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Streszczenie:W artykule przedstawiono podstawowe informacjeydnice mikroskopii sit
atomowych jako metody iynierskiej, wykorzystywanej w pomiarach wiasoiowarstw
powierzchniowych. Przedstawiono rowhigvyniki bada topografii powierzchni powtoki
(Ti,Zr)N osadzonej metadPVD na podtau ze sialonowej ceramiki na@ziowe).

Abstract: Paper presents the basic information about atéonée microscopy as engineering
method used in properties measurement of surfagardaPaper also includes of surface
topography measurements of (Ti,Zr)N coating depdsity PVD method on a substrate of
sialon tool ceramics.

Stowa kluczowe:mikroskopia sit atomowych, warstwy powierzchniow&,D

1. WSTEP

Wiasnaci warstw powierzchniowych odgrywajzasadnicz role w procesach tribolo-
gicznych jak rownig adhezyjnych, dlatego wskazany jest ich doktadnpipo W zwazku
z rozwojem nanotechnologii zdefiniowanie struktneypoziome milimetréw, a nawet mikro-
metréw nie jest wystarczgje, poniewa ciagly postp stwarza konieczrié obrazowania
szczegO6tdbw o0 coraz mniejszych wymiarach i zksk dokladndcia. Temu wymaganiu
wychodz naprzeciw rozwijajce s¢ w dynamicznym tempie metody skaningowej mikroskopi
tunelowej (STM) i mikroskopii sit atomowych (AFM1{3].

Mikroskopia sit atomowych mierzy bardzo male s{iyniejsze nt 1 nN) dzialgce
pomigdzy atomami kacOwki ostrza, a atomami powierzchni preparata.oie mierzone
poprzez rejestragj ruchu bardzo gikiej dzwigni. W wyniku pomiaru uzyskuje i
trojwymiarowa topografe powierzchni, jak rownie jej wkasnaci np. twardé¢, sity adhez;ji
czy przewodn&t elektryczna. Mikroskopia sit atomowych e by stosowana do bafla
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izolatorow, potprzewodnikow jak i przewodnikéw, akie do fizycznej lub chemicznej
modyfikacji powierzchni w skali nanometrycznej [4+7

1.1. Zasada dziatania AFM

Schemat dzialania AFM zostal przedstawiony na mggul. Wazka promieniowania
wytworzona przez diadlasera pada na garmowierzchng dzwigni, a nasfpnie zostaje od
niej odbita, éwietlajac tym samym czterosegmentpiotodioct, dzicki ktorej uzyska mazna
informacg dotyczica odchylenia dwigni od powierzchni rownowagi. Wysok®d ostrza nad
powierzchna prébki mae by zmieniana za pomacskanowanego przez mikrokontroler,
piezoskaner&. Sita pom¢dzy ostrzem, a powierzchnprobki mierzona jest przyzyciu
mechanicznego skanera tak zwangpigni. Do belki przytwierdzone jest ostrze, ktorego
promien krzywizny kaicowki jest poréwnywalny z odlegioiami migdzyatomowymi. W mo-
mencie zbltenia na niewielk odlegta¢ dzwigienki do powierzchni mma zaobserwowgje;
odksztatcenie dmlace wynikiem oddziatywi& zachodzcych pomedzy ostrzem, a proli8].

|mikr0kontroler

. A/ND
dioda
laserowa | ¢ B

skaner Z

ostrze

prébka e e Y o NP W

skaner X-Y

Rysunek 1. Schemat uktadusgeadczalnego mikroskopu sit atomowych [8]
Figure 1. Scheme of experimental setup of atomeefmicroscopy [8]

1.2. Tryby pracy mikroskopu

Istnieje wiele trybow obrazowania wykorzystywanyeh mikroskopie sit atomowych,
dostarczajcych szereg rnych informacji o powierzchni badanej probki. Paggwymi s
tryb kontaktowy (angcontact AFN), tryb przerywanego kontaktu (angtermittent contant
AFM) oraz bezkontaktowy (angon-contact AFNM W kazdym z nich pomgdzy ostrzem,
a powierzchri prébki dziatag sity migdzyatomowe [9+12].
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Tryb kontaktowy (CM)

