Near field methoden:

Scanning probe microscopie

1) Algemeen

2) Atomic force microscopie

a) Instrumentatie

b) Krachten tussen tip en object

c) Contact mode AFM

d) Non-contact mode AFM

e) Andere AFM

f) Artefacten

g) Toepassingen

3) Scanning tunneling microscopie

a) Instrumentatie

b) Tunneling

c) Spectroscopie

4) Scanning near field optical microscopie

1) Algemeen

Far field: 

Detector ver van details

Near field: 
Detector dichtbij details
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Scanning probe microscopie:

SPM varianten

Gemeenschappelijk:

Scherpe tip scant oppervlak en meet fysische eigenschap als functie van plaats.

Fysische eigenschap 


Naam

Tunnelstroom
Scanning tunneling microscopie

Kracht
Atomic force microscopie

Licht
Scanning near field optical microscopie

Lading
Elektrostatic force microscopy

Magnetisme
Magnetic force microscopy

Elektrochemische stroom
Scanning elektrochemical microscopy

Geluid
Near field acoustic microscopy

Temperatuur
Scanning near field thermal microscopy

Enzovoorts
Enzovoorts

Verplaatsing
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De (x,y,z) verplaatsing van de tip wordt gestuurd door een piëzo-elektrisch element, gecontroleerd door elektrische spanning.

Meest gebruikt: buisvormig piëzoelement

Nauwkeurigheid: 10-1 tot 10-2 Å.

Twee scan modes:

a) Constant height mode
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Alleen (x,y) translatie, z blijft constant.

· Snel

· Geen kwantitatieve hoogteinfo

b) Constant force/current mode
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(x,y) translatie; z varieert waarbij de tip-object interactie constant blijft.

· Traag, door feedback loop

· Kwantitatieve hoogteinfo

Trillingen vormen een probleem

Oplossingen:

a) Eigentrillingen (hoogfrequent)

· Microscoop mechanisch stabiel

· Resonantie frequentie >> sample frequentie ( microscoop is klein, compact en stijf.

b) Trillingen van buiten (laagfrequent)

· Trillingsarme, zware tafel

· "Verende" ophanging

· Niet praten

· Afschermen van omgeving

2)
Atomic force microscopie

a) Instrumentatie
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De atomic force microscoop meet kracht als functie van plaats.

Hefboom

[image: image9.wmf]laserstraal

hefboom

tip

quadrantdiode

voor aanzicht

quadrantdiode

laserspot


· De krachtsensor in AFM is een hefboom met aan het einde een scherpe tip die het oppervlak aftast.

· De afbuiging of resonantiefrequentie is een maat voor de gemeten kracht: (z = cF
Eisen hefboom:

· Heel kleine veerconstante, c
· Resonantiefrequentie (0 =(c/m)1/2 is hoog

Dus: dun en licht.
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Twee types hefboom:

a) Driehoekig: meting kracht ( oppervlak

b) Rechthoekig: meting laterale (wrijvings) kracht

Materiaal: SiN, Si, SiO2
Maten:

· c ( 1 N/m 
( 
Dikte ( 1(m

· m = klein 
(
Lengte ( 100 (m

· (0 = 10 - 100 kHz

Meting buiging hefboom
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Meestal door de verplaatsing van een via de hefboom gereflecteerde laserstraal te registreren met een quadrantdiode.

