¢a (a), preciS¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izv3eno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.3 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 4673,1 Sz [nm] 3692,6
Sv [nm] 2979,8 Sv [nm] 2166,9
Sp [nm] 1693,3 Sp [nm] 1525,8
hrapavost Sa [nm] 606,67 Sa [nm] 500,05
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Slika 5.4 AFM snimak roznjace kunica (a), precis¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.4 Numeri¢ki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 276,43 Sz [nm] 204,95
Sv [nm] 209,97 Sv [nm] 157,54
Sp [nm] 66,453 Sp [nm] 47,411
hrapavost Sa [nm] 32,715 Sa [nm] 23,97
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Slika 5.5 AFM snimak ekstrakovanog zuba (a), pre¢is¢en snimak dobijen posle primene
algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izv3eno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.5 Numeri¢ki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 487,5 Sz [nm] 344,17
Sv [nm] 268,35 Sv [nm] 173,72
Sp [nm] 219,15 Sp [nm] 170,45
hrapavost Sa [nm] 60,261 Sa [nm] 44,117
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Slika 5.6 AFM snimak ekstrakovanog zuba (a), pre

06 08 100

Vv s .

C1SCEn Snima

k dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.6 Numeric¢ki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 671,57 Sz [nm] 313,52
Sv [nm] 428,44 Sv [nm] 164,2
Sp [nm] 243,13 Sp [nm] 149,32
hrapavost Sa [nm] 67,838 Sa [nm] 41,259

98



IMg2011_0930_13325117_2INPUT_AtIf

Img2011_0930_13325117_2INPUT_A Tip Scan Emulation Resulttif
7 Range: 385.9nm

ZRange: 289.0nm

250
2.50

¥ Range: 5.00pm
¥ Range: 500 pm
1]

-2.50
-2.50

-2.50 250

0 0
X Range: 5.00pm X Range: 5.00 pm
Img2011_0930_13325117_2INPUT_A Tip Top View.tif

ZRange: 182.9 nm

| Ing2011_0830_13325117_2INPUT_A3D Viewti

1.22

E
3 1.0
o 08
o 0.4
5= 0.3
g Ylum] 0.0
i -0.3 %ﬁm]
= 05 -100.0
-0.8
-1.0
i -0 :
A0 ne Hlum]
o~
o
0
XRange: 243 pum
Cona Angle: 143

600 | Radius: 51

400

200 T comsoge 57

Radus: 125
a0
£ 0000 e
5 — p——— e pme——— o
e '/
T 2w '
/_/ E ¢ __7/;-«\-. e
o0 '_/' 0t i g e =
/'/ " —
400 -
an
00 - b
00 075 05 025 0000 025 085 075 100 : i L7 / . g
BT e £ 3E (1] TR w7 TR ]
Posibon [um] Podanung

Slika 5.7 AFM snimak ekstrakovanog zuba izlozenog dejstvu nagrizajuée te¢nosti (),
precis¢en snimak dobijen posle primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata
sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha

sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.7 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 381,97 Sz [nm] 288,21
Sv [nm] 216,62 Sv [nm] 132,59
Sp [nm] 165,35 Sp [nm] 155,63
hrapavost Sa [nm] 40,644 Sa [nm] 35,199
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Slika 5.8 AFM snimak ekstrakovanog zuba izlozenog dejstvu nagrizajuée te¢nosti (),
pre¢is¢en snimak dobijen posle primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata
sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha

sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.8 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 252,4 Sz [nm] 180,17
Sv [nm] 161,65 Sv [nm] 117,2
Sp [nm] 90,759 Sp [nm] 62,971
hrapavost Sa [nm] 34,081 Sa [nm] 16,558
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Slika 5.9 AFM snimak ekstrakovanog zuba izloZenog dejstvu nagrizajuée te¢nosti (),

pre¢is¢en snimak dobijen posle primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata

sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje izvseno (c) i (d), i preseci vrha

sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.9 Numeri¢ki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 529,04 Sz [nm] 373,27
Sv [nm] 234,19 Sv [nm] 171,02
Sp [nm] 294,85 Sp [nm] 202,25
hrapavost Sa [nm] 66,145 Sa [nm] 50,67
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Slika 5.10 AFM snimak adhezivnog materijala za upotrebu u ortodonciji (a), prec¢iséen
snimak dobijen posle primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D
i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje izvseno (c) i (d), i preseci vrha sonde u

ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.10 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 854,09 Sz [nm] 829,15
Sv [nm] 405,27 Sv [nm] 482,37
Sp [nm] 448,82 Sp [nm] 346,78
hrapavost Sa [nm] 201,07 Sa [nm] 134,81
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Slika 5.11 AFM snimak adhezivnog materijala za upotrebu u ortodonciji (a), prec¢is¢en

snimak dobijen posle primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D

i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje izvieno (c) i (d), i preseci vrha sonde u

ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.11 Numericki podaci o snimljenoj povrsSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 16,258 Sz [nm] 14,127
Sv [nm] 9,2281 Sv [nm] 7,5754
Sp [nm] 7,0302 Sp [nm] 6,5516
hrapavost Sa [nm] 1,257 Sa [nm] 1,1601
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Slika 5.12 AFM snimak adhezivnog materijala za upotrebu u ortodonciji (a), prec¢iséen

snimak dobijen posle primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D

i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje izvieno (c) i (d), i preseci vrha sonde u

ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.12 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 15,6 Sz [nm] 13,894
Sv [nm] 7,0734 Sv [nm] 5,6046
Sp [nm] 8,5265 Sp [nm] 8,2896
hrapavost Sa [nm] 1,5154 Sa [nm] 1,5077
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Slika 5.13 AFM snimak adhezivnog materijala za upotrebu u ortodonciji (a), prec¢iséen

snimak dobijen posle primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D

i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje izvseno (c) i (d), i preseci vrha sonde u

ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.13 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 48,962 Sz [nm] 37,942
Sv [nm] 30,504 Sv [nm] 24,131
Sp [nm] 18,459 Sp [nm] 13,811
hrapavost Sa [nm] 10,384 Sa [nm] 7,0654
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Slika 5.14 AFM snimak vlasi kose (a), precis¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.14 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 9291,8 Sz [nm] 6765,2
Sv [nm] 6389,3 Sv [nm] 4072
Sp [nm] 2902,5 Sp [nm] 2693,2
hrapavost Sa [nm] 1240,4 Sa [nm] 1089
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Slika 5.15 AFM snimak vlasi kose (a), precis¢en snimak dobijen posle primene
algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.15 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 4151,8 Sz [nm] 3781,2
Sv [nm] 2763,3 Sv [nm] 2431,2
Sp [nm] 1388,5 Sp [nm] 1350
hrapavost Sa [nm] 529,18 Sa [nm] 515,51
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Slika 5.16 AFM snimak vlasi kose (a), precis¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izv3eno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.16 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 3776,2 Sz [nm] 3311,1
Sv [nm] 2348,7 Sv [nm] 1913,2
Sp [nm] 1427 .4 Sp [nm] 1397,9
hrapavost Sa [nm] 410 Sa [nm] 401,13
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Slika 5.17 AFM snimak butne kosti (a), pre¢is¢en snimak dobijen posle primene
algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izv3eno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.17 Numeric¢ki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 182,25 Sz [nm] 126,6
Sv [nm] 133,14 Sv [nm] 86,571
Sp [nm] 49,116 Sp [nm] 40,028
hrapavost Sa [nm] 24,683 Sa [nm] 16,966
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Slika 5.18 AFM snimak butne kosti (a), pre¢is¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.18 Numeric¢ki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 364,52 Sz [nm] 256,14
Sv [nm] 232,31 Sv [nm] 147,92
Sp [nm] 132,21 Sp [nm] 108,21
hrapavost Sa [nm] 46,543 Sa [nm] 31,079
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Slika 5.19 AFM snimak butne kosti (a), pre¢is¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izv3eno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.19 Numeric¢ki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 649,37 Sz [nm] 384,98
Sv [nm] 388,46 Sv [nm] 249,56
Sp [nm] 260,91 Sp [nm] 135,42
hrapavost Sa [nm] 100,15 Sa [nm] 49,29
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Slika 5.20 AFM snimak povrsinskog sloja koze (a), precis¢en snimak dobijen posle

primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne

sonde kojom je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.20 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 10886 Sz [nm] 8150,5
Sv [nm] 5629 Sv [nm] 3815,7
Sp [nm] 5256,8 Sp [nm] 4334,7
hrapavost Sa [nm] 1072,1 Sa [nm] 961,91
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Slika 5.21 AFM snimak RGP kontaktnog sociva (a), prec¢is¢en snimak dobijen posle
primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne

sonde kojom je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.21 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 112,31 Sz [nm] 106,04
Sv [nm] 62,176 Sv [nm] 56,323
Sp [nm] 50,129 Sp [nm] 49,713
hrapavost Sa [nm] 9,8019 Sa [nm] 9,3998
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Slika 5.22 AFM snimak RGP kontaktnog sociva (a), prec¢is¢en snimak dobijen posle
primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne

sonde kojom je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.22 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 149,51 Sz [nm] 150,05
Sv [nm] 72,946 Sv [nm] 74,7
Sp [nm] 76,561 Sp [nm] 75,35
hrapavost Sa [nm] 20,937 Sa [nm] 20,668
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Slika 5.23 AFM snimak aluminijuma (a), precis¢en snimak dobijen posle primene
algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izv3eno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.23 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 127,39 Sz [nm] 71,77
Sv [nm] 90,766 Sv [nm] 38,851
Sp [nm] 36,62 Sp [nm] 32,919
hrapavost Sa [nm] 14,568 Sa [nm] 12,671
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Slika 5.24 AFM snimak aluminijuma (a), precis¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvseno (c) i (d),

i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.24 Numeric¢ki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 137,09 Sz [nm] 88,706
Sv [nm] 85,389 Sv [nm] 41,733
Sp [nm] 51,697 Sp [nm] 46,973
hrapavost Sa [nm] 13,744 Sa [nm] 12,496
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Slika 5.25 AFM snimak ugljeni¢nog ¢elika 1040 (a), precis¢en snimak dobijen posle
primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne

sonde kojom je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.25 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 342,22 Sz [nm] 223,12
Sv [nm] 222,21 Sv [nm] 123,97
Sp [nm] 120,01 Sp [nm] 99,149
hrapavost Sa [nm] 38,467 Sa [nm] 32,87
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Slika 5.26 AFM snimak magnetnog medija (a), precis¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.26 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 445,05 Sz [nm] 271,99
Sv [nm] 294,3 Sv [nm] 128,6
Sp [nm] 150,75 Sp [nm] 143,39
hrapavost Sa [nm] 42,351 Sa [nm] 37,697
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Slika 5.27 AFM snimak magnetnog medija (a), precis¢en snimak dobijen posle primene

algoritama za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom

je snimanje izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.27 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 218,94 Sz [nm] 141,99
Sv [nm] 135,7 Sv [nm] 67,485
Sp [nm] 83,245 Sp [nm] 74,5
hrapavost Sa [nm] 21,07 Sa [nm] 17,079
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Slika 5.28 AFM snimak PbMnTe (a), precis¢en snimak dobijen posle primene algoritama