Jest to tryb, w ktorym sonda przytwierdzona jestdewvigni, ktorej stata sprzystadsci jest
nizsza od efektywnej stalej sgistasci utrzymupcej atomy probki razem. Oddziatywop
na sond sity kontaktowe g odpowiedzialne za wychylenie belki wprost proponglnie do
zmian topografii powierzchni badanej probki, co&mtapc z prawa Hooke’a nima przed-
stawic za pomog réwnanig13,14]:

F = kx Q)
gdzie:

k — stata spyzystasci materiatu belki sondy,

X — ugkcie belki.

W trybie kontaktowym mina wyr@ni¢ jeszcze dwa inne oddziatywania dziat& na
ostrze sondy. Pierwszym z nich jest oddziatywanteadhezyjnych. Sity te powoduyj
szczepienie gisondy z powierzchai Drugim z nich jest oddziatywanie sit Ji ktore jest
wywierane jedynie przez belksondy pomiarowej. Biac pod uwag te dodatkowe dwa
rodzaje oddziatywa bilans sit dziatajcych na song mazna przedstawi za pomog
ponizszego wzoru [13]:

F =F + Faan — Fypw (2)

gdzie:

Fc — oddziatywanie sit,

Fagh— oddziatywanie adhezyjne,

Fvow — oddziatywanie van der Waalsa.

W celu doktadnego zrozumienia istoty zjawiska keomzna jest analiza wykresu przedsta-
wionego na rysunku 2. Po prawej stronie krzywepgnaozaobserwowa ze atomy znajduaj
si¢ w znacznej odlegkei od siebie. Gdy zaczyripic zblizaé, pocatkowo delikatnie si
przyciagaja. Sity przychagania rosa, a2 do momentu, gdy atomy gak blisko siebieze ich
chmury elektronowe zaczymapic wzajemnie elektrostatycznie odpyéhao odpychanie,
ktore rgnie wraz ze zmniejszeniem odleggo migdzyatomowych sukcesywnie ostabia sity
przycihgania pomgdzy atomami. Sity te wynogzzero, gdy odlegkei pomidzy atomami
osiagaja kilka angstreméw. W momencie, gdy wypadkowe siydedatnie atomy pozostaj
w kontakcie stykaic sk ze soh. Krzywa oddziatywa jest bardzo stroma, kiedy sity
oddzialywa s3 odpychajce. Wynika to z faktuze mog one rownoway¢ prawie wszystkie
sity prébupce bardziej zagci¢ atomy [15].

Tryb bezkontaktowy (NCM)

Jest to technika, w ktérejzdignia z sond wibruje bardzo blisko powierzchni prébki.
Odlegtaici te wynosz od dziesitek do setek nanomteréw i wynikag przebiegu krzywej
van der Waalsa przedstawionego na rysunkuzidlenka zostaje wprowadzona w drgania,
na ogot wynoszce 100+400 kHz, o amplitudzie wynasej od kilku do kilkudziesiciu
nanometréw. Badanie opierae gia pomiarze zmian egtotliwosci dzwigni lub amplitudy
drgaa [10,15].
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Rysunek 2. Schemat przedstawigj zakresy odlegkei ostrze-powierzchnia oraz sit pagdey
nimi, dla poszczegdélnych trybow [11]

Figure 2. Scheme showing the ranges of distancsutiface and forces between them for
each mode [11]

Tryb przerywanego kontaktu (ICM)

Jest to tryb podobny do trybu bezkontaktowegong&dd:wignia znajduje si blizej
powierzchni. Sonda skarugj powierzchng probki prawie jej dotyka. Tak jak w pozostatych
trybach, amplituda drgadzwigienki zmienia s§ w stosunku do zmian odleglm sonda-
prébka, a obraz powierzchni uzyskiwany jest przenitorowanie tych zmian [15].

