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Abstrakt

Vzéjemnd interakce mezi sondou pro rastrovaci optickou mikroskopii v blizkém poli (SNOM)
a blizkym elektromagnetickym polem je fundamentélni problém, jehoz Teseni je nutnou
podminkou ke spravné interpretaci experimentalnich dat. Tato bakalarska prace si klade
za cil tento problém popsat resersni studii a pomoci precizni vyroby vlastnich SNOM
sond napomoci k jeho vyfeseni. K tomuto ucelu je vyuzivano detekce rozlozeni blizkého
pole generovaného interferenci povrchovych plazmonovych polaritonu (SPP) na ¢tverco-
vych nanostrukturach. Touto studii byla prokazana citlivost SNOM sondy na jednotlivé
komponenty blizkého pole v zavislosti na velikosti SNOM apertury.

Summary

Interaction between a probe for scanning near-field optical microscopy (SNOM) and near
electromagnetic field is a fundamental problem, with its solution being a necessary condi-
tion for the correct interpretation of experimental data. This bachelor’s thesis is aiming to
thoroughly describe this problem and by precise manufacturing of our own SNOM probes
help to reach solution of this problem. For this purpose, the detection of near-field genera-
ted by interference of surface plasmon polaritons (SPP) on square shape nanostructures is
being used. This study has proven the dependence of SNOM probe sensitivity to near-field
components on the size of a SNOM aperture.
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Uvod

Nanofotonika je védni obor zabyvajici se interakei elektromagnetického vinéni (tj. svétla)
a struktur o rozmérech v fadech nanometru [1, 2].Tyto nanostruktury diky své velikosti
mensi nez vinova délka interagujiciho vlnéni mohou ptimo ovliviiovat fyzikalni vlastnosti
tohoto vInéni [3]. Pro experimentédlni studium v nanofotonice se ve viditelné oblasti elek-
tromagnetického spektra nejcastéji vyuzivaji mikroskopické techniky, jejichz zakladnim
omezenim byva difrakéni limit. Tento limit poprvé popsal E. K. Abbe jiz roku 1874 a te-
oreticky ukazal, ze pro viditelné svétlo je roven priblizné poloviné vinové délky pouzitého
zareni (A\/2) [1].

Historicky se védeckd komunita snazila naleznout experimentalni metody, které by pro-
lomily tento difrakéni limit. S prvni takovou myslenkou ptisel v roce 1928 E. H. Synge ve
svém dopise Albertu Einsteinovi, ve kterém navrhl novou mikroskopickou techniku [5]. Ta
spocivala v detekovani svétla velmi malou aperturou, kterou mélo byt rastrovano v tésné
blizkosti nad povrchem vzorku. Dosdhne se tak teoreticky vétsiho laterdlniho rozliseni,
které je pak déno velikosti apertury a ne difrakénim limitem [6]. Kvuli technické naroc-
nosti vsak k realizaci této metody doslo az v roce 1972, kdy E. A. Ash a G. Nicholls
provedli experimentalni méfeni s mikrovlnami a dosahli rozliseni az A/60 a tim pokofili
difrakéni limit hned 30x [7]. Tohoto rozliseni bylo vSak mozné dosahnout pouze s mikro-
vinnym zarenim o vlnové délce A = 3 cm pii pouziti apertury s polomérem rq = 1,5 mm [].
Pouziti stejné metody pro viditelné zareni (o vlnové délce mezi A = 400 nm a A = 700 nm)
by vsak predstavovalo vytvoreni mnohem mensi apertury a skenovani ve vzdalenosti rovné
priblizné poloméru ry této apertury. S myslenkou pouzit tuto techniku i ve viditelné ob-
lasti prisel v roce 1984 G. A. Massey, ktery také navrhl pouzit piezoelektricky posuv
pro presné urceni polohy [J]. Kratce poté ve stejném roce vyftesila vyzkumna skupina
D. W. Pohla zbylé technické problémy a dosahli rozliSeni az A/20 [10]. Dnes existuje ko-
mercni technika zvana aperturni rastrovaci optickd mikroskopie v blizkém poli (a-SNOM,
z angl. aperture Scanning Near-Field Optical Microscopy), pomoci které je mozno ziskat
rozliSeni az A/40 [11], standardné se vSak dosahuje rozlisovaci schopnost A/10 [12, 13].

Elektromagnetické pole v okoli nanostruktur o mnoho mensich nez vlnova délka pouzi-
tého interagujictho svétla se nazyva blizké pole [11]. Ke zkoumani tohoto blizkého pole se
pouziva technika SNOM, avsak jednim z nejvétsich problému této techniky je popis citli-
vosti SNOM sondy na jednotlivé slozky blizkého elektromagnetického pole [15]. MoZnostf,
jak zodpovédét tuto fundamentalni otazku nanofotoniky, se nabizi experimentalni stu-
dium interference povrchovych plazmonovych polaritoni (SPP, z angl. Surface Plasmon
Polariton), které vytvari rizné interferencni obrazce pro jednotlivé slozky blizkého pole
[16]. Tohoto experimentédlniho studia se dosahuje pomoci SNOM sond, jejichz kvalita
a spravna charakterizace jsou zcela zasadni pro naslednou moznost objasnéni a popsani
dané problematiky. A proto tato bakaldiska prace navazuje na praci kolegti z Ustavu fy-




zikalniho inzenyrstvi Vysokého uceni technického v Brné, kteri se v minulosti jiz snazili
studovat a popsat tuto problematiku[l7, 18].

V této bakalarské praci se budeme zabyvat experimentalnim studiem interakce SNOM
hrott s blizkym elektromagnetickym polem s vyuzitim interference SPP. V prvni kapitole
bude detailni resersni prehled pouzivanych technik a teoretickych znalosti s nimi souvi-
sejicich. Druhd kapitola bude stézejni pro tuto praci a budeme se v ni zabyvat vyrobou
vlastnich hrot pro nase méreni. Dale se ve tieti kapitole budeme zamérovat na vyrobu
vzorkl a interferen¢nich nanostruktur pro buzeni SPP. Ctvrta kapitola pak bude obsaho-
vat popis experimentalni sestavy, ziskané vysledky a jejich vyhodnoceni.




Kapitola 1

Nanofotonika

V této kapitole budou popsany zakladni teoretické poznatky z oblasti nanofotoniky, rastro-
vaci optické mikroskopie v blizkém poli (SNOM) a interakce mezi SNOM hrotem a blizkym
elektromagnetickym polem. V nasem pripadé bude toto blizké pole generovano pomoci
interference povrchovych plazmonovych polaritoni (SPP). Postupné budou rozebrany
vsechny tyto fyzikalni pojmy a mikroskopické techniky a v zavéru této teoretické casti
pak budou diskutovany nevyresené otazky z oblasti interakce SNOM hrotu a blizkého
pole, na které ma védecka komunita rozdilné nazory. Pokusime se také popsat, jak lze na
tyto nezodpovézené otazky experimentalné naleznout odpovédi, k ¢emuz muze napomoct
i tato bakalarska prace.

1.1. Rastrovaci optickd mikroskopie v blizkém poli

Rastrovaci optickd mikroskopie v blizkém poli (SNOM, z angl. Scanning Near-Field Opti-
cal Microscopy) je jedna z technik rastrovaci sondové mikroskopie (SPM, z angl. Scanning
Probe Microscopy), podobné jako napiiklad mikroskopie atomdarnich sil (AFM, z angl.
Atomic Force Microscopy) [19]. Na rastrovaci optické mikroskopii v blizkém poli jsou
zalozeny dvé techniky, které budou v nasledujicich odstavcich blize popsany.

Prvni technikou je rozptylova rastrovaci optickd mikroskopie v blizkém poli (s-SNOM,
z angl. scattering-type Scanning Near-Field Optical Microscopy), kterd se pouziva pro de-
tekci rozlozeni blizkého elektromagnetického pole predevsim v infracervené oblasti spek-
tra [20]. Vyuziva se pii tom bud kovovy hrot, nebo pokoveny i nepokoveny kiemikovy
AFM hrot, ktery rastruje nad povrchem vzorku v poklepovém médu [21]. Externim zdro-
jem svétla je ozarovana oblast mezi hrotem a vzorkem, pritomnosti hrotu dojde k zesileni
a rozptyleni blizkého pole u povrchu vzorku a tento opticky signdl je pak sniman de-
tekénim systémem, jak je ukdzdno na obrézku 1.1(a). Pfi pouziti ostrého hrotu s malym
polomérem Spicky (okolo 10 nm) je mozno touto technikou dosahnout rozliseni mensi nez
20nm [22].

Druhou technikou je aperturni rastrovaci optickd mikroskopie v blizkém poli (a-SNOM,
z angl. aperture-type Scanning Near-Field Optical Microscopy), pomoci které je také mozno
zobrazit rozlozeni blizkého pole. Avsak zakladnimi rozdily oproti s-SNOM technice je cas-
téjsi méreni ve viditelné c¢asti spektra a pouziti odlisné SNOM sondy, kterou je pokovené
optické vlakno vyleptané do ostrého hrotu a na jehoz konci se nachazi mala apertura s roz-
méry v fadu desitek nanometri [13]. Velikost apertury se pohybuje od 50 nm do 250 nm,
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Obrazek 1.1: Schematické znazornéni SNOM technik. (a) s-SNOM. (b) a-SNOM ve sbér-
ném moédu (vlevo) a v osvétlujicim médu (vpravo).

coz jsou rozméry mensi nez je vlnova délka pouzitého svétla. Pfi méreni mensi apertu-
rou se dosahuje vétsiho rozliseni, které byva standardné okolo A\/10 (tedy asi 50nm), na
druhou stranu vsak byva nizsi intenzita detekovaného signalu [12]. Pii pouziti a-SNOM
techniky je méfeno v bezkontaktnim médu mikroskopie atomérnich sil (nc-AFM, z angl.
non-contact Atomic Force Microscopy), kdy hrot kmitd jen v tésné blizkosti nad povrchem
vzorku (typicky nékolik nanometri) a nedochézi ke vzdjemnému kontaktu hrotu a vzorku.