Ook geschikt voor meting in een vloeistof.

b) Krachten tussen tip en object

· v.d. Waals interactie tussen twee atomen:
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      (kracht)
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v.d. Waals interactie tussen sferiche tip en plat oppervlak
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Contact ( non-contact mode
Contact mode: F < 0 ( afstotend

· 
Tip "drukt" tegen object

· 
Sterke Bornse repulsiekracht

· 
Atomaire resolutie mogelijk

· 
Alleen voor harde preparaten

Non-contact mode F > 0 ( aantrekkend

· 
Tip staat los van object

· 
Zwakke, langzaam vervallende (1/s2) v.d. Waals kracht ( Lagere resolutie

· 
Ook voor zachte preparaten

c) Contact mode AFM

a) Constant force mode

· Kracht (buiging) cantilever is constant; hoogte tip varieert

· Geeft hoogteprofiel z(x,y)

b) Error signal mode

· Scan in constant force mode

· Meet buiging cantilever, die even verandert tijdens correcties door feed back loop

· Differentierend karakter: detecteert grote en kleinste hoogteverschillen

· Kwalitatief

c) Atomaire resolutie bij kristalvlakken

· Scan in constant height, constant force of error signal mode

· Tipdiameter >> atoomdiameter

· Geen "echte" atomaire resolutie, maar afbeelding periodiciteit
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AFM met atomaire resolutie van vet-kristal.

d) Non-contact AFM

We meten zwakke, aantrekkende v.d. Waals krachten met een 1/s2 verval.

· Grotere afstand tip-oppervlak (( 10 nm) ( lagere resolutie;

· Zwakke krachten alleen te meten met verschuiving resonantiefrequentie van trillende hefboom;

· Zachte preparaten kunnen onderzocht worden.


Zacht preparaat beschadigd door contact-mode AFM.

Meting met oscillerende tip

· Laat de cantilever, aangedreven door een piezo-element, trillen in de buurt van de resonantiefrequentie, (0.


· 
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    F' = dF(z)/dz 

· Meet 
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 en dus F' als functie van plaats (x,y);

· We krijgen een afbeelding van dF(z)/dz als functie van plaats (x,y);

· Meestal in constant dF(z)/dz mode ( hoogteprofiel.

Gevoeligheid trillende tip

· Benedenlimit (( door thermische vibra-tie hefboom. Bij kamertemperatuur geeft dit dF/ds|min = 10-4 - 10-5 N/m

· Omdat F(s) ( 1/s2  ( 


F(s)|min = -s/2.dF/ds|min
· Voor s = 10 nm en dF/ds|min = 10-4 N/m is F(s)|min = 5.10-13 N

· Voor een hefboom-veerconstante c = 1 N/m en (s|min = c.F(s)|min geldt (s |min = 5.10-3 Å! 

· Deze kleine doorbuiging van de hefboom is niet rechtstreeks te meten!

Intermittant contact mode ("Tapping" mode)


· Oscillerende tip raakt het object "net" ( geeft verandering in amplitude of fase van de trillende cantilever;

· Constant houden van de amplitude (fase) onder variatie van hoogte geeft hoogte-profiel z(x,y);

· Voordeel: Geen schuifkracht, alleen loodrechte kracht op preparaat. Ook zachte preparaten kunnen met hoge resolutie onderzocht worden.
g) Artefacten bij AFM

i) tip-artefacten

Het opgemeten beeld is een vermenging van het tip- en het oppervlakteprofiel:

Remedie: Gebruik een steile, spitse tip.

ii) Drift

Het object verplaatst zich tijdens scannen:


Remedie: Stabiele opstelling + snel scannen

iii) Beschadiging object door schuifspan-ning onder tip

Remedie: non-contact of intermittant contact AFM

iv) Geadsorbeerde waterlaag

Capillariteitswerking van waterlaagje trekt de tip met "grote" kracht omlaag:

Remedie: Onder water (of andere vloeistof) of in hoog-vacuüm scannen.

v) Andere ellende:

Trillingen, elektrische storingen, niet-lineariteit piëzo-elementen, magie....

h) Toepassingen

Onderzoek van oppervlakken op micro-meter en nanometerschaal in de biologie en materiaalkunde.

Voordelen:

· Hoge resolutie (nm)

· Niet destructief

· In-situ en ex-situ

· Geen preparatie nodig

· Nanotechnologie

Bijvoorbeeld kristaloppervlakken:
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0  200 kHz
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