za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje

izvieno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.28 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 40,394 Sz [nm] 28,38
Sv [nm] 25,74 Sv [nm] 16,21
Sp [nm] 14,654 Sp [nm] 12,17
hrapavost Sa [nm] 5,1814 Sa [nm] 3,9995
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Slika 5.29 AFM snimak PbMnTe (a), preciscen snimak dobijen posle primene algoritama

za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje

izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.29 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 52,351 Sz [nm] 37,172
Sv [nm] 28,439 Sv [nm] 21,065
Sp [nm] 23,912 Sp [nm] 16,108
hrapavost Sa [nm] 8,3832 Sa [nm] 7,7143
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Slika 5.30 AFM snimak PbMnTe (a), preciscen snimak dobijen posle primene algoritama

za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje

izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.30 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
z Sz [nm] 32,961 Sz [nm] 30,229
Sv [nm] 16,337 Sv [nm] 14,51
Sp [nm] 16,624 Sp [nm] 15,719
hrapavost Sa [nm] 4,8611 Sa [nm] 4,3988
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Slika 5.31 AFM snimak PbMnTe (a), preciscen snimak dobijen posle primene algoritama

za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje

izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.31 Numericki podaci o snimljenoj povrsini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 37,214 Sz [nm] 33,665
Sv [nm] 19,636 Sv [nm] 16,984
Sp [nm] 17,578 Sp [nm] 16,681
hrapavost Sa [nm] 5,8857 Sa [nm] 5,2027
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Slika 5.32 AFM snimak PbMnTe (a), preciscen snimak dobijen posle primene algoritama

za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje

izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.32 Numeric¢ki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 44,866 Sz [nm] 30,341
Sv [nm] 28,552 Sv [nm] 17,672
Sp [nm] 16,314 Sp [nm] 12,669
hrapavost Sa [nm] 5,5541 Sa [nm] 3,9236
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Slika 5.33 AFM snimak PbMnTe (a), preciscen snimak dobijen posle primene algoritama
za eliminaciju uticaja artefakata sonde (b), 2D i 3D snimci realne sonde kojom je snimanje

izvSeno (c) i (d), i preseci vrha sonde u ravnima xz i yz (e) i (f)

Tabela 5.33 Numericki podaci o snimljenoj povrSini uzorka i emulaciji posle primene

algoritama
original emulacija
Z Sz [nm] 71,456 Sz [nm] 63,395
Sv [nm] 39,376 Sv [nm] 40,146
Sp [nm] 32,079 Sp [nm] 23,249
hrapavost Sa [nm] 14,492 Sa [nm] 12,783
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Tabela 5.34 Prikaz svih parametara za uporedivanje podataka sa originalnih snimaka i

posle primene algoritama za eliminaciju uticaja artefakata

S; Sv Sp Sa

1 24,30456 | 20,34982 | 27,55726 | 20,11949
2 0,231071 | -24,0663 | 26,54067 | 36,99955
3 20,98179 | 27,28035 | 9,891927 | 17,57463
4 25,85826 | 24,97023 | 28,65484 | 26,73086
5 29,40103 | 35,26365 | 22,22222 | 26,79013
6 53,31537 | 61,67491 | 38,5843 | 39,18011
7 24,54643 | 38,79143 | 5,87844 | 13,39681
8 28,61727 | 27,49768 | 30,61735 | 51,41574
9 29,4439 | 26,97382 | 31,4058 | 23,39557
10 2,920067 | -19,0244 | 22,73517 | 32,9537

11 13,10739 | 17,90943 | 6,807772 | 7,708831
12 10,9359 | 20,76512 | 2,778397 | 0,508117
13 22,50725 | 20,89234 | 25,18013 | 31,95878
14 27,19172 | 36,26845 | 7,211025 | 12,20574
15 8,926249 | 12,01824 | 2,772776 | 2,583242
16 12,31661 | 18,54217 | 2,066695 | 2,163415
17 30,53498 | 34,97747 | 18,50314 | 31,26443
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18 29,73225 | 36,32646 | 18,15294 | 33,22519
19 40,71485 | 35,75658 | 48,09704 | 50,78382
20 25,12861 | 32,21354 | 17,54109 | 10,27796
21 5,582762 | 9,4136 0,829859 | 4,102266
22 -0,36118 | -2,40452 | 1,581745 | 1,284807
23 43,6612 | 57,19653 | 10,1065 | 13,02169
24 35,2936 | 51,12602 | 9,137861 | 9,080326
25 34,80217 | 44,21043 | 17,38272 | 14,55013
26 38,88552 | 56,30309 | 4,882255 | 10,98911
27 35,14662 | 50,26898 | 10,50514 | 18,94162
28 29,74204 | 37,02409 | 16,951 22,81044
29 28,99467 | 25,92918 | 32,63633 | 7,979053
30 8,288583 | 11,1832 | 5,443936 | 9,510193
31 9,536733 | 13,50581 | 5,10297 | 11,6044

32 32,37418 | 38,10591 | 22,34277 | 29,35669
33 11,28107 | -1,95551 | 27,5258 | 11,79271
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Slika 5.34 Graficki prikaz promene parametra S; — visinske razlike izmedu najviseg i
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Slika 5.35 Graficki prikaz promene parametra Sy — maksimalne vrednosti udubljenja
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Slika 5.36 Graficki prikaz promene parametra Sp — maksimalne visine vrha
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Slika 5.37 Grafi¢ki prikaz promene parametra Sa — prose¢ne hrapavosti na celom

snimku
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Slika 5.38 Zbirni graficki prikaz promena svih parametara uzetih u razmatranje za ocenu

uspesnosti primene algoritama za eliminaciju artefakata
5.2 DISKUSIJA

U istraZzivanjima koja su prethodila ovom radu izvrSena su snimanja uzoraka razli¢itog
sastava 1 fizickih osobina. Obzirom na to, koriS¢ene su razli¢ite sonde prilagodene

karakteru ispitivanja i osobinama od interesa.

