Laboratorni ceni z Plazmochemie Fakulta technologicka, UTE e

Ulohac¢. 3

Topografické zmeény v plazmaticky
modifikovanych povrSich

Ukoly m&teni:

1. Seznamte se s metodikami charakterizace topogyaficknmeén v povrchovych
vrstvach.

2. Provefte modifikaci povrchu polymerniho materialu nizkmtgnim plazmatem.
Casovy interval modifikace musi byt dostat&é dlouhy (5-10 min.), tak aby doSlo
k topografickym zminam v povrchové vrststudovaného materialu (0,0148).

3. Seznamte se s metodou mikroskopie atomarnichAfiM (Atomic force microscopy).

4. Pomoci AFM zobrazte gwodni a plazmaticky modifikovany povrch studovaného
vzorku.

Poznamka: Mereni na AFM bude prov@do za asistence odbafrzaskoleného pracovnika, vzhledem ke
slozZitosti celého zézeni, zejména s ohledem na jeho pouzivani, nadtanterpretaci vysledk atd.

Pouzité pistroje a pomcky:

1. Plazmaticky reaktor pro modifikaci vzarktyp Femto, vyrobce Diener
2. Mikroskop atomarnich sil — AFM; typ easyScan2, \oge NanoSurf

Zakladni pojmy, teoreticky uvod:

V dusledku misobeni plazmatu na povrch ¢kkych* material, nag. polymeii, dochazi
v disledku dlouh&asové expozice a vysoké lokalni teploty k teoplovrchového zvrasni.
Tyto zmény mohou mit zasadni vliv na vysledné vlastnosttemidi. Zejména na jeho
tepelnou, mechanickou stabilitu a uzitné vlastnosti

Negativré nebo pozitive se tyto zminy mohou projevit v hodnétméieného kontaktniho
ahli mezi modifikovanym materidlem a kapalin@uz. laboratorni tlohy'. 4 a 5).Velikost
kontaktniho uhl a s tim souvisejici hydrofilita (sfigost) nebo hydrofobita (nesiigost)
povrchu gimo souvisi s topografii povrchu. Jakiikad superhydrofébniho povrchudire
byt uveden lotosovy list sjeho specifickou sturkt, viz. Obr. 1, a saméisticimi
vlastnostmi [1].
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Obr. 1: Struktura lotosového listu s hrbolky obsahujicinglé chloupky,
obr. W. Barthlott, podrobiji v odkazu [1].

Z&kladni metody studia topografickych &mpovrchu

V ramci tohoto Ovodu do laboratorniho &mi se zminime o dvou zakladnich metodikach
charakterizace povrchové zvrésn

l. Skenovaci elektronova mikroskopieéSEM (Scanning electron microscopy).
. Mikroskopie atomarnich sil AFM (Atomic force microscopy).

I. SEM — Skenovaci elektronova mikroskopie

V SEM se klasicky sstelny paprsek (uzivany v optické mikroskopii) natujg paprskem
urychlenych elektrain které jsou fokusovany pomoci elektromagnetickyébcek.

RozliSovaci schopnost SEM jeif&dech nanometru, v zavislosti na konstrukdistpoje.

Elektronové mikroskopy lIze rozlit na dva zakladni typy:

- Transmisni (TEM), u kterych detekujeme elektrony, jez prodh&orkem,
- Skenovaci(SEM), viz.Obr. 2, kde detekujeme sekundédmyz&ené nebo rozptylené
elektrony povrchem vzorku.

— Elektronové dlo

Magnetické Clony
cocky

<—Detektor
Vakuova
komora /
Primarni ' Sekundara
elektronovy paprsek Vzorek vyz&ené elektrony

Obr. 2: Princip SEM.
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Zakladni podminkou pro &eni pomoci SEM, je u&Siny meficich gistroji, vodivost

povrchu vzorku. Toho lze dosahnout naprasenim whodmivé vrstvy nap uhliku nebo

zlata. Vzorek samotny musi byt také pomoci elekyrivodivého lepidla na bazi uhliku
spojen s drzakem, ktery je posléze ugmigto vnitniho prostoru mikroskopu

Princip SEM spgiva ve skenovani povrchu vzorku linii po linii pooiofokusovaného
elektronového paprsku za hlubokého vakua (vakuunepbdytné pro fenos elektronu a jejich
fokusaci). BPi skenovani detekujeme sekundamwyzaené elektrony pomoci detektoru, ze
kterého je signalignasen do pidtace a nasledntransformovan na obraz [2,3].