2. PRZEBIEG BADAN

Badania zostaty wykonane na probce ze sialonogvajiki nargzdziowej, pokrytej powtok
PVD typu (Ti,Zr)N. W celu oczyszczenia badane] panachni wykorzystano mygkultra-
dzwickowa, w ktorej czyszczono probkza pomog wody z detergentem przez dzigsminut,

w temperaturze 40°C, a ngshie osuszono. Za pomptej samej procedury po raz kolejny
oczyszczono prolekw acetonie. Nagpnie probka zostata wysuszona i poddana badaniom.

2.1. Metodyka bada

Badania struktury i topografii powierzchni badamegateriatu zostaty wykonane za porpoc
mikroskopu sond skamgych (SPM) XE-100 firmy Park Systems. Pomiar zostgkonany
w trybie bezkontaktowym.

Wyniki uzyskane przez pomiary przeprowadzone nkroskopie XE-100 zostaty przed-
stawione w postaci graficznej. W celu interpretagyinikdw pomiarow zostat wykorzystany
program XEI, ktéry jest naezlziem stiacym do obrébki uzyskanych obrazéw.
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Dla celow poréwnawczych wykonano uzupetqaiag badania topografii powierzchni przy
uzyciu wysokorozdzielczego elektronowego mikroskogkansngowego Supra 35 firmy
ZEISS. Zastosowane napie przyépieszagce wynosito 20 kV, a w celu uzyskania obrazow
mikrostruktury zastosowano detekegjlektronéw wtérnych.

2.2. Oméwienie wynikéw bada
Rysunek 3 obrazuje trojwymiarowy obraz topogrgfiobki. Mazna zaobserwowa

niehomogeniczomorfologk powierzchni z licznymi niejednorodé@ami, ksztattem przypo-
minajacymi krople.

-250

-500

Rysunek 3. Trojwymiarowy obraz topografii powtoKii,Zr)N osadzonej metadPVD na
poditazu ze sialonowej ceramiki nagdziowej

Figure 3. The three-dimensional image of the topphy of surface coating (Ti,Zr)N
deposited by PVD method on sialon tool ceramitstsate

Rysunek 4. Mapa chropowatd powierzchni powtoki (Ti,Zr)N osadzonej metp&®VD na
poditazu ze sialonowej ceramiki nadziowej

Figure 4. Map of a roughness of topography of stefaoating (Ti,Zr)N deposited by PVD
method on sialon tool ceramics substrate

Rysunek 4 przedstawia wyniki pomiarow topograbwperzchni probki, wykonanych za
pomoa mapy chropowatei, ze sialonowej ceramiki nagdziowej pokrytej powtok PVD
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typu (Ti,Zr)N. Wartdci na osiach X i Y przedstawione w mikrometrach, zachropowatéc¢
w nanometrach. Na obrazie pma zaobserwowardznorodne kolory, ktore aszwiazane
Z wyskpowaniem nierOwngei na powierzchni materiatu. Kolor czarny odpowiadgwick-
szemu wgtbieniu na probce, znajdigym sk w przedziale od 0 do -500 nm $zaajjasniejsze
punkty charakteryzgj miejsca najwyej potazone o wysokéci wyskpujacej w przedziale
250+750 nm. Powierzchnia geometryczna probki wyrdosi umi. Jednak jest to niemiarodajna
wartas¢, poniewa nie uwzgédnia ona nieréwniei powierzchni. Mikroskopia sit atomowych
pozwala na doktadny pomiar pola powierzchni analaej probki, ktéra wynosi 420,19 gm
Rysunek 5b przedstawia profile poprzecznego paektopografii powierzchni, ktére
zostaty zaznaczone za pomazerwonej i zielonej linii na rysunku 5a. Tablitg@rzedstawia
uzyskane parametry chropowatowzdtuz profilu przekroju poprzecznego prébki.

a} . b}
| | ! I S " S —

Rysunek 5. Profil przekroju poprzecznego powierzgowtoki (Ti,Zr)N osadzonej metad
PVD na podtau ze sialonowej ceramiki nadziowej

Figure 5. Profile of cross-section of the surfaaating topography (Ti,Zr)N deposited by
PVD method on sialon tool ceramics substrate