Iz tabele 5.34 i na grafikonu prikazanom na Slici 5.38 ocigledno je da je upotreba
matematiCkih algoritama za eliminaciju artefakata sonde dala izvanredne rezultate.
Procentualno izrazeno poboljSanje slike u smislu izdvajanja regija od znacaja za procenu

kvaliteta se kre¢e u slede¢im granicama:

- 53,31537% maksimalnog poboljSanja za S;
- 61,67491% maksimalnog poboljSanja za Sy
- 48,09704% maksimalnog poboljsanja za Sp
- 51,41574% maksimalnog poboljSanja za Sa
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Prose¢no poboljSanje cele grupe od 33 ispitivana uzorka izrazeno u procentima iznosi:

- 23,45283% za parametar S;
- 26,52387% za parametar Sy
- 16,89781% za parametar Sp
- 19,28059% za parametar Sa

Iz grupe se posebno izdvajaju uzorci pod rednim brojevima 6, 19, 23, 25, 26, 28 s jedne

strane, i 2, 10 i 22 sa druge strane, i oni ¢e biti detaljnije analizirani.

Snimak uzorka pod rednim brojem 6 (ekstrakovani zub) je dimenzija 4,5x4,5 um. Dobijen
je upotrebom sonde sa oznakom CSC37 / AL BS. Ova sonda se koristi za ispitivanje
tvrdih uzoraka u kontaktnom rezimu. Tipi¢an radijus vrha specificiran od strane
proizvodaca je 8 nm a ugao konusa je 40°. Realni vrh sonde kojom je izvrSeno snimanje
ima radijus od 51 nm a ugao konusa 128° u xz ravni, odnosno 64 nm i 117° u yz ravni. U
tim uslovima dobijene su vrednosti najvise tacke na snimku od 243,13 nm i prosecne
hrapavosti od 67,83 nm. Posle primene algoritama za eliminaciju artefakata sondi, ove
vrednosti se smanjuju na 149,32 nm za tacku sa maksimalnom visinom, i 41,259 nm za
prosecnu hrapavost. Iz ovih vrednosti je ocigledno da je algoritam omogucio finiju
procenu povrSine uzorka, odnosno da se kroz nekoliko iteracija doSlo do oblika vrha
je 38,58429% za visinu i 39,1801% za hrapavost povrSine. Emulacija vrha sonde
pokazuje veliko neslaganje sa teoretskim dimenzijama, ali je geometrija bez viSestrukih

kontakata sa uzorkom omogucila popravku originalne slike.

Snimak uzorka pod rednim brojem 19 (butna kost) je dimenzija 2x2 um. Dobijen je
upotrebom sonde sa oznakom NSC36/Co-Cr/AL BS. Ova sonda se koristi i za ispitivanje
magnetnih osobina uzorka u beskontaktnom rezimu, te je iz tog razloga presvucena
magneticnim materijalom (Co-Cr). Zbog karakteristicne namene ovih sondi i velikog
broja ocekivanih oscilacija, zbog prevencije savijanja i povecanja refleksije laserskog
snopa gornja strana sonde je presvucena tankim slojem aluminijuma. Tipi¢ne dimenzije
sonde specificirane od strane proizvodaca su iste kao i u prethodnom slucaju. Realni vrh
sonde kojom je izvrSeno snimanje ima radijus od 66 nm a ugao konusa 175° u xz ravni,
odnosno 132 nm i 172° u yz ravni. U tim uslovima dobijene su vrednosti najvise tacke na

snimku od 260,91 nm i prosecne hrapavosti od 100,15 nm. Posle primene algoritama za
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eliminaciju artefakata sondi, ove vrednosti se smanjuju na 135,42 nm za tacku sa
maksimalnom visinom, i 49,29 nm za prosec¢nu hrapavost. Iz ovih vrednosti je o¢igledno
da je algoritam omogucio finiju procenu povrsine uzorka, odnosno da se kroz nekoliko
uzorka. Pokazana promena je 48,09704% za visinu i 50,78382% za hrapavost povrSine.
Izvanredan rezultat u procesu emulacije je dobijen zahvaljuju¢i ogromnoj ali izuzetno
ravnoj povrsini vrha sonde, koja je za sve vreme snimanja imala samo jednu dodirnu

taCku sa snimanim uzorkom.

Snimak uzorka pod rednim brojem 23 (aluminijum) je dimenzija 1x1 pum. Dobijen je
upotrebom sonde sa 0znakom CSC17 / NO AL. Ova sonda se koristi za ispitivanje tvrdih
uzoraka u kontaktnom rezimu. Tipic¢an radijus vrha specificiran od strane proizvodaca je
kao 1 u prethodnim sluc¢ajevima. Realni vrh sonde kojom je izvrSeno snimanje ima radijus
od 18 nm a ugao konusa 120° u xz ravni, odnosno 10 nm i 99° u yz ravni. U tim uslovima
dobijene su vrednosti najvise tacke na snimku od 36,62 nm i prose¢ne hrapavosti od
14,568 nm. Posle primene algoritama za eliminaciju artefakata sondi, ove vrednosti se
smanjuju na 32,919 nm za tacku sa maksimalnom visinom, i 12,671 nm za prosecnu
hrapavost. Prilikom snimanja ovog uzorka uocen je vrlo lo$ kvalitet snimaka koji su bili
neupotrebljivi za analizu. S obzirom na kvalitet obrade uzorka (poliran abrazivnom
pastom), razlozi loSeg kvaliteta snimaka nisu mogli da poticu od uzorka (fino obradena
povrsina koja ne zahteva malu brzinu relativnog kretanja sonda — uzorak zbog velikih
visinskih razlika razlika vrh — vrh i vrh — udubljenje), i sve je ukazivalo da je problem u
samoj sondi. Nakon viSe pokusaja sa rali¢itim sondama iz serija NSC i CSC, dobijen je
kvalitetan snimak. Bilo je neophodno pronaci sondu ¢ije su geometrijske karakteristike
sasvim blizu proizvodackoj specifikaciji, jer je u svim ostalim sluc¢ajevima bilo nemoguce
snimiti topografiju uzorka ¢iji je najvisi vrh tek 4 puta vec¢i od radijusa vrha sonde.
Nadalje, zahvaljujuéi precizno izradenom vrhu sonde bilo je moguée izvrsiti finu
emulaciju, pa je dobijeno poboljSanje od 10,10649% za visinu i 13,02169% za hrapavost
povrsine. Ovako procentualno mala promena se objaSnjava Cinjenicom da je kvalitet

originalnog snimka bio na zavidnom nivou.