[I. AFM — Mikroskopie atomarnich sil

AFM je metoda zaloZena nac¢teni gitazlivych a odpudivych sil mezi skenujicim hrotem
a povrchem vzorku. Pro tytodifeni se pouzivana sonda skladajici z drzaku promaonga
némz je umisin tenky hrot, jez by & mit na svém vrcholu pouze jeden atom (teoreticky)

Zmeéna polohy raménko s hrotem je detekovana pomocadhjcino laserového paprsku,
ktery je odraZzen sénem na detektor. V zavislosti na pozici a zkroucemhénka je signal
z detektoru fenasSen do pidtace kde se transformuje na obraz. Skladani obrazoilprdak,
Ze hrot skenuje vzorek linii po linii, vizObr. 3. Existuji d¥ moznosti zminy polohy
skenovaného mista na povrchugdtse pohybuje cely vzorek nebo pouze sonda.

Control
electronics

Obr. 3: Princip statického (kontaktniho) modu AFM [4].
Rozeznavame tyto zakladni rezimy - AFM:

» kontaktni (hrot udrzuje jemny mechanicky kontakvserkem),

* bezkontaktni (raménko s hrotem jefrvibruje v €sné blizkosti povrchu vzorku), a

» poklepovy rezim (raménko oscilujést® nad povrchem vzorku a &&s do & jemng
narazi — klepne).

Volba vhodného rezimu zavisi na typu studovanéhterd a prostedi v kterém chceme
snimat zkoumany povrch. U multifuéki pristroja AFM, Ize nefit ve vzduchu, definované
atmosfée nebo kapali podrobuji viz. nasledujici odkaz [5].
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Porovnani AFM a SEM

Ob¢ metody maji sva pro a proti. V kazdéifigads rozhoduje o pouziti dané metody AFM /
SEM tyto faktory:

- typ studovaného material (organicky/anorganicky),

- stabilita vzorku (vzduchu/vakuum/kapalina),

- vodivost vzorku,

- parametry jez chceme studovat, topografie, slozerdgnetické vlastnosti, fazové
rozdily, atd.

V dnedni dob se rozsah pouziti obou metod (AFM/SEMEkryva, zavisi pouze na typu
a kvali€ pouzivaného fistroje. Nicmén stadle maji jednotlivé metodiky svérganosti
aoblasti na & opa&nou metodu lze jen & pouzit. Nap SEM lze pouZit na
rengenostrukturni analyzu vzorku (metodika EDS)tddg zaloZzené na principu AFM lze
vyuZzit pro nanolitografii, respektive manipulacatemy, atd. B SEM analyze polymernich
(a obecn organickych) vzork je také nutno zvazit jejich odolnostidy proudu elektron,
jemuz jsou Bhem skenovani vystaveny. Intenzita elektronovéhqrgka (energie
dopadajicich elektrd) nutna pro velka ztSeni niiZze byt natolik vysoka, Ze dojde
k destrukci studovaného materialu.

Pro Gcéely tohoto laboratorni cviceni bude vyuzivano — AFM od firmy Nanosurf,
easyScan2, vizObr 4. Toto zd&izeni miZze pracovat v kontaktnim nebo poklepovém médu
v zavislosti na typu kontrolni jednotky pouzité pifi@eni procesu skenovani.ckéni Ize
provadt ve vzduchu se skenovacim rozsahem 70uiAD a rozliSenim wadech desetin
nanometru ve sénu osy z a jednotek nanometru veésmos x a y. Zézeni se skladaiidici
jednotky, antivibréniho stolu a skenovani hlavy s vgmmymi hroty. Cela aparatura je
propojena s osobnim pitacem, ges ktery se zadavaji parametry prosré@ analyzy

a provadi se vyhodnoceni n&mnych dat.