Technika a-SNOM existuje ve dvou zdkladnich médech — sbérny méd a osvétlujici
mod. Na obrazku 1.1(b) vlevo je schematicky zndzornén sbérny mod (c-SNOM, z angl.
collection), pri kterém je vzorek osvétlen pomoci objektivu dalekym polem, které dava
vzniknout blizkému poli na povrchu vzorku a toto blizké pole je pak detekovano pomoci
SNOM sondy. Objektiv muze byt umistén: (1) pod vzorkem (transmisni konfigurace),
(2) nad vzorkem (reflexni konfigurace). Na obrazku 1.1(b) vpravo je ukdzan osvétlujici
mod, ktery se od sbérného modu lisi tim, ze svétlo je na vzorek privedeno optickym
vlaknem a poté detekovano objektivem v dalekém poli.

V této bakalarské praci se budeme dale zabyvat technikou c-SNOM v transmisni kon-
figuraci, jejiz uspésné pouziti a spravna interpretace naméreného signdlu silné zavisi na
kvalité pouzitych SNOM sond [23]. Hlavnim kritériem kvalitni SNOM sondy je absence
jakéhokoliv morfologického artefaktu o velikosti vétsi nez desitky nanometrii na Spicce
hrotu, kvili kterému by dochazelo k detekovani pouze dalekého pole, jelikoz by se aper-
turou nedalo rastrovat v tésné blizkosti nad povrchem vzorku. DalSim kritériem je pak
pozadovana velikost apertury nebo kovové vrstvy, kterou je hrot pokoven. Vyroba vysoce
kvalitnich SNOM sond je jednim z hlavnich cila této bakalaiské prace a celému technolo-
gickému postupu vyroby bude vénovana kapitola 2.

Stejné jako vsechny SPM metody i tato technika je zatiZzena znacnou casovou naroc-
nosti na vytvoreni jednoho snimku (desitky minut), jelikoZ je nutno rastrovat malym hro-
tem po pomeérné velké plose vzorku. Technika SNOM tedy poskytuje korelativni informace
o topografii povrchu vzorku a zaroven o rozlozeni intenzity blizkého elektromagnetického
pole, kde tstfednim pojmem teorie blizkého pole je povrchovy plazmonovy polariton.




1.2. Povrchovy plazmonovy polariton (SPP)

Povrchovy plazmonovy polariton (SPP, z angl. Surface Plasmon Polariton) je kvantum
elektromagnetické viny Sirici se na rozhrani dielektrika a kovu [2]. Plazmony jsou ko-
lektivni podélné oscilace plynu vodivostnich elektronu v kovu [24]. Jsou-li tyto oscilace
vazany na elektromagnetickou vinu, hovorime o plazmonovych polaritonech. Tyto kolek-
tivni oscilace volnych elektront generuji blizké elektromagnetické pole, které vykazuje
evanescentni charakter ve sméru kolmém ke sméru siteni, a to v obou prilehlych pro-

sttedich [25]. Protoze redlné kovy navic vykazuji i imagindrni slozku dielektrické funkce,
dochézi k evanescentnimu poklesu amplitudy i ve sméru siteni [5].
Pro nase tucely budou s pouzitim literatury [14, 16] uvedeny nékteré dulezité rovnice

pro popis chovani SPP a jejich vlastnosti, avsak jejich odvozeni nebo podrobny komentar
jsou nad rozsahovy ramec této bakalarské prace. Nejdrive budiz pro popis elektromagne-
tického pole uvedeny Maxwellovy rovnice v nasledujicim tvaru:

V'D:pva
V-B=0,
0B
E=-—— 1.
V X 5 (1.3)
oD
H=—+j 14

kde elektrické pole popisuji vektory E a D (elektrickd intenzita a indukce), magnetické
pole popisuji vektory B a H (magnetickd indukce a intenzita), p, je objemova hustota
volného naboje a j, je proudova hustota volnych proudi.

Budeme-li nyni fesit problém sifeni SPP vIn na rozhrani dielektrika a kovu (viz obra-
zek 1.3), jejichz optické vlastnosti jsou popsany pomoci piislusné dielektrické konstanty
e1, resp. dielektrické funkce kovu ey3(w), kde w je tihlovéa frekvence pouzitého zéteni, lze
ukazat, ze blizké elektromagnetické pole vykazuje pouze polarizaci transverzalné magne-
tickou (TM), kterd tedy obsahuje pouze komponenty E = (£,,0,E,) a H = (0, H,,0).
Konkrétné blizké pole nad povrchem kovu (z > 0) budou jednotlivé slozky blizkého pole
popséany jako (pozn.: pro horni dielektrické prostiedi pouzijeme index 1)

E,1 = Aexp(—k.1z +ifx), (1.5)
1kz 1 .
H,, = — A — 1.
y,1 WELEL eXp( kz,lz + 161’), ( 6)
E.1=— b Aexp (—k, 12 +ifx). (1.7)
WENe1

Analogicky blizké pole pod povrchem kovu (z < 0) bude mit jednotlivé slozky blizkého
pole ve tvaru (pozn.: pro dolni kovové prostiedi pouzijeme index 2)

E:c72 = Aexp (kzﬂz + 151’), (18)
ikz 2 .
Ho=—""—"2—A k 1.
y,2 w80€2 (w) eXp ( Z,QZ + 15I)7 ( 9)
s .
E,g=——"—_Aexp (k. , 1.1
2 om0ea () exp (k.22 + 1) (1.10)
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Obréazek 1.2: Optické vlastnosti zlata zjisténé experimentalné (modra ¢ara) a vypocitané
podle Drudeho modelu (Cervend cara), v jehoz pfedpisu vystupuje tlumici koeficient .
Experimentalni data se od Drudeho modelu vyrazné lisi v imaginarni ¢asti dielektrické
funkce pro vinové délky mensi nez priblizné 550 nm. Tato odchylka je zptisobena mezipa-
sovymi prechody, se kterymi tento model nepoc¢ita [5]. Pozn.: Svisla osa mé v kladnych
hodnotach jiné skalovani, aby byl 1épe vidét rozdil mezi modelem a namérenymi daty.
Pfevzato a upraveno z [20].

kde A je obecné komplexni amplituda, €y je permitivita vakua', k.1 a k., jsou vlnové
vektory ve sméru (resp. proti sméru) osy z a [3 je tzv. propaga¢ni vektor, ktery vyjadiuje
vlnovy vektor SPP ve sméru jeho siteni. Vlnové vektory a propagacni vektor jsou poté
propojeny relacemi

k;jl = 3% — ke, (1.11)
k:jz = B% — k2ey(w), (1.12)

kde ko = 2m/\g je vlnovy vektor pouzitého zafeni (resp. Ao je vlnova délka pouzitého
zateni). Z téchto relaci plyne podminka existence SPP vlny

k.1 €1
== = — . 1.13
kZ’Q 62(&]) ( )

Nebot oba vInové vektory k.1 a k.2 jsou redlné a kladné, a protoze dielektricka kon-
stanta prostfedi nad povrchem kovu je ve viditelné oblasti elektromagnetického spektra
1 také kladna a redlnd, je jedind moznost jak splnit tuto podminku existence SPP v TM
polarizaci ta, ze redlnd ¢ast dielektrickd funkce kovu Re{ey(w)} bude mensi nez nula. To
z Drudeho modelu optickych vlastnosti kovii nastava pouze pro frekvence vyssi nez je
tzv. plazmova frekvence (w > wp), kterd je charakteristickd pro dany kov a je definovina

jako
[ nee?
wp = , (1.14)
EoMe

'Hodnota g9 = 8,854 - 10~ 2 Fm~!.




kde n, je koncentrace volnych nosi¢t naboje (tj. volnych elektronti), e je elementérni né-
boj? a m, je hmotnost elektronu® [5]. Na obrazku 1.2 jsou vykresleny experimentalné
zjisténé hodnoty dielektrické funkce zlata v zavislosti na vlnové délce ve srovnani s Dru-
deho modelem. Z relaci 1.11 a 1.12 navic plyne vztah pro velikost propagac¢niho vektoru

6152(&))
g1+ eo(w)’

8= (1.15)
kde odmocnina se nazyva efektivni index lomu prostiedi dielektrika a kovu. Je nutné si
uveédomit, ze pro SPP vIny je dielektrickd funkce kovu e9(w) zapornd a zaroven vystupuje
ve vztahu 1.15 pod odmocninou, a proto propagacni vektor obsahuje realnou i imaginarni
cast. Vezmeme-li nyni pouze redlnou ¢ast propagacniho vektoru SPP vlny, lze jiz jednoduse
urcit vilnovou délku SPP. Tato vinova délka bude dilezitym parametrem pfi interpretaci
interferencniho obrazce SPP vin a da se vyjadrit jako
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Aspp = m- (1.16)

Na druhou stranu pro spravny vybér opticky aktivniho materidlu je duilezita velikost
imaginarni ¢asti propagacniho vektoru, ktera pirimo souvisi s tzv. propagacni délkou Lgpp.
Propagac¢ni délka je definovand jako vzdalenost, za kterou energie SPP vIny klesne na 1/e
nasobek své ptivodni hodnoty. Matematicky lze tedy propagacni délku napsat jako

1

Lspp = Mm{3} (1.17)

Pro vétsinu materiali pouzivanych v plazmonice (Au, Ag, Al, ..) je tato propagacni délka
v optické oblasti v rozmezi 10 pm az 20 pm, coz je dilezita informace, ktera musi byt
zohlednéna pii ndvrhu a uréeni velikosti SPP interferencnich struktur [27, 28].