Snimak uzorka pod rednim brojem 25 (ugljeni¢ni ¢elik) je dimenzija 4,5x4,5 um. Dobijen
je upotrebom sonde sa oznakom CSC37 / AL BS. Ova sonda se koristi za ispitivanje

tvrdih uzoraka u kontaktnom rezimu. Tipian radijus vrha specificiran od strane
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proizvodaca je kao i u prethodnim slu¢ajevima. Realni vrh sonde kojom je izvrSeno
snimanje ima radijus od 71 nm a ugao konusa 165° u xz ravni, odnosno 65 nmi 161° u yz
ravni. U tim uslovima dobijene su vrednosti najviSe tacke na snimku od 120,01 nm i
prosecne hrapavosti od 38,467 nm. Posle primene algoritama za eliminaciju artefakata
sondi, ove vrednosti se smanjuju na 99,149 nm za tacku sa maksimalnom visinom, i 32,87
nm za prosecnu hrapavost. Na topografskoj strukturi uzorka je golim okom vidljiv uticaj
izloZenosti uslovima okolne sredine u kojoj se materijal nalazio. Obzirom da je uzorak
ispitivan u originalnom stanju, bilo je potrebno primeniti malu brzinu relativnog kretanja
sonda — uzorak. Emulacija je pokazala da je vrh sonde prevelik, odnosno tek duplo manji
od dimenzije najviSe tacke na topografiji. Tome treba dodati da visinska razlika izmedu
najviSe 1 najnize tatke na snimku iznosi priblizno 0,35um Sto predstavlja veliki skok.
Emulacijom je dobijeno poboljSanje od 17,38271% za visinu i 14,55013% za hrapavost

povrsine.

Snimak uzorka pod rednim brojem 26 (floppy disk) je dimenzija 15x15 pm. Cilj
ispitivanja su bile magnetske osobine materijala sa izrazenim magneti¢énim osobinama.
Snimanje je izvrseno sondom za ,,tapping“ rezim snimanja magneti¢nih uzoraka ¢ija je
oznaka NSC35/ Cr-Au BS. Tipican radijus vrha specificiran od strane proizvodaca je kao
1 u prethodnim sluc¢ajevima. Realni vrh sonde kojom je izvrSeno snimanje ima radijus od
¢ak 127 nm a ugao konusa 110° u xz ravni, odnosno 66 nm i 128° u yz ravni. U tim
uslovima dobijene su vrednosti najviSe tacke na snimku od 150,75 nm i prosecne
hrapavosti od 42,351 nm. Posle primene algoritama za eliminaciju artefakata sondi, ove
vrednosti se smanjuju na 143,39 nm za tacku sa maksimalnom visinom, i 37,697 nm za
prosecnu hrapavost. Zanimljivost ovog uzorka je prvenstveno u njegovim magneti¢nim
svojstvima, odnosno nameni koja podrazumeva ravnomernu raspodelu granula na
povrsini. 1z tog razloga snimak pokazuje vrlo malu hrapavost, i vrlo gusto zbijene granule.
Iz istog razloga emulacija vrha sonde izvrSena na povrsini 3,64x3,64 um pokazuje mala
odstupanja u visini, $to dalje dovodi do istovremenog stupanja u interakciju vise tacaka
vrha sonde sa povrSinom uzorka. Ovim je pokazano da je emulacija u navedenoj
konstelaciji vrlo zahtevan proces, a dobijeni rezultati predstavljaju malo poboljSanje

snimka: 4,88225% za visinu i 10,98911% za hrapavost povrsine.

Snimak uzorka pod rednim brojem 28 (PbMnTe) je dimenzija 0,5x0,5 um. Snimana je

topografija u kontaktnom rezimu snimanja sondom CSC17 / AL BS. Tipi¢an radijus vrha
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specificiran od strane proizvodaca je kao i u prethodnim slucajevima. Realni vrh sonde
kojom je izvrSeno snimanje ima radijus od 3,4 nm a ugao konusa 111° u xz ravni, odnosno
1,2 nm i 78° u yz ravni. U tim uslovima dobijene su vrednosti najvise tacke na snimku od
14,654 nm i prosecne hrapavosti od 5,1814 nm. Posle primene algoritama za eliminaciju
artefakata sondi, ove vrednosti se smanjuju na 12,17 nm za tacku sa maksimalnom
visinom, i 3,9995 nm za prosecnu hrapavost. Tehnologija proizvodnje sondi kojom je
vrSeno snimanje ovog uzorka ne dozvoljava mogucnost pojave dimenzija koje su
emulacijom dobijene. Medutim, sre¢na okolnost je da je na vrhu sonde postojao artefakt
koji se vidi na Slikama 5.28 (c) i1 (d), aproksimativne veli¢ine 3,4x1,2 nm i to kao najvisa
tacka vrha sonde, a koji je omogucio u sustini vrlo preciznu sliku topografije povrSine.
Otuda potice 1 mala razlika u dimenzijama originalnog i emuliranog snimka: 16,951% za

visinu i 22,81043% za hrapavost povrsine.