Obr. 4: AFM od Svycarské firmy Nanosurf, typ easyScan2 [4]
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Postup nireni a pokyny k Uloze:

1. Priprava substrati pro charakterizaci — plazmatickd modifikace

- Pripravte 6¢istych vzorki zadaného polymerniho matetia velikosti 1x1
cm. Ri manipulaci se vzorky pouZivejte latexové rukavire minimalizaci
kontaminace povrchu vzorku. Kazdy vzorekisttte ethanolem p.a. nebo
acetonem p.a.¢istici prostedek volte podle stability daného materialu)
a nechejte v exsikatoru uschnout.

- U dvou vzork provelte plazmatickou modifikaci v débtrvani 5 minut,
u dalSich dvou vzoikv doke trvani 10 minut, vizUloha¢. 2 — Plazmatické
modifikace vybranych material Pelivé si zapiSte procesni parametry
nastavené na plazmatickém reaktoru, druh plynu ipoy#i plazmatické
modifikaci (dusik, argon, vzduch), jeho tlak @tok.

- Modifikované a nemodifikované vzorkyipevnéte na kovovy tefik, jez lze
umistit pod hlavu AFM.

- Pripravené vzorky skladujte v uzgné sterilni lahvi.

2. Skenovani vzorki pomoci AFM

- Pod dohledem vedouciho laboratorniho¢enwi se seznamte s principem
fungovani a z&kladni obsluhou AFNigtroje easyScan2.

- Na zéklad pokyni vedouciho si podroknzapiSte parametry &eni: rychlost
skenovani, rozliSeni, atd.

- Do laboratorniho protokolu fijozte ziskané zaznamy (obrazky)
modifikovanych a nemodifikovanych povichspolu s podminkamiifpravy
a metfeni. Ziskané vysledky vam pagidposlouzi i i interpretaci vysledk
méieni kontaktnich Glilsm&eni v dalsim laboratornim @ani, viz.Uloha 4 —
Charakterizace povrchovych @mpomoci mveni kontaktnich alilsmaseni

-V zawru protokolu zhodngie ziskané vysledky a okomentujte topografické
zmeny povrchu materidlu. Diskutujte vliv procesnichrgraeté na miru
topografickych zman a vliv €chto zngén na povrchové vlastnosti matetial

Tento projekt je spolufinancovan Evropskym socialnim fondem
a statnim rozpoctem Ceské republiky

Peiis = -
b & f I ° Univerzita Tomase Bati ve Zliné
i~
E STVO SKOLSTVI, P vassisvani
EVROPSKA UNIE kil JEZE A TELOVVOHOVY ' prokonkuronceschoprost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI -5-




Laboratorni ceni z Plazmochemie Fakulta technologicka, UTE e

Seznam pouzité a dop@ené literatury:

[1]
[2]

[3]

[4]
[5]

http://www.lotus-effekt.de/en/uns/index.ptgatuaini k: 10-2009).

BRUNDLE, C. R., EVANS, Ch. A. jr. WILSON, SEncyklopedia of materials
characterization, surfaces, interface, thin filfe$sevier, 1992. ISBN 0-7506-9168-9.

CAHN, R. W., HAASEN, P. KRAMER, E. JMaterials Science and Technology,
A Comprehensive Treatment, Characterization of k&t Wiley-VCH Verlag,
2005. ISBN 3-527-31395-8.

http://www.nanosurf.conktualni k: 10-2009).

KUBINEK, R., VUJTEK, M. MASLAN, M. Mikroskopie skenujici sondou.
Vydavatelstvi Univerzity Palackého v Olomouci, 20BN 80-244-0602-0.

Tento projekt je spolufinancovan Evropskym socialnim fondem
a statnim rozpoctem Ceské republiky

* Xk c= --.
* * &
I f l 9 Univerzita Tomase Bati ve Zliné
i~
[o— TV STV op vadatavani
EVROPSKA UNIE kil JEZE A TR HOVY | pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI -6 -