Protoze SPP vlna vykazuje TM polarizaci a obsahuje tedy pouze komponenty popsané
rovnicemi 1.5 az 1.10, lze rozlozit vektor elektrické intenzity blizkého elektromagnetického
pole v prostfedi nad povrchem kovu do superpozice dvou kolmych slozek [5]

E(r) = E(r). + E(r), (1.18)

kde E(r), je kolma slozka (z angl. out-of-plane) a E(r)| je rovnobézna slozka (z angl.
in-plane) vektoru elektrické intenzity vzhledem k rozhrani dielektrika a kovu a kde r je
polohovy vektor. Diky ortogonalité téchto vektort bude v pozdéjsich castech této prace
mozno popsat interferenci SPP vin v jednotlivych slozkach a vysvétlit tak vznik interfe-
rencnich obrazcti. Na obrazku 1.3 je schematicky znazornéna propagace SPP podél osy
x na rozhrani dielektrika a kovu. Cervend je naznaten evanescentni charakter této viny
kolektivnich kmit volnych elektronti ve sméru osy z, ke kterému dochézi v obou prostie-
dich.

Jak jiZ bylo zminéno, v plazmonice je velice diileZity efekt tzv. evanescentniho? ttlumu.
K tomuto utlumu dochazi, pokud alespon jedna komponenta vinového vektoru k, ktery
popisuje sifeni viny, je imagindrni. Ve sméru imagindrni komponenty tohoto vektoru tak

2Hodnota e = 1,602 - 10719 C.
3Hodnota m. = 9,109 - 10~3! kg.
47 latinského evanescere, coz znamend vytratit se, zmizet.
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Obréazek 1.3: Povrchovy plazmonovy polariton (SPP), ktery se sif{ na rozhrani dielektrika
a kovu. Jeho elektrickou intenzitu lze rozlozit do slozky rovnobézné s rozhranim E; sitici
se podél osy x a slozku kolmou k rozhrani E, sifici se podél osy z. Prevzato z [10].

nedochazi k siteni této vilny, ale spise k jejimu utlumu, ktery méa exponencialni charak-
ter. Vlny evanescentniho charakteru se nikdy nevyskytuji v homogennim prostiedi, ale
jsou nevyhnutelné spojeny s interakci svétla s poruchou prostiedi, kde nejjednodussim
pripadem takové poruchy je pravé rozhrani dvou prostredi [5].

1.3. Vybuzeni a interference SPP vin

Pro provedeni experimenti je dilezité vybuzeni povrchovych plazmonovych polaritont
na povrchu vzorku, tedy na rozhrani kovu a dielektrika (vzduch). Tohoto vSak nelze
dosdahnout primym osvitem svételnym paprskem, jelikoz propagacni vektor 5 je vétsi nez
velikost vinového vektoru k, ktery prislusi svétlu dopadajici na rozhrani ze strany di-
elektrika [14]. K vybuzeni SPP je potfeba, aby si tyto dva vektory byly rovny, a byl tak
splnén zakon zachovani kvazihybnosti [5]. Proto se pouzivaji tii zakladni techniky, které
jsou schematicky znazornény v jednotlivych sloupcich na obrazku 1.4.

Metoda poruseného totalniho odrazu je ukdzéna na obrazku 1.4(a) v Kretschmannové
konfiguraci [29] a na 1.4(b) v Ottové konfiguraci [30]. V obou pfipadech dochazi k do-
padu zareni ze skla na rozhrani pod thlem 6, ktery je vétsi nez kriticky tihel pro totalni
odraz. Na (a) dochézi k vybuzeni SPP na rozhrani tenké vrstvy kovu a vzduchu, tedy na
opac¢né strané nez dopadd svételny svazek ze sklenéného hranolu. Na (b) je hranol umistén
v tésné blizkosti nad kovovym povrchem a k vybuzeni SPP opét dochazi na rozhrani kovu
a vzduchu. Pfi této metodé se muze az 90 % energie navazat do SPP vlny.

Jako druhé technika pro buzeni SPP se pouziva rozptyl na kovovych nanostrukturach,
ktery je ukdzan na obrazku 1.4(c), kdy dojde k rozptylu svétla do riznych sméra a toto
rozptylené svétlo pak muze splnovat podminky pro vznik SPP. Tento rozptyl také miize
byt proveden na uzkych drazkach vytvorenych na povrchu kovu, coz je ukazano na ob-
razku 1.4(d). P¥i rozptylu na jedné kovové drazce se priblizné jen 10 % energie transformuje
do energie SPP, avsak i pfesto je tato metoda nejpouzivanéjsi pro studium interference
SPP vin, jelikoz se takové drazky daji precizné vyrobit pomoci fokusovaného iontového
svazku (FIB, z angl. Focused lon Beam).

Treti technikou je pak buzeni SPP pomoci SNOM sondy, coz je ukdzano na ob-
razku 1.4(e). Tato technika dovoluje lokalni buzeni SPP a muze tak slouzit jako bodovy
zdroj pro SPP [31]. Jednd se v podstaté o aperturni SNOM konfiguraci v osvétlujicim
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Obréazek 1.4: Schematické zndzornéni konfiguraci pro vybuzeni SPP. (a) Kretschmannova

konfigurace. (b) Ottova konfigurace. (c¢) Rozptyl na nanostrukturach. (d) Rozptyl na draz-
kach. (e) Vybuzeni pomoci SNOM sondy. Pfevzato a upraveno z [25].

modu, kdy pfi dostateéné blizkosti hrotu a vzorku vznikne blizké elektromagnetické pole
v okoli apertury a dojde k vybuzeni SPP na povrchu kovu.

V nasi praci jsme se sousttedili na rozptyl na kovovych nanostrukturach, tedy na tz-
kych drazkach ziskanych metodou odprasovani fokusovanym iontovym svazkem (FIB).
Pri¢ny fez takovou drazkou je ukdzan na obrazku 1.5(a). Na drazku dopadd elektromag-
netickd vlna zdola skrz transparentni substrat, pricemz tloustka zlaté vrstvy T se voli
typicky okolo 200 nm, aby nedochézelo k priniku zareni skrz tuto vrstvu mimo vytvorené
drazky. Polarizace dopadajici viny je orientovana v roviné obrazku a zaroven kolmo na
drazku. Dopadem na hranu této drazky dojde ke splnéni podminek pro vznik SPP, které
se zacnou $itrit jak po rozhrani substrat-kov, tak po rozhrani kov-vzduch uvnitt drazky.
Sitka drazky W je velice mald (méné nez 100nm), a proto se budou SPP na opa¢nych
sténach drazky ovliviiovat, tedy kmitat s opacnou fazi v dané vysce apertury. Vytvoii se
tak kmitajici dipdl, ktery kmitd s frekvenci, kterd se rovna frekvenci dopadajiciho zareni.
Tento dipdl pak slouzi jako zdroj SPP vin, které se sifi na povrchu kovu (tj. rozhrani
kov-vzduch) na obé strany drazky, jak je ukdzdno na obrazku 1.5(b). Slozky vektoru
elektrické intenzity kolmé k povrchu vzorku E; budou mit stejnou fazi, avsak slozky rov-
nobézné s rozhranim E; sffici se po povrchu vzorku vpravo budou mit opacnou fazi nez
E sific se od drazky vlevo. Tento poznatek je fyzikdlné velice dilezity pro interpretaci
obrazcl vzniklych pfi interferenci na dvou a vice drazkach.

P1i vytvoreni dvou nebo vice drazek dojde k interferenci SPP vln sificich se po povrchu
kovu, kdy spolu interferuji vzdy jen neortogonalni slozky blizkého elektromagnetického
pole, tedy vzdy jen zvlast slozky E, nebo zvlast slozky Ej.

V tésné blizkosti nad povrchem kovu (z > 0) jsou jednotlivé slozky elektrické intenzity
kazdé viny amérné

E o« Egexp(if,x + 1B,y — k12 — iwt), (1.19)
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Obréazek 1.5: Buzeni SPP vIn na drézce. (a) Propagace SPP skrz drazku v tenké vrstvé
kovu (b) Sfieni SPP vIn po povrchu vzorku na obé strany od drazky. (c) Buzeni SPP vin
na ¢tverici drazek usporadanych do ¢tverce. Prevzato z [10].

|-

kde Ej je realna amplituda, 3 = (8,, 8,,0) je propagacni vektor SPP s velikosti danou
vztahem 1.15 a k; je dan vztahem 1.11. PTi méfeni metodou SNOM vsak detekujeme
intenzitu blizkého pole, kterd se da vyjadrit jako

I < |E?=E-E'=E,E; + EE; + E.E;. (1.20)

Metodou SNOM mérime casoveé stifedovanou hodnotu této intenzity. Proto vyuzivame
pravé interferenci SPP vin, kdy dojde ke vzniku stojatého vinéni, které jiz lze detekovat.
Pocatecni fazi SPP vin buzenych na drazkach neni tieba zvazovat, jelikoz interferencéni
obrazec je dan pouze fazovym rozdilem v daném bodé. Na tomto misté je pro lepsi pred-
staveni dobré poznamenat, ze siteni i interference SPP vIn probiha podobné jako siteni
a interference vln na vodni hladiné [32].

Nyni se budeme zabyvat interferenci SPP vin na ¢tverici drazek, které jsou rozmistény
do ¢tverce s délkou hrany o mnoho delsi nez je vinova délka SPP viny, coz bude dilezité
pro experimentalni ¢ast této studie. Schematické znazornéni tohoto systému drazek je na
obrazku 1.5(c). Pti tvorbé vysledného vektoru E; se skladdaji vSechny ¢tyti E; slozky
od jednotlivych drazek. AvSak pii tvorbé vysledného vektoru E| se sklddaji pouze E;
z protilehlych rovnobéznych drazek, tedy vzdy pouze od drazek 1 a 2, nebo od drazek
3 a 4, pricemz vysledkem jsou pak dva nezavislé interferencni obrazce, které se navzajem
prekryvaji. Vektor polarizace je orientovany podél hlavni diagonaly ¢tvercové struktury,
diky ¢emuz dochézi k ziskdni maximélni intenzity interference SPP vin [10].

Na obrazku 1.6(a) je kvalitativni rozbor interference E; slozek. Je zde videét, ze E |
slozky vytvari interferencéni obrazec vznikly z kosoc¢tvercii® o délce tihlopticky, kterd se
rovnd vinové délce SPP viny Agpp. Na obrazku 1.6(b) je pak ukdzéna FDTD numericka
simulace interferen¢niho obrazce vzniklého pouze z E | slozek. Bil4 sipka zde ukazuje smér
polarizace podél hlavni diagondly, kterd je znazornéna ptrerusovanou fialovou ¢arou.