Diskusija sledeca tri snimka ¢e pokazati da emulacija nece u svakoj situaciji da poboljsa

rezultate snimanja, odnosno da postoje situacije u kojima ona jednostavno nije moguca.

Snimak uzorka pod rednim brojem 2 (mozak pacova) je dimenzija 9x9 um. Snimana je
topografija u ,,taping” rezimu snimanja sondom NSC15 / AL BS. Izbor sonde je pratio
preporuku o tvrdo¢i snimanog materijala (u pitanju je, za uslove AFM ispitivanja, vrlo
mekan materijal). Tipi¢an radijus vrha specificiran od strane proizvodaca je kao i u
prethodnim sluc¢ajevima. Realni vrh sonde kojom je izvr§eno snimanje ima radijus od 4
nm a ugao konusa 31° u xz ravni, odnosno 315 nm i 66° u yz ravni. O¢igledno postoji vrlo
velika deformacija vrha sonde u oba preseka, dobijena najverovatnije kao rezultat
fizickog oStecenja ili pohabanosti. U tim uslovima dobijene su vrednosti najvise tacke na
snimku od 1703,8 nm i prosecne hrapavosti od 692,63 nm. Posle primene algoritama za
eliminaciju artefakata sondi, ove vrednosti se smanjuju na 1251,6 nm za tacku sa
maksimalnom visinom, i 436,36 nm za prose¢nu hrapavost. Procentualno, ova promena
iznosi 26,54067% za visinu i 36,9995% za hrapavost povrsine. Ove vrednosti su moguce
kada su u pitanju oblasti na topografiji koje predstavljaju izbocine. Medutim, problem
nastaje sa udubljenjima. Maksimalna dubina originalnog snimka iznosi 1844,9 nm, a
nakon emulacije 2288,9 nm, Sto znaci da se desila negativna promena od -24,06634%.
Slike 5.2 (c), (d) i (f) direktno pokazuju da je vrh sonde ekstremno oStecen, pa rezultati
dobijeni na ovaj nain ne mogu da se uzmu u obzir pri analizi materijala na osnovu

dobijenih snimaka.
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Snimak uzorka pod rednim brojem 10 (adhezivni materijal u ortodonciji) je dimenzija
10x10 pm. Snimana je topografija u kontaktnom rezimu snimanja sondom CSC37 / AL
BS. Izbor sonde je pratio preporuku o tvrdo¢i snimanog materijala (u pitanju je izuzetno
tvrd materijal). Tipi¢an radijus vrha specificiran od strane proizvodac¢a je kao i U
prethodnim sluc¢ajevima. Realni vrh sonde kojom je izvrSeno snimanje ima radijus od 257
nm a ugao konusa 168° u xz ravni, odnosno 165 nm i 140° u yz ravni. Kao i u prethodnom
slu¢aju, i ovde ocigledno postoji vrlo velika deformacija vrha sonde u oba preseka,
dobijena najverovatnije kao rezultat fizickog oStec¢enja ili pohabanosti. U tim uslovima
dobijene su vrednosti najvise tacke na snimku od 448,82 nm i prosecne hrapavosti od
201,07 nm. Posle primene algoritama za eliminaciju artefakata sondi, ove vrednosti se
smanjuju na 346,78 nm za tacku sa maksimalnom visinom, i 134,81 nm za prose¢nu
hrapavost. Procentualno, ova promena iznosi 22,73517% za visinu i 32,95369% za
hrapavost povrsine. Ove vrednosti su moguce kada su u pitanju oblasti na topografiji koje
predstavljaju izbocine. Medutim, opet problem nastaje sa udubljenjima. Maksimalna
dubina originalnog snimka iznosi 405,27 nm, a nakon emulacije 482,37 nm, Sto znaci da
se desila negativna promena od -19,02435%. Slike 5.10 (c), (d), (e) i (f) direktno pokazuju
da je vrh sonde ekstremno oSteen, pa rezultati dobijeni na ovaj nafin ne mogu da se

uzmu u obzir pri analizi materijala na osnovu dobijenih snimaka.

Snimak uzorka pod rednim brojem 22 (RGP kontakno socivo) je dimenzija 9x9 pum.
Snimana je topografija u ,tapping* rezimu snimanja sondom NSC15 / AL BS. Izbor
sonde je pratio preporuku o tvrdo¢i snimanog materijala (polimerni materijal srednje
tvrdoc¢e kada su u pitanju AFM zahtevi, ali sa ostacima mekog bioloskog materijala iz
oka). Tipican radijus vrha specificiran od strane proizvodaca je kao i u prethodnim
slucajevima. Realni vrh sonde kojom je izvrSeno snimanje ima radijus od 258 nm a ugao
konusa 173° u xz ravni, odnosno 100 nm i 129° u yz ravni. Kao i u prethodnom slucaju, i
ovde ocigledno postoji vrlo velika deformacija vrha sonde u oba preseka. U tim uslovima
dobijene su vrednosti najvise tacke na snimku od 76,561 nm i prosec¢ne hrapavosti od
20,937 nm. Posle primene algoritama za eliminaciju artefakata sondi, ove vrednosti se
smanjuju na 75,35 nm za ta¢ku sa maksimalnom visinom, i 20,668 nm za prosecnu
hrapavost. Procentualno, ova promena iznosi 1,58174% za visinu i 1,28480% za
hrapavost povrsine. Primecuje se da su promene minimalne, i moguce su kada su u pitanju

oblasti na topografiji koje predstavljaju izboCine. Medutim, opet problem nastaje sa
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udubljenjima. Maksimalna dubina originalnog snimka iznosi 72,946 nm, a nakon
emulacije 74,7 nm, $to znaci da se desila negativna promena od -2,40451%. Na Slikama
5.22 (c) i (d) se direktno vidi da se za vrh sonde prilikom kontakta sa povrSinom zalepio
mekan bioloSki materijal sa unutra$nje strane so€iva, i da je on vucen preko cele skenirane
povrsine sve vreme skeniranja. Rezultati dobijeni na ovaj nacin u potpunosti ne mogu da