Tablica 1. Podstawowe parametry chropodet@owierzchni wzdta profilu poprzecznego
przekroju prébki
Table 1. The basic parameters of surface roughaless) the cross section profile of the sample

Linia Min, nm Max, nm Srednia, nm R nm R, nm
Czerwona -547,46 696,22 46,49 190,77 94,48
Zielona -461,77 296,73 6,089 149,55 92,89

Topografia powierzchni powtoki (Ti,Zr)N osadzomegtody PVD na podtau ze sialonowej
ceramiki narzdziowej posiada okoto 100 znacych niejednorodniei o raznych ksztattach
i wymiarach (rys. 6). Ich powierzchnia ndge si¢ w przedziale od setnych gzi mikrometra
do jedndci mikrometréw, a najwksza z nich wynosi 3,296 |fm

Rysunek 7 przedstawia obraz topografii powtoki, LN osadzonej metadPVD na
podiazu ze sialonowej ceramiki naydziowej wykonanej w skaningowym mikroskopie elek-
tronowym. Mana zaobserwowawiele niecagtosci powierzchni, a tate liczne wydzielenia
0 nieregularnym ksztaicie i wielkoiach znajdujcych s¢ w przedziale od 0,1 do 10 pm.
Niektore z castek posiadajksztatt zblzony do kropli o sptaszczonym ksztaicie. Na obrazie
mozna zaobserwowdaakze aglomeraty powstate w wyniku pokenia pojedynczych aztek.
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Rysunek 6. Topografia powierzchni powtoki (Ti,Zrdéadzonej metadPVD na podtau
ze sialonowej ceramiki nagdziowej z wyszczegdllnionymi niejednorodi@mi

Figure 6. Topography of surface coating (Ti,Zr)Nodsited by PVD method on sialon tool
ceramics substrate with specifiedterogeneity
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Rysunek 7. Obraz topografii powierzchni powtoki,ZF)N osadzonej metadPVD na podtau

ze sialonowej ceramiki nagdziowej

Figure 7. Image of topography of surface coatingZf)N deposited by PVD method on sialon
tool ceramics substrate

3. PODSUMOWANIE

Parod wielu narzdzi kojarzonych z nanotechnolagiadne nie jest tak dobrze rozpo-
znawalne oraz proste pod wedgm zataen budowy jak mikroskop sit atomowych. Wagu
ostatnich dwoch dekad mikroskop sit atomowych eowali z uradzenia wysokospecijali-
stycznego, w sterowany za pomokomputera mikroskop. W gju tego czasu liczba
mozliwych zastosowétego uradzenia take znacznie wzrosta, a rozwoj technik badawczych
Z nim zwhzanych wciz trwa. W rezultacie powstato udzenie umeliwiajace obrazowanie
powierzchni w trzech wymiarach, ale rowhiénteraktywne nargzie dajce maliwosé
manipulacji i ingerencji w struktamprobki na poziomie pojedynczych atomoéw [1+3].

Na podstawie wykonanych badtopografii powierzchni zaréwno za pomomikroskopii
sit atomowych jak i skaningowej mikroskopii elekimwej mana stwierdzt, ze prébki ze
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sialonowej ceramiki naedlziowej, pokrytej powtok PVD typu (Ti,Zr)N charakteryzujsie
niehomogeniczsy morfologa z widocznymi porami i nieggtosciami. Mazna take zaob-
serwow& obecn&¢ mikroczsteczek na powierzchni materiatu w ksztalcie nieggddnych,
sptaszczonych kropel, oraz utworzonych w wyniku pctaczenia aglomeratéw. Taki ksztatt
moze $wiadczy o wysokiej energii kinetycznej ggtek uderzacych w stosunkowo zimne
poditaze. Obecnéé defektbw mae by zwiazana z przebiegiem procesu PVD, w wyniku
ktérego nasipuje osadzanie kropel na powierzchni probki. Takierunkowania powierzchni
powodup wysoky wartas¢ chropowatéci, ktéra wynosi okoto 90 nm.
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