Na obrazku 1.7(a) je podobny kvalitativni rozbor avsak nyni interference E| slozek.
V tomto pifpadé E slozky vytvaii interferencni obrazec vznikly ze ¢tverci s délkou strany
rovnajici se ptl vinové délce SPP viny Agpp/2. Na obrdzku 1.7(b) je pak ukdzdna FDTD
numericka simulace interferencniho obrazce vzniklého pouze z E| sloZek, kde bild Sipka
opét ukazuje smér polarizace podél hlavni diagondly.

Z téchto FDTD simulaci déale vyplyva, ze interferencéni obrazec vznikly z E | slozek
ma asi 15x vyssi intenzitu nez interferencni obrazec vznikly z Ej slozek, proto je pro

5Jinymi slovy se jedné o ¢tverce pootocené o 45° s délkou strany Aspp/v/2.
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Obréazek 1.6: Interference E; slozek pri buzeni SPP na ¢tvercové struktute. Na (a) je model
této interference a na (b) je FDTD numerickd simulace. Pfevzato a upraveno z [10].

2
E)| 10x

Intenzita

min

Obrazek 1.7: Interference Ej slozek pfi buzeni SPP na ctvercové struktuie. Na (a) je
model této interference a na (b) je FDTD numericka simulace. Pfevzato z [10].

lepsi viditelnost intenzita na obréazku 1.7(b) 10x vynédsobena oproti své puvodni hod-
noté. Z detailt téchto simulaci pak plyne velice dilezity poznatek, Ze v centrdlnim stredu
¢tvercové interferencni struktury se nachazi minimum intenzity E,| slozek, kdezto na tom
samém misté se nachdzi naopak maximum intenzity Ej slozek [18]. Tato zcela zdsadni
informace umoziiuje urcit citlivost SNOM sondy na jednotlivé slozky E, a E; blizkého
elektromagnetického pole, coz je také nosnym tématem této bakalarské prace.

1.4. Interakce SNOM hrotu a blizkého pole

Interference SPP a samotné blizké pole mohou byt velmi silné ovlivnény a modifikovany
pritomnosti pokovené SNOM sondy, a proto pro spravnou interpretaci nameétrenich dat je
stézejni dobfe porozumét samotné interakci SNOM sondy a blizkého pole [23].

Nejdrive se zamérme na ovlivnéni detekovaného blizkého pole ptitomnosti SNOM
sondy. K tomu vyuzijeme zjednoduseny model SNOM sondy, ktera bude reprezentovana
pokovenym optickym vldknem valcového tvaru o priméru D, které ma v dolni podstave
aperturu, jak je ukdzdno na obrazku 1.8(a). Budici drazky (zdroje SPP vIn) se nachazi
na pozicich x = 0 a x = L, aktudalni pozici stredu hrotu predstavuje proménna & a okraje
hrotu budou tedy na pozicich x = { — D/2 a x = £+ D /2. Okrajové body tohoto intervalu
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Obréazek 1.8: Ovlivnéni blizkého pole pritomnosti SNOM hrotu. (a) Schematické zna-
zornéni interakce SNOM hrotu a blizkého pole, definovani pouzitych veli¢in. (b) FDTD
numericka simulace této interakce, kdy pritomnosti hrotu dojde ke zkraceni periody mo-
dulace SPP interference. (c¢) Graf zavislosti detekované intenzity proslé hrotem na poloze
hrotu &, kdy hrotem bylo posouvano s krokem 50 nm. Pievzato z [10]

se daji povazovat za zdroje vin sitici se pod hrotem, které maji vinové ¢islo ;. Pocatecni
faze téchto vin bude vsak svazana okrajovymi podminkami s fazi vin, které prichézeji
z oblasti mezi okrajem SNOM sondy a drazkami. Tyto SPP vIny jsou pak charakterizo-
vany vinovym ¢islem [3,. Dale 2’ urcuje polohu apertury na dolni podstavé valcové sondy,
kterd muze nabyvat hodnot z intervalu (0, D).

Pti posunuti hrotu o vzdéalenost A¢ bude intenzita detekovanda SNOM sondou mezi
polohami £ a £ = £ + A€ zcela urcena fazovym rozdilem detekované viny Ap = ' — o,
ktery lze vyjadrit jako [33]

Ap = 2B,AE. (1.21)

Vystupuje zde vSak pouze vlnové ¢islo viny vné intervalu ({—D /2, £+ D /2). Z rovnice 1.21
tedy vyplyva, ze i kdyz pritomnosti hrotu dojde ke zméné periody stojaté viny u tohoto
hrotu, detekovanda perioda interferencniho obrazce se nezméni, jelikoz se detekuje perioda
blizkého pole mimo tento hrot. Jinymi slovy je ovlivnéni blizkého pole pri rastrovani
hrotem po vzorku vzdy stejné, protoze tvar samotného hrotu ziistava neménny, ¢imz
nedochézi ani ke zméné okrajovych podminek. Je vSak dilezité podotknout, Ze tento
vysledek je platny pouze pri méreni v oblasti mezi drazkami, tedy kdyz hrot neprekryva
budici drazky. Z tohoto divodu se pri méreni rozlozeni blizkého pole v tésné blizkosti
budicich dréazek nevyvozuji zadné fyzikalni zavéry a zkoumana oblast se proto omezi jen
na oblast dale od téchto drazek.

Na obrazku 1.8(b) je ukdzana FDTD numerickd simulace rozlozeni blizkého pole, které
je generovano interferenci SPP vIn vybuzenych na dvou rovnobéznych drazkach, v pti-
tomnosti SNOM sondy s valcovym tvarem. 7Z této simulace vychazi, ze pod hrotem dojde
ke zkraceni periody modulace SPP interference. Hrotem bylo posouvano podél povrchu
vzorku s krokem A¢ = 50 nm a v kazdém bodé byla vyéislena hodnota toku® energie skrz
horni podstavu valce. Tyto hodnoty byly vyneseny do grafu na obrazku 1.8(c). Z grafu
jde vidét, ze perioda modulace detekované intenzity je A =~ 300 nm. Tato hodnota velmi
dobte odpovida teoretické hodnoté A = 303 nm, kterou vykazuji viny sitici se v prostredi,
které neni ovlivnéno pritomnosti hrotu [33].

Z vyse uvedeného je tedy patrné, ze samotnéd pritomnost hrotu nebude mit vliv na
tvar ziskanych interferencnich obrazcti SPP vIn. Pfi méfeni rozlozeni blizkého pole jsme

6Elektromagneticky tok vldknem odpovida éasové stiedované hodnoté Poyntingova vektoru (S) a plati

I =(S) = 1Re{E x H*}, kde I je jiz zmiliovana intenzita detekovana pii méfeni SNOM hrotem.
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Obrézek 1.9: (a) FDTD simulace rozlozeni intenzity jednotlivych komponent v okoli cen-
tra. (b) Geometrie studovaného problému, kde je také vidét zména rozlozeni blizkého pole
pod SNOM sondou. (c¢) Graf citlivosti SNOM sondy na jednotlivé slozky blizkého pole
v zavislosti na priméru apertury. Posun hrotu zde probiha podél hlavni diagonaly.

vsak plné odkézani na SNOM sondu, jejiz vlastnosti mohou urcovat miru detekce jednot-
livych komponent elektrické intenzity, a tim i ziskani odlisnych interferenc¢nich obrazct.
Pokud je sonda vice citliva na detekovani E | slozky, dostaneme vysledny obrazec ve tvaru
kosoc¢tvercii s délkou thlopticky rovnajici se vinové délce SPP vin, jak bylo ukazéano na
obrazku 1.6. Naopak, pokud je sonda vice citliva na detekovani E slozky elektrické inten-
zity, dostaneme vysledny obrazec ve tvaru ¢tverct s délkou hrany, kterd se rovna poloviné
vlnové délky SPP vin, jak bylo ukédzano na obrazku 1.7. Tato citlivost se uréi zkouma-
nim vzniklého interferenc¢niho obrazce, kdy v centru £ = 0 bude detekovdno minimum
intenzity, coz odpovidd vyssi citlivosti na E; slozku, nebo naopak maximum intenzity,
coz odpovidd vyssi citlivosti na E| slozku elektrické intenzity, jak je ukdzano na obrazku
1.9(a).

Pro zjisténi citlivosti SNOM sondy byla provedena FDTD numericka simulace, ve které
vystupuje hrot namodelovany dle redlnych parametrti a blizké pole vzniklé interferenci
SPP vIn. V tomto modelu byly pouzity stejné parametry jako v pozdéjsi experimentalni
studii této prace: osvétleni pomoci He-Ne laseru (\g = 632, 8 nm), zlata vrstva s tloustkou
200nm a pokovené optické vldkno s tloustkou zlaté vrstvy 130 nm, jak je ukédzano na
obrazku 1.9(b). Pfi této simulaci bylo hrotem posouvano podél hlavni diagondly s krokem
0§ = 10nm a po zméreni citlivosti SNOM sondy s danou aperturou byl postupné ménén
prumeér této kruhové apertury, a to od 50nm do 120 nm s krokem 10 nm.

Vysledky téchto simulaci jsou uvedeny v grafu na obrdzku 1.9(c), kde je vykreslena
hodnota intenzity detekovana SNOM sondou v zavislosti na posunu hrotu pro apertury
s rliznym prumérem. 7Z grafu vychazi prekvapiva skutecnost, Ze pri rastrovani ,, malou®
aperturou dochazi v centru ¢ = 0 ke vzniku minima, hrot je tak vice citlivy na E;
slozku elektrické intenzity, a je proto detekovan interferencni obrazec ve tvaru kosoc¢tverci.
Naopak pri pouziti ,, velké* apertury dojde v tomto misté k detekci maxima, hrot je tak
vice citlivy na Ej slozku a je detekovan interferencni obrazec ve tvaru ctverci.

Ukazuje se tedy, ze citlivost dané SNOM sondy na jednotlivé slozky elektrické intenzity
blizkého pole je dana velikosti apertury. Tento vysledek se da vysvétlit tak, ze pro ,,malé”
apertury dochéazi k navazani blizkého pole na povrch sondy a nasledné penetraci skrz
jeji pokoveni, jak bylo pozorovano napiiklad v [15], kde toto chovéani vysvétlovali pomoci
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Kretschmannova jevu. Naopak pro ,,velké“ apertury dochazi k detekci signalu skrz tuto
aperturu, coz odpovida citlivosti na E slozku. Je vsak dobré poznamenat, Ze vysledek je
dan kombinaci téchto dvou signéalt. Z grafu dale vyplyva, ze pro tuto konkrétni SNOM
sondu jsou pojmem ,, mald”“ definovany apertury o priméru pod 80 nm a pojmem ,, velka*
apertury o priuméru vétsim nez je tato kritickd hodnota Dy, ~ 80nm, pri které dojde ke
zméné citlivosti SNOM sondy.

Tato citlivost na jednotlivé slozky blizkého pole vsak silné zavisi i dalsich parametrech
SNOM sond: (1) tloustce a materidlu pokoveni, (2) geometrii a ruznych asymetriich da-
ného hrotu a (3) samotném optickém vlakné, které je pro tyto tcely pouzito. Z toho tedy
vyplyva, ze precizni vyroba SNOM sond, pti které je mozno ziskat hroty s velice podob-
nymi parametry, je zcela klicova pro ziskavani konzistentnich vysledkt méreni metodou
SNOM. Z tohoto diivodu se v experimentélni ¢asti této studie budeme zabyvat zavislosti
citlivosti SNOM sond na jednotlivé slozky E| a Ej na velikosti apertury, a to na jednom
hrotu. Toho bude docileno postupnym zvétsovani apertury daného hrotu, kdy nejdiive
bude vyrobena , mald* apertura, se kterou se bude mérit rozlozeni blizkého pole. Poté
bude tato apertura dostatecné zvétsena a opét bude provedeno méreni. Timto postupem
se zamezi moznosti detekce odlisného interferen¢niho obrazce z diivodu jinych parametra
hrotu (tloustka pokoveni, geometrie). Postupné zvétsovani apertury a technické moznosti
tohoto kroku budou diskutovany v podkapitole 4.4 (str. 45).
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Kapitola 2
Vyroba SNOM hrott

V této kapitole budou podrobné popsany jednotlivé kroky pii vyrobé SNOM sond a bu-
dou diskutovany problémy objevené béhem technologického postupu. SNOM hroty byly
vyrabény v &stych laboratorich t¥idy 100 000 na Ustavu fyzikélniho inZenyrstvi Fakulty
strojniho inZenyrstvi Vysokého uéeni technického v Brné (UFI FSI VUT). Pro nékteré
kroky vyrobniho postupu bylo pouzito zafizeni dual beam Tescan LYRA, které se na-
chéazi v ¢istych laboratorich tfidy 100 000 ve Stredoevropském technologickém institutu
CEITEC VUT v Brné.

Technologicky proces je slozen z celkem ¢tyt zakladnich vyrobnich krok: (1) chemické
mokré leptani, (2) suché leptani pomoci fokusovaného iontového svazku (FIB), (3) poko-
veni pomoci iontového naprasovani (IBS) a (4) findlni vyroba apertury opét pomoci FIB.
Jak bylo teoreticky popséno v podkapitole 1.4 (str. 13), jednim z hlavnich budoucich vy-
uziti vysledkl této prace je experimentalni urceni citlivosti SNOM sondy na jednotlivé
komponenty SPP interferenc¢niho obrazce v zavislosti na velikosti apertury. Z tohoto di-
vodu je nutné provést ¢tvrty krok tohoto vyrobniho postupu nékolikrat na jedné SNOM
sondé, kdy pii prvni iteraci' je pomoci FIB vyleptana apertura s primérem typicky okolo
60nm a po experimentalnim urceni citlivosti dané SNOM sondy je tato apertura zveét-
Sena na prumeér okolo 130 nm. Timto zptisobem by mélo byt mozné experimentalné urcit
citlivost dané SNOM sondy na jednotlivé komponenty blizkého pole, avsak technicka na-
ro¢nost provedeni tohoto kroku bude popsdna v podkapitole 4.4 (str. 45).

2.1. Chemické leptani

Prvnim krokem technologického postupu je chemické mokré leptani optického vlakna, kde
bylo ve vSech pripadech pouzito jednovidové optické vlakno 630HP od firmy ThorLabs [34].
Toto vlakno ma primér jadra 125 pm a je optimalizovano na vinovou délku He-Ne laseru
(A = 632,8nm), ktery byl pouzit v naslednych SNOM mérenich. Pfed samotnym leptéa-
nim je vsak nutné vldkno odizolovat, tedy mechanicky jej zbavit ochranného polymerniho
obalu, ktery méa vnéjsi prameér 250 pm, jak je ukdzano na obrazku 2.1(a) a 2.1(b). Ide-
alni délka odizolované c¢asti vldkna by méla byt z hlediska rezonanc¢ni odezvy pti SNOM
méreni pod 1 mm. Avsak problém nastava pri leptani vice vlaken najednou, kdy je velice
obtizné nastavit vSechny hroty tak, aby po ponoreni do leptaci kapaliny mély vsechny
hroty pod hladinou pouze odizolovanou c¢ast. V takovém pripadé dochazi ke zvyseni ca-

17 latinského iteretur, coz znamena opakovat.
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D1 =250,00 um D2 = 125,00 pm

Obrazek 2.1: Optické vldkno (a) s izolaci a (b) po odstranéni polymerniho obalu, kdy
zustalo jadro o pruméru 125 pm. (¢) Délka odizolované ¢asti vldkna byla ptiblizné 2 mm.

& (b)
Optické vidkno
Izolace )’Iikroéroub

Kyselina fluorovodikova (HF) »

Objimka 5cm

Obrazek 2.2: (a) Schéma modifikované Turnerovy metody, kdy smécivosti kyseliny dojde
k vytvoreni menisku a zizeni vladkna. (b) Zarizeni na leptani hrotu.

sové narocnosti tohoto kroku. Druhou moznosti je odizolovat delsi ¢ast vlakna, radove
i desitky milimetri. V tomto pripadé je sice snadné leptani vice hrotti najednou, dochazi
vsak k problémtim v kazdém dalsim kroku vyrobniho postupu, kdy se jedna prevazné
o vyssi nachylnost na poskozeni nebo odlomeni hrotu z divodu chybéjici ochranné vrstvy,
ktera zajistuje i lepsi flexibilitu vldkna. Vzhledem k vyse popsanému se ukéazala jako nej-
vhodnéjsi délka odizolované c¢éasti optického vlakna ptiblizné 2mm, coz je ukazano na
obrézku 2.1(c).

K chemickému leptani se vyuzivd Turnerova metoda [35], kterd je schematicky znézor-
néna na obrazku 2.2(a). Vyroba spicky SNOM sondy na konci optického vldkna probiha
samovolné pri ponofeni odizolované ¢asti vlakna do 48% kyseliny fluorovodikové (HF).
Diky smacivosti kapaliny dojde v misté kontaktu odizolovaného konce vldkna a povrchu

18



(a) 30 minut (b) 40 minut (c) 50 minut (d) 60 minut

# D1"=9,35 um
R=9°6
1D2 = 29,69 pm

E=7 12
D2 = 37,50 ym

H] D1 =43,75 um
D1 =9,38 ym

Hl D2 = 46,88 ym

D2 = 48 44 ym #-1D2" = 54,69 ym

Obrézek 2.3: Ctyii vlakna reprezentujici rtizné dlouhé doby leptani ve 48% HF. Uhlem
[ je vymezena cast, na které bylo zretelné vidét postupné snizovani hladiny a tedy ztzeni
vlakna z priméru D2 (neponofend ¢dast) na prumeér D1 (ponorfend ¢ast). (a) Hrot leptany
30 minut. (b) Hrot leptany 40 minut. (c¢) Hrot leptany 50 minut. (d) Hrot leptany 60 minut.
Vsechny obrazky maji stejné méritko.

kyseliny k vytvoreni tzv. menisku. S postupem casu hladina kyseliny klesé a dochéazi k zu-
zeni dané c¢asti vlakna, pripadnému odpadnuti zbytku ponotrené ¢asti vlakna a vytvoreni
pozadovaného kuzelovitého tvaru. Na poslednim obrazku 2.2(a) je dilezité si povS§imnout,
ze po odpadnuti prebytecné ponorené casti vlakna jiz vytvoreny hrot neni v kontaktu
s hladinou kyseliny a nedochézi tak k dalsimu leptani Spicky hrotu. V nasem ptipadé byla
vsak pouzita modifikace Turnerovy metody, kdy na hladiné kyseliny nebyla pritomna
ochranna vrstva oleje, ktera ma za tkol zabranovat iniku vypari z kyseliny. Tyto vypary
poté leptaly tu ¢ast optického vlakna, kterd nebyla ponofena do kyseliny, coz mélo za
nasledek zmenseni priuméru vlakna déle od samotné Spicky, jak bude ukazano pozdéji.

K tomuto technologickém kroku byl pouzit specialni drzak, v némz je mozné leptat az
7 hrott najednou, viz obrézek 2.2(b). Do bilé objimky se postavi nddoba s HF a horni dil
s hroty se pomoci mikrometrického Sroubu posune tak, aby se pod hladinu ponorila jen
samotna spicka kazdého hrotu.

Pti tomto procesu je velmi diilezita doba lepténi. Z tohoto diivodu bylo provedeno ex-
perimentalni urceni optiméalni doby leptani, kdy bylo leptano celkem 12 vlaken: ti z nich
byly v kyseliné leptany 30 minut, tii 40 minut, dalsi t¥i 50 minut a posledni tii 60 mi-
nut. Pro kazdou dobu leptani bylo vybrano jedno vlakno, jejichz jednotlivé vyleptané
konce v zavislosti na dobé leptani jsou zobrazeny na obrazku 2.3. Primér neponorené
casti vlakna je zde oznacen D2 a primér ponorené c¢asti D1. Rozdil mezi témito dvéma
hodnotami je pfi leptani 30 minut na obrazku 2.3(a) pfiblizné 23 ym, zatimco pri leptani
40 minut na obrazku 2.3(b) je tento rozdil vétsi, a to priblizné 37 pm. Pfi leptani 40 minut
je pak dale vyznacCen prumér ¢asti hrotu D1’, ktera byla ponofena hloubéji v kyseliné nez
¢ast o pruméru D1. Tyto dva prumeéry se od sebe vsak lisi minimalné a Ize tedy usuzovat,
ze pri této metodé nezalezi na hloubce, do jaké je odizolovana cast vlakna ponorena. Na
obrézku 2.3(c) je hrot leptany 50 minut. Zde jiz neni vyznacen prumér D1, protoZe doslo
k odpadnuti (pfip. kompletnimu odlepténi) prebytecné ¢asti pod hladinou, a vznikla tak
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Obrazek 2.4: Graf zmenSovani praméru vlaken pri leptani v 48% HF za pouziti modifiko-
vané Turnerovy metody. Cerné trojuhelniky reprezentuji primeéry ponotenych casti vldken
(D1). Cervené ¢tverce predstavuji prameéry vlaken tésné nad hladinou kyseliny (D2).

spicka, kterou pozadujeme. Na obrazku 2.3(d) je hrot leptany 60 minut, na kterém se také
vytvorila spicka a nedoslo kvalitativné k nicemu jinému nez pti leptaci dobé 50 minut.

Disledek pouziti modifikované Turnerovy metody je znidzornén na obrazcich 2.3(c)
a 2.3(d) vyznacenim prumeéru hrotu D2’, u kterého — stejné jako u D2 — nedoslo k zédnému
kontaktu s kyselinou. Je vSak vidét, ze doslo k zuzeni z D2’ na D2 pfi leptani 50 minut
o priblizné 11 pm a pri leptani 60 minut o priblizné 25 um. Toto ztzeni bylo zplsobeno
unikajicimi vypary z kyseliny, které nejvice leptaly vldkna u hladiny a se vzdalenosti dale
od hladiny se jejich leptaci uc¢inek zeslaboval. Leptani vypary probihalo u vsech hroti,
nicméné pri delsi leptaci dobé byly hroty tc¢inkim vypari vystaveny delsi dobu, a proto je
toto ztzeni vyraznéjsi. Unikani vypart by se dalo zabranit pritomnosti ochranné vrstvicky
oleje na hladiné kyseliny, v nasem pripadé vsak zuzeni vlakna déale od hrotu nemélo na
dalsi technologicky postup zadny vliv.

Pro lepsi kvantifikovani byly do grafu 2.4 vyneseny primeéry rezidui vldken po leptani
(D1) a také praméry éasti vlaken, které se nachazely tésné nad hladinou (D2), a u kterych
tedy nedochézelo ke kontaktu s kyselinou. Z grafu je patrna neprima tmeéra, kdy dochazi
ke snizovani primeéru vlaken s delsi dobou leptani. Priméry ponorenych casti vldken se
s ¢asem systematicky zmensuji, az pri leptani 50 minut a 60 minut viibec nedochézi ke
kontaktu hrotti a hladiny kyseliny. Zmensovani priméri neponotenych ¢asti vlaken pro-
bih& pusobenim vypart z kyseliny, proto toto zuzovani pokracuje i pti leptani 50 minut
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a 60 minut. Mzeme vidét, ze pri delsich leptacich casech se také vytvori spicka, nedosah-
neme vsak jiz niceho nového, co by nam jakkoliv usnadnilo dalsi opracovani hrotti. Naopak
pri kratsich leptacich ¢asech nedojde k odlomeni ponorené ¢asti vlakna a vysledny hrot
je v tomto pripadé pro dalsi postup nepouzitelny.

Z grafu bylo zjisténo, ze nejoptimalnéjsiho tvaru pro dalsi krok vyrobniho postupu
dosdhneme pti leptani miniméalné 50 minut. Vytvori se tak pozadovand sSpicka, ktera je
zaddouci pro snizeni ¢asové narocnosti opracovani hrott metodou FIB. P1i leptani vice
nez 60 minut se sice také vytvori Spicka, avSsak kromé vétsi c¢asové narocnosti by se mohl
vytvorit prilis uzky hrot, ktery by tak byl daleko vic nachylnéjsi na poskozeni. Po opti-
malizaci a nalezeni idedlni leptaci doby byly jiz nasledujici konce optickych vldken pro
urychleni vyrobniho postupu kontrolovany pouze pomoci optického mikroskopu a do dal-
stho technologického kroku postoupily jen neznic¢ené Spicky se spravnym tvarem.

2.2. Opracovani metodou FIB

vvvvvv

vyuziva fokusovaného iontového svazku (FIB) pro upraveni a vyhlazeni vyleptané spicky
hrotu. K provedeni tohoto tkonu bylo pouzito zarizeni dual beam Tescan LYRA, které
disponuje kromé FIB také rastrovacim elektronovym mikroskopem (SEM, z angl. Scanning
FElectron Microscopy). Ten se vyuziva k zobrazovani a kontrole struktur, které vyrabime
pomoci FIB, a také k neutralizaci kladného naboje. Konkrétné pro zobrazeni mohou byt
nezavisle pouzity dva detektory elektront, a to jak sekundérnich (SE, z angl. Secondary
FElectrons), tak zpétné odrazenych (BSE, z angl. Backscattered Electrons). Toto zafizeni
je vybaveno také pétiosym stolkem (xyz translaéni posuv, rotace a néklon), diky némuz
je mozno s vlaknem a SNOM sondou velmi obratné manipulovat, ¢ehoz je v tomto kroku
vyroby hojné vyuzivano. Zakladnim problémem tohoto vyrobniho kroku je vysoka casova
naroc¢nost kvuli potiebé individudlniho nastaveni vSech parametrii pristroje pro kazdy
hrot zvlast. Neni tedy mozné soubézné opracovavat vice hroti najednou a vlakna se do
mikroskopu musf vklddat samostatné. Casové narocnost na pripravu jednoho hrotu tak
¢ini cca 90 minut. Na obrazku 2.5(a) je ukdzdno standardni umisténi vldkna na drzédku
pro tento mikroskop a na obrazku 2.5(b) je pak vidét zobrazeni shora stejného vldkna
elektronovym mikroskopem, kde bylo vyuzito vysokého prostorového rozliSeni, kterého
SEM dosahuje.

K opracovani hroti byl pouzit svazek galiovych iontii o urychlovacim napéti 30 kV
a proudem 700 pA. Pri opracovani je nutné dle potreby stiidat naklon hrotu na SEM
a FIB, jejichz vzajemné natoceni je 35°. Pred samotnym opracovanim iontovym svaz-
kem je zkontrolovan tvar spicky SNOM sondy, jak je demonstrovdno na obrazku 2.6(a).
Mizeme zde vidét pozadovany tvar po leptani — velice tizka Spicka bez defektti a necis-
tot s vrcholovym thlem typicky okolo 10°. Takovy hrot poté naklonime kolmo na FIB,
abychom tuto Spicku sefizli a vytvorili tak plosku na vrcholu hrotu. Vytvoreni této plosky
bude dilezité ve ¢tvrtém kroku vyrobniho postupu pri vyrobé apertury v podkapitole 2.4,
kdy danou aperturu snaze vytvorime na samotné Spi¢ce hrotu. Nakonec je nutné otocit
hrot primo na iontovy svazek tak, ze osa hrotu splyva s osou iontového svazku, pricemz se
pri této konfiguraci vyuziva toho, ze hrany plosky se odleptavaji rychleji nez stred hrotu.
Pisobenim iontového svazku priblizné 15s docilime nejen zaobleni samotné hrany nami
vytvorené plosky, ale také zahlazeni zbytku hrotu a tim i odstranéni pripadnych mensich
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Obréazek 2.5: Optické vlakno na drzaku do elektronového mikroskopu dual beam Tescan
LYRA. (a) Standardni umisténi vldkna na drzédku, které je nutné pro manipulaci uvnitt
mikroskopu. (b) Pohled shora pomoci SEM, kde je na drzadku kromé vldkna i referencni
zlata desticka pro serizeni FIB.

\ B- g ay

2 LM

Obrazek 2.6: Opracovani hrotu metodou FIB. (a) Vyleptany hrot po vloZeni do mikro-
skopu. (b) Upraveny hrot po opracovani — sefiznuti a zaobleni hran. Na svém konci m4
plosku se zaoblenymi hranami o prameéru priblizné 400 nm.

necistot, které se mohou nachazet déle od Spicky hrotu. Takové necistoty ma na sobé
vétsina vyleptanych hrotu a diky této tpravé tak mohou byt v dalsim kroku vyrobniho
postupu pokoveny uz jen hroty s kuzelovitym tvarem bez povrchovych nerovnosti. Vy-
sledkem je tedy hrot se spickou o primeéru priblizné 400 nm, jez ma na svém konci plosku
se zaoblenymi hranami, jak je ukdzano na obrazku 2.6(b).

Miize se stat, ze po vlozeni do mikroskopu zjistime, zZe hrot je Spatné vyleptany, po-
niceny nebo jsou na ném usazené necistoty. V takovych pripadech je mozné pomoci FIB
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hrot opravit a vytvarovat jej do potfebné Spicky, jak je ukdzano na trech rtznych hro-
tech na obrazku 2.7. Toto vSak u vétsiny sSpatné vyleptanych hroti neni mozné, jelikoz
oprava zvysi ¢asovou narocnost tohoto kroku o nékolik desitek minut. Proto vzhledem
k malé pravdépodobnosti tispéchu opravy a s prihlédnutim k moznosti leptani az 7 hrott
najednou v predchozim kroku vyrobniho postupu nebylo opracovani Spatné vyleptanych
hroti provadéno. Toto tedy znacné zvysilo pocet hrotii, které se po opétovném zkraceni
a odizolovani vratily zpét k prvnimu kroku vyrobniho postupu (chemické mokré leptani),
avsak takovéto zvyseni zmetkovitosti mélo ve vysledku vliv na snizeni ¢asové narocnosti
pri opracovani hroti metodou FIB a tim i pozitivni vliv na urychleni celého vyrobniho

procesu.

’z 20 um

Obréazek 2.7: T¥i rizné jinak znehodnocené hroty pred a po tpravé pomoci FIB, jejichz
oprava nebyla ¢asové narocna, a nebyly tak oznaceny za Spatné vyleptané hroty. Na hrotu
(a) nedoslo k odpadnuti prebytecné $picky hrotu pii mokrém leptani, nicméné odriznutim
v misté zizeni jsme dostali hrot, ktery se dal jiz snadno opracovat. Na hrotech (b) a (c)
jsou naneseny necistoty, které na hrotu nedrzi pevné a pri opracovani metodou FIB snadno
odpadnou. Obrazek (c¢) ma jiné méfitko, protoze necistoty byly dél od konce hrotu.

2.3. Pokoveni metodou IBS

Opracovanim metodou FIB ve druhém kroku popsaném v podkapitole 2.2 jsme ziskali hrot
bez necistot a kuzelovitého tvaru, ktery pozadujeme. Tretim krokem vyrobniho postupu je
pokoveni hroti metodou iontového svazkového odprasovani (IBS, z angl. lTon Beam Sput-
tering), coz je depozi¢ni metoda, kterd je zalozena na odprasovani terce tézkymi ionty
inertnich plynii. Atomy odprasované z terce poté dosedaji na substrat, na kterém se tak
vytvori tenka kovova vrstva, pricemz materialy terc¢tt mohou byt napt. zlato, titan, hlinik
a dalsi materialy o vysoké cistoté. K tomuto tcelu jsme pouzivali aparaturu Kaufman,
kterd je zobrazena na obrazku 2.8(a) a nachézi se v &istych laboratorich na Ustavu fyzi-
maniiv iontovy zdroj, kde z katody pomoci termalni emise vyletuji elektrony, které jsou
pritahovany ke kladné anodé a pfi cesté se srazi s atomy neutralniho plynu, coz vede k io-
nizaci téchto atomu [36]. Dréha elektront je navic ovliviiovana pfitomnosti magnetického
pole, diky kterému se elektrony pohybuji po sroubovici a je tak zvysena pravdépodob-
nost srazky elektronu s atomem neutrdlniho plynu. Proces pokoveni probihal v komote
s vysokym vakuem (HV, z angl. High Vacuum) s meznim tlakem p < 107% mbar, rychlost
depozice titanu byla 0,3 A/S a rychlost depozice zlata byla 1,8 A/s, pricemz tato hod-
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nota zustavala konstantni po celou dobu pokovovani. Ter¢ byl odprasovan ionty argonu
o energii 600 eV a iontovém proudu 50 mA.

V tomto technologickém kroku je opét mozné pokovit vice hroti najednou, avsak
vzhledem k nelehké manipulaci s hroty a také casové narocnosti druhého kroku bylo
zvoleno soubézné pokovovani pouze tii ze Sesti moznych hrott, aby se tak snizila moznost
zniceni jiz opracovanych hroti metodou FIB pii manipulaci. K tomuto tucelu byl pouzit
specidlni drzdk, ktery je zobrazen na obrazku 2.8(b). Vldkna se vsunou do malych otvortu
na konci tohoto drzaku tak, aby vycnivaly jen priblizné 2 mm neodizolované ¢asti a zbytek
vldkna se navine na sedou c¢ast tohoto drzaku. Diky tomu je mozné pokovit jen samotny
konec vlaken, tedy celou odizolovanou ¢ast a priblizné 2 mm ¢asti s izolaci. Na ni se poté
nasadi druhd c¢ast drzaku, ktera zakryje zbytek vlakna a chrani jej tak proti pokoveni, coz
by nebylo zadouci pti pozdéjsi manipulaci s vlaknem.

Obrazek 2.8: Pokoveni hroti metodou iontového naprasovani. (a) Depoziéni aparatura
Kaufman v laboratofi na Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi, prevzato z [37]. (b) Drzék na
vlakna pro depozici v aparature Kaufman, diky kterému se pokovi jen Spicka vlaken.

vvvvvv

ktery bude pri pokovovani hrott pouzivan. Pro nase tcely jsme pouzivali 130 nm tlus-
tou vrstvu zlata, pod kterou jsme nejdrive nanesli 3nm tlustou adhezni vrstvu titanu
pro lepsi prilnavost zlaté vrstvy. Depozic¢ni aparatura disponuje rotacnim manipuldtorem,
diky kterému mohlo byt hroty pri IBS depozici otac¢eno kolem osy drzaku a docililo se
tak homogenniho pokoveni hrotti. Nevyhodou vsSak bylo ne zcela presné urceni tloustky
deponované vrstvy, jelikoz rezonancni krystal tloustkoméru zustaval v komote nehybny
a s hroty nerotoval. Slouzil tedy jen jako orientacni ukazatel a presnou tloustku se poda-
rilo zjistit az naslednou analyzou pomoci FIB a SEM. Touto metodou bylo zjisténo, ze
z dlivodu otéceni se docili pozadované tloustky zlaté vrstvy 130 nm pokovenim priblizné
180 nm dle tloustkomeéru. Plati tedy priblizny vztah, kdy vysledna vrstva na vlakné ma
tloustku asi 3/4 tloustky nami deponované vrstvy, jejiz tdaj je odecten z tloustkoméru.
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2.4. Vyroba apertury

V predchozim kroku jsme na vldkno opracované pomoci FIB nanesli tenkou vrstvu zlata
a v poslednim kroku vyrobniho procesu na hrotu vytvorime aperturu. K tomu opét vyu-
zijeme dual beam Tescan LYRA, kdy pomoci FIB vyleptame malou kruhovou diru v nami
zaoblené plose na Spic¢ce hrotu. Vytvoreni plochy ve druhém kroku vyrobniho procesu 2.2
bylo dilezité, nebot nyni tento otvor snaze pomoci iont vyleptame na Spicce, kde jej
potfebujeme. V opa¢ném pripadé by se mohlo stat, ze vytvoreny otvor nebude presné na
Spicce hrotu a vznikly vycénélek by ndm dale znemoznil méreni metodou SNOM, jelikoz
by se timto otvorem poté nedalo rastrovat v tésné blizkosti nad povrchem vzorku a misto
blizkého pole bychom tak detekovali daleké pole. Cilem je vytvorit otvor skrz 130 nm
tlustou vrstvu zlata a 3nm tlustou vrstvu titanu. K vytvoreni apertury byl opét pouzit
svazek galiovych iont o urychlovacim napéti 30 kV, avsak nyni bychom pii pouziti proudu
700 pA jako pri opracovani hrotti v podkapitole 2.2 nemohli svazek ionti dostatecné za-
ostrit. Pouzili jsme tedy proud 1pA, kterym se nam podarilo vytvorit pozadovany otvor
o pruméru priblizné 60 nm. Vysledny hrot i s vytvorenou aperturou je vidét na obrazku
2.9, pricemz na 2.9(a) jej vidime pii detekci sekundérnich elektroni (SE) a na 2.9(b) pfi
detekei zpétné odrazenych elektroni (BSE).

(a)

Obréazek 2.9: Pohled shora na vyrobenou aperturu o priméru priblizné 60 nm na Spicce
hrotu metodou FIB. (a) Obraz vytvoreny detekci sekunddrnich elektronu (SE). (b) Obraz
vytvoreny detekei zpétné odrazenych elektroni (BSE).

P1i leptani iontovym svazkem je nutné pocitat s tim, ze sitka apertury u dolniho okraje
je mensi nez na povrchu hrotu, jak je zndzornéno na obrazku 2.10. Zde je nutné zminit,
ze pro detekci signdlu pri metodé SNOM je dulezity dolni primeér, kdezto pomoci SEM
jsme schopni ur¢it pouze horni priumeér apertury. Proto pii vytvareni apertury ukazané na
obrazku 2.9 bylo pouzito nastaveni hloubky leptani 3,5 pm. Pouziti takto velké hodnoty
hloubky leptani mélo za nésledek nejen zcela jisty priinik iontového svazku skrz 130 nm
tlustou vrstvu zlata na povrchu hrotu, ale i dostatecné siroky primér dolni ¢asti apertury
pro detekci signalu pti zachovani vcelku malého primeéru horni ¢asti apertury 65 nm.
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PYi vytvafeni apertury miiZe také dochazet vlivem nabijeni k tzv. driftovani?, coz miiZe
mit za nasledek vytvoreni apertury elipsového tvaru, jelikoz hrot v pribéhu leptani mirné
zméni svou polohu a to i navzdory tomu, ze samotna doba leptani apertury neni delsi nez
10s. Pokud pti skenovani hrotu pred vytvorenim apertury dochézi k vyraznému driftovani,
lze postup vyroby modifikovat tak, ze je apertura leptana vickrat do toho samého mista
s mensim nastavenim hloubky leptani, napt. 1,5pm. To ma za nasledek zkraceni doby
leptani kazdého kroku a moznost poupravit pozadované misto pro leptani pred kazdou

dalsi iteraci.

Substrat

Obrézek 2.10: SEM snimek profilu drazky vyleptané pomoci metody FIB, ptricemz stejny
efekt se uplatiiuje i pfi vyrobé apertury. Pievzato z [10]

vvvvvv

nejvice narocny na sefizeni iontového svazku. Tento krok by vsSak nemél vyznam bez
precizné provedenych predchozich tii krokii. Jedna se o finalni tpravu, po které jiz miazeme
pristoupit k samotnému méreni. Cilem této bakalarské prace je zjistit zavislost citlivosti
jednotlivych slozek elektromagnetického pole na velikosti apertury. Po provedeni prvniho
meéreni bylo tedy nutné se k tomuto ¢tvrtému kroku vyroby vratit a nami vytvorenou
aperturu opét stejnym postupem za pomoci FIB zvétsit.

2.5. Problémy pri vyrobé

V této casti textu budou uvedeny nékteré podstatné problémy, se kterymi jsme se po-
tykali pri vyrobé vlastnich SNOM hrotu a kvili kterym se jejich vyroba znacné casove
prodlouzila.

Prvni komplikaci je pouzivani optickych vldken, tedy nevodivych vzorku, v elektro-
novém mikroskopu. Elektronova mikroskopie je zalozena na zobrazovani vzorkt rychle
leticimi elektrony a snimame tak zpétné odrazené elektrony nebo sekundarni elektrony
vylétajici ze vzorku. Elektrony s sebou vSak nesou naboj a z tohoto divodu se pouzivaji
predevsim vodivé vzorky, aby prebyteény povrchovy ndboj mohl byt odveden. Pti pouziti
nevodivych vzorkt dochézi k jejich nabijeni, tedy hromadéni elektront ve vzorku, coz se
da zcasti kompenzovat pouzitim nizsiho urychlovaciho napéti, ¢imz ale snizime rozliSovaci
schopnost mikroskopu a vysledkem jsou méné kvalitni snimky [33, 39]. Timto postupem
se vSak neda zcela zabranit vzniku oblasti s vyssi koncentraci naboje, které tak ovlivnuji
sekundarni elektrony a také primarni elektrony dopadajici na vzorek, coz se projevuje ne-
presnym zobrazenim vzorku, ktery se tak jevi zdeformovan. Tento jev je pritomny v mensi

27 anglického drift, coz znamend nést, undset.
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Obrézek 2.11: Ovlivnéni zobrazeni elektronovym mikroskopem nahromadénymi elektrony
v nevodivém vzorku pri pohledu ze shora na Spicku optického vldkna. (a) Pomaly sken
shora doli. (b) Vysoky pocet rychlych skeni. (c) Vysoky pocet rychlych skeni z velké
vzdalenosti od hrotu. Ve vSech trech pripadech bylo pouzito stejné urychlovaci napéti
5kV.

mife u pouzivani elektroni pri SEM, vyznamnéjsi je pak u pouzivani galiovych iontt pri
metodé FIB.

V nasem pripadé to znamenalo zdanlivou deformaci hrotu optického vlakna a z tohoto
divodu jsme se tedy nemohli plné spoléhat na zobrazovani mikroskopem. Uvedeny pro-
blém je demonstrovan na obrazku 2.11 pti rastrovani elektrony a pouziti stejného urych-
lovaciho napéti 5 kV, avsak lisilo se nastaveni zptisobu skenovani. Na obrazku 2.11(a) bylo
pouzito pomalé skenovani, které se bézné vyuziva pro ziskavani obrazi s vysokym rozli-
senim a probihalo po fadcich shora doli. Je zde vidét znatelna deformace obrazu v dolni
¢asti hrotu, kterd byla zptusobena nahromadénim naboje na hrotu. Na obrazku 2.11(b)
bylo naopak vyuzito vétsiho poctu rychlych skenti, diky ¢emuz nedochazelo k tak velké
kumulaci naboje na hrotu. Timto vsak doslo ke snizeni kvality obrazu a vysledny obraz
je oproti pouziti pomalého skenu vice zrnity. Na obrazku 2.11(c) bylo také vyuzito vy-
sokého poctu rychlych skent jako na obrdazku 2.11(b). Nyni jsme vsak skenovali z vétsi
vzdalenosti od hrotu, a tak tento obraz nejvérnéji vystihuje skutecny kruhovy prurez ske-
novaného hrotu, jelikoz dochazelo k minimélnimu hromadéni ndboje na hrotu. V nékterych
pripadech nam prilisné nabijeni hrotu dokonce znemoznovalo jakoukoliv dalsi ¢innost. Ve
vétsiné pripadi stacilo prestat se skenovanim, par minut pockat a pripadné snizit urych-
lovaci napéti. Vyjimecné se vsak stavalo, ze tento postup nebyl u¢inny, a tak bylo nutné
vlakno z mikroskopu zcela vyjmout. Takovéto nadmérné nabijeni hrotia bylo patrné zpu-
sobeno Spatnym umisténim na drzaku, kdy je potfeba nami skenovany hrot umistit co
nejblize vodivé pasce, aby tak byl alespon c¢astecné umoznén lepsi odvod prebytecného
naboje.

Stézejnim problémem celého technologického procesu vyroby vlastnich SNOM sond
je vSsak nachylnost hroti na poskozeni. Znamend to tedy, ze v prubéhu celé vyroby se
samotna spicka hrotu nesméla zcela ni¢eho dotknout — to vsak predstavuje vyzvu hned
z nékolika divodu. Za prvé je nutno hroty v prubéhu celého procesu prenaset nejen mezi
pristroji, ale také mezi laboratoremi v jinych budovich. K uchovavani SNOM sond se
bézné uziva specidlni krabicka, ve které se vlakno uchyti v pénovém prouzku dale od
hrotu. Diky tomu konce vladken visi volné ve vzduchu a tim se zamezi jejich kontaktu
s okolim. Pro prenos mezi ¢istymi prostorami v jinych budovach byla navic tato krabicka
vlozena do ochranného obalu, ktery tak 1épe chranil hroty pred pripadnym znecisténim.
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Obrézek 2.12: Graf ukazujici pocet zni¢enych hrott v jednotlivych krocich technologického
postupu.

Druhym dtvodem je fakt, ze celym vyrobnim procesem véetné méreni musi projit ale-
spon jeden hrot zcela bez poskozeni, aby bylo dosazeno cile této bakalarské prace. Toto je
vsak velika komplikace, nebof znic¢eni hroti v jednotlivych krocich vyrobniho procesu je
i navzdory nabyté zrucnosti a zkusenostem pomérné vysokd, jak je nazorné ukazéano na
obrazku 2.12. Nejvyssi pocet Spatnych hrott je podle o¢ekavani hned v prvnim kroku — pti
chemickém leptani. Hned na druhém misté je pak pokoveni metodou IBS, pricemz oba
kroky se sklddaji z procestli, u nichz se d& ovlivnit jen pocatek a poté vyhodnotit, zdali
byl dany proces tspésny. Naopak vyrazné nizstho poc¢tu zni¢enych hroti bylo dosazeno
ve vyrobnich krocich, jejichz pritbéh se dal zcela ovlivnit, a tak se pri nabyti zkusenosti
mohla pravdépodobnost zniceni hrotu déle snizovat. Specidlni misto zde zastupuje SNOM
méreni, které neni primo soucasti procesu vyroby SNOM hrott, pricemz problematika le-
peni hrotii na ladicku a pribéh samotného méreni pomoci SNOM bude podrobné popsana
v podkapitole 4.3 (str. 38).

Navic vldkno musi byt pri leptani v HF, pokovovani metodou IBS a také pii samotném
méreni rozmotané, avSak prenaset a uchovavat se da jen smotané, jak je ukézano na
obrazku 2.13(c). Manipulace s vldknem pri jeho rozmotavani a smotavani je tak zdaleka
nejrizikovejsi cast, kterda se musi provadét velice opatrné. Hlavnim problémem pii vyrobé
tedy neni vyrobni proces samotny, at uz se jedna o leptani v HF, pokovovani metodou IBS
nebo opracovani metodou FIB, ale nelehka manipulace s hroty pred a po provedeni téchto
procesu. Na obrazcich 2.13(a) a 2.13(b) je demonstrovano totélni zniceni jiz opracovaného
hrotu metodou FIB pfi samovolném rozmotani vlakna v krabicce, kdy doslo ke zcela
nepatrnému narazu druhého konce vlakna do nami opracovaného hrotu.
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Obrézek 2.13: (a) SNOM hrot precizné opracovany metodou FIB a nachystany na prenos
na Ustav fyzikdlniho inZenyrstvi na pokoven. (b) Kompletni zni¢eni jiz opracovaného
hrotu nepatrnym narazem druhym koncem vlakna pri samovolném rozmotani v krabicce.
(¢) Smotané vldkno pro prenos a uchovavani v krabic¢ce. V1dkno se také nechava takto
smotané pri umistovani na drzak a néasledné manipulaci v elektronovém mikroskopu, pri
vsech ostatnich procesech musi vsak byt vlakno rozmotané.
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Kapitola 3

Vyroba vzorku

Kromé precizné vyrobenych hrotl je potieba vytvorit i interferencni struktury, na kte-
rych budeme generovat interferenéni obrazce SPP. Tato kapitola se tedy zaobira vyrobou
vzorkil a interferenc¢nich struktur pro SNOM méteni.

Pro ucely plazmoniky je dulezité kovové prostredi, po kterém se siti SPP. V nasem
pripadé bylo pouzito zlato, které bylo zvoleno jako vhodny material pro detekci plazmont
kvili svym optickym vlastnostem, d& se snadno leptat a je odolné vudi oxidaci [18].
Zlaté vrstvy byly pripraveny dvéma zpusoby, a to jak ve formé monokrystalu, tak ve
formé vrstvy nadeponované metodou IBS. Vyska monokrystalu i nadeponované vrstvy
musela dosahovat miniméalné 200 nm, a to z divodu zabranéni pronikani zareni skrz tuto
vrstvu [17].

3.1. Monokrystal zlata

Prvnim zptisobem pripravy vzorka byl rist monokrystali zlata na substratu, coz pro-
vedl Ing. Lukas Kejik. K ptipravé chemického roztoku byla pouzita anorganicka slouce-
nina hydrat kyseliny chlorozlatité s chemickym vzorcem HAuCly-xH50O, jako stabilizator
fazového prenosu slouzil tetraoktyl bromidu amonného (TOABr) s chemickym vzorcem
[CH3(CHs)7]4NBr, mistem pribéhu reakce byl toluen, pri¢emz cely proces je popsan v [10].
Do 4 ml roztoku TOABr (50 mM) v toluenu bylo za michani pfiddno 1,6 ml vodného roz-
toku HAuCly (25 mM). Ve vysledné smési dvou nesmisitelnych slozek dochazi k prenosu
(AuCly)~ ionti do toluenu s TOABr