se uzmu u obzir pri analizi materijala.
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6. ZAKLJUCAK
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Prilikom istrazivanja uzoraka predstavljenih u ovom radu: bioloskih tkiva i materijala
koji se neposredno ili posredno upotrebljavaju u medicini, doslo je do poznatog problema
— pojave artefakata razliitog porekla, koji uti¢u na kvalitet snimaka, pa samim tim i na
ispravnost na osnovu njih donetih zakljuc¢aka. U razmatranje su uzeti artefakti koji poti¢u
od nepravilnosti vrhova sondi za skeniranje. Ove nepravilnosti mogu da budu posledica
nesavrsenosti proizvodnog procesa u izradi sondi, pohabanost vrha sonde, nezeljena
interakcija izmedu vrha sonde i uzorka, kontaminacija sonde spoljas$njim faktorima, itd.
Dugotrajno bavljenje ovim problemom u cilju poboljSanja kvaliteta ve¢ dobijenih
snimaka dalo je rezultate u vidu matematickih algoritama pomocu kojih se vrsi simulacija

procesa snimanja.

Za SPM ispitivanja se koriste sonde razlicitih karakteristika. lzbor zavisi najpre od
tehnike kojom se vrSi snimanje (STM ili AFM), potom od fizickih karakteristika
ispitivanog uzorka, i naposletku od ciljeva istrazivanja (sastav, struktura ili svojstva
materijala). Iz perspektive sondi, snimci dobijeni pomo¢u SPM-a su samo aproksimacije
povrSina uzoraka, jer sonde nisu savrSene. S obzirom da govorimo o predmetima

nanometarskih dimenzija, one nemaju ni savrSenu veli¢inu ni geometriju.

Da bi se umanjio uticaj poremecaja artefakata sondi za skeniranje, neophodno je odrediti
metod metod za rekonstrukciju koris¢enih sondi, i snimaka dobijenih pomocu njih. U
ovom radu kori$¢en je metod ,,na slepo®, koji se zasniva na upotrebi osnovnih alata
matematicke morfologije u odredivanju spoljasnjih granica sonde. [78]; [81]; [79].
Takozvana ,,rekonstrukcija na slepo* vrha sonde za skeniranje mikroskopijom atomskim
silama ne podrazumeva unapred poznavanje podataka o sondi. Oni se dobijaju sa

originalnog snimka, uz pomoc¢ teorije skupova i matemati¢ke morfologije.

Uzimajué¢i u obzir realne geometrijske karakteristike sondi, primenom matematickih
algoritama dobijena je emulirana graficka interpretacija originalnih snimaka. U procesu
snimanja se dobija datoteka koja, izmedu ostalog, sadrzi i vrednosti sve tri koordinate
svake tacke na snimku. Obradom poznatim statisticCkim metodama se izracunavaju
parametri od znacaja za verodostojnost realne povrSine uzorka. Kao rezultat se dobija

preciznija slika realnog stanja povrSine uzorka u trenutku snimanja.

Smisao metode je da se pomocu nje dobijaju upotrebljivi snimci, koji bi bez naknadnog

procesuiranja bili odbaceni, jer su poremecaji koji su se pojavili u toku procesa snimanja
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bili izrazeni u meri koja ih ¢ini neupotrebljivim za analizu realnog stanja ispitivanog

materijala.

Ispitivanje je obuhvatilo 33 uzorka materijala razli¢itog porekla. Od ovog broja, na 29
snimaka je pokazana uspeSnost metode primenjene na koris¢enim sondama i na bioloSkim
I tehnoloskim materijalima koji se koriste u biomedicini. Primena algoritama za
eliminaciju artefakata na preostala 4 uzorka nije dala poboljSanje snimaka, ali je doprinela
izuzetno vaznom zaklju¢ku. Vreme utroSeno na pokusaje da se dobije kvalitetan snimak
upotrebljiv u cilju karakterizacije materijala je moguce drasticno skratiti, ukoliko se u
procesu emulacije pravovremeno uvidi da je sonda neupotrebljiva usled fizickog defekta,
ili da je doslo do izvesne kontaminacije koja utice na kvalitet i Citljivost snimka u bar dva

ponovljena skeniranja.

U pogledu sondi za skeniranje, kori$¢eni su svi tipovi komercijalnih sondi u uobi¢ajenoj
SPM praksi: sonde za kontaktni, ,,tapping*, beskontaktni i magnetni mod, ali samo jednog
proizvodaca komercijalnih sondi. Dalja istrazivanja u ovom segmentu pojave i uticaja
artefakata podrazumevaju uklju¢ivanje i komercijalnih sondi drugih proizvodaca i
njihovu karakterizaciju. Ovo se namece kao pitanje stoga Sto pomenuti artefakti imaju

razlicite efekte u zavisnosti od tehnoloskog procesa pomocu kojeg su nacinjene.

Iskazani rezultati uti¢u I na cenu istrazivanja, i to kroz nekoliko segmenata. Ko prvo, tu
su utroSeni istraziva¢ sati za dobijanje kvalitetnog snimka. Drugo, kori§¢enje snimaka
koji pre postprocesuiranja nemaju nikakvu ili imaju mali upotrebnu vrednost. Trece,
uSteda u materijalnim sredstvima pravilnom i pravovremenom odlukom o tipu i vrsti
sonde koja je najbolja za materijal u Cije se istrazivanje ulazi, posmatrano sa aspekta

mogucénosti izbegavanja artefakata, tamo gde je to moguce unapred predvideti.

Tokom istraZzivanja isprobani su razli¢iti algoritmi za eliminaciju artefakata koji poti¢u
od sondi. Takode su isprobavani i1 razliCiti softverski alati u cilju pronalazenja
najkvalitetnijeg. Pri tome se pod ovim pojmom podrazumeva istinitost, mogucnost
manipulacije podacima, preglednost, citljivost, komocija u radu i implementacija
razli¢itih pomo¢nih algoritama za procesuiranje i postprocesuiranje snimaka dobijenih na
SPM-u, kao §to su razliite vrste filtera, matematickih i statistickih manipulacija, i
odgovaraju¢i izlazni fajlovi koje je moguce brzo i direktno ucitavati u druge softverske

pakete u cilju na primer statisticke obrade.
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Prikazani rezultati su ocigledan dokaz upotrebne vrednosti mikroskopije atomskim
silama kao tehnike za snimanja bioloskih materijala u nanodimenzionalnom svetu, a
primenjeni algoritmi povecavaju upotrebnu vrednost snimaka u smislu boljeg
zakljuCivanja na osnovu preciznijih numeri¢kih podataka uzetih sa procesuiranih
snimaka. S obzirom na ovaj zakljucak, smisleno je nastaviti istrazivanja, obuhvatajuci Siri

spektar bioloskih i sintetizovanih materijala koji se primenjuju u medicini i stomatologiji.
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Mpunor 1.

WUzjasa o ayTopcTBY

Motnucanu-a Jbybuwa MNeTtpos

6poj nHaekca 010/11

Uzjaemyjem
[a je AoKTopcKa gucepTaluja nog HacnoBomM

.Kapaxkrepusaumja matepujana ClM TexHVKoM U HeHo yHanpehere npruMeHomM
aHanuae ytuuaja gedekarta coHgu”

& pe3ynTtat COMCTBEHOr UCTPaXKBaJKor paaa,

e Ja npeanoxeHa aucepTalujay LenuHn Hi y Aenosuma Huje Buna npeanoxexa
3a pobujare Gurio Koje AvNNoMe npema CTYAMCKMM MPOrpaMmmMa ApYrux
BWCOKOLLKOTNCKNX YCTaHOBA,

e [a Cy pes3ynTtaTtk KOPeKTHO HaBedeHU 1

*  [aHucam KpLuno/na ayTopcka Npasa M KOPUCTUO MHTENEKTYanHy CBOjUHY ApYTMX
niua.

MNgznuc pokro
Y Beorpagy, 06.11.2018. %ﬁﬁ/ L(
A
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Mpunor 2.

M3jaBa 0 UCTOBETHOCTU LUTAMMAaHEe U eNIeKTPOHCKe
Bep3uje AOKTOPCKOr paga

Mme v npesume aytopa JbyGuwa MeTpos
Bpoj niaekca 410/11
CTyaujckn nporpam JOKTOpCKe cTyauje

Hacnos pana ,Kapakrepusaumja matepujana CMNV TEXHWKOM U eHo yHanpehere
NpUMEHOM aHanuse yTuuaja gedekara coHan®

MenTop npodh ap Jluauja Matuja

Momucannia_ oY BHull A DET Po™

Usjaerbyjem ga je WramnaHa Bepauvja MOr AOKTOPCKOr paja MCTOBETHA eNeKTPOHGKO]
BEpauju kojy cam npepac/na 3a ofjaBbuBare Ha nopTany [urutanHor
penosutopujyma YHusepauteta y Beorpaay.

fossorbasam Aa ce objase Moju NUYHW NOAALIM BE3aHU 3@ LoBMjar-e akagemckor 3sarba
[OKTOpa Hayka, kao LUTC Cy UME U Npeaume, roauHa u Mecto pofema u gatym ogbpade
paga.

OB NUYHU NogaLWM MoTy Ce 0GjaBnTH Ha MPEXHIM CTPaHNLiaMa AurTante GubnoTeke,
Y eneKTPOHCKOM KaTanory Wy nybnukauujama YHueep3suteta y Beorpagy.

/)

Mornuc pokTopa /a/
¥ Beorpaay, 06.11.2018. .\% «D{Wq

g |
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Mpunor 3.

WUsjaBa o kopuwhewy

Oenawhyjem YHusepsutetcky Gubnuoteky ,Ceetozap Mapkosuh* aa y Ourutantm
penosuTopujym YHueepsuTeTa y Beorpagy yHece Mojy JOKTOPCKYy AvcepTaumjy nof
HAacrnoBoOM;

JKapakrepusaumja matepujana ClV TEXHVKOM U HeHO yHanpehere nprumeHom
aHanuse yTuuaja gedperkara coHgu”

koja je Moje ayTopcko geno.

OucepTtaumjy ca ceum npunosvma npeaac/na caM y enekTpoHCKeM hopMaTy NoroaHomM
3a TpajHO apxuBMparse.
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beorpaay mory aa KopucTe ceu koju nowwTyjy oapenbe cagpxade y ogabpaHom Tuny
nuuerue KpeatneHe 3ajeanuue (Creative Commons) 3a Kojy cam ce ognyuuo/na.

1. AyTopcTBO
2. AyTOpCTBO - HEKOMEPLUjanHO
@Aympcnso — HekomepuujanHo — 6e3 npepage
4. AYTOPCTBO — HEKOMEPLM]ANHO — AENATY NOA UCTUM YCIOBUME
5. AyTopcTBo — Ges npepape
6. AYTOpCTBO — AEnnTW NoA UCTUM YCNIOBUMa

(Monumo gz 3a0KpyXUTe camo jefHy of LUecT MOoHyReHUX NUUEHUM, KpaTak ofuc
TALIHUM AaT je Ha nonefuHW nucTa).

MoTnuc poktopaHga

¥ Beorpagy, 06.11.2018. _/;,..-?77‘ J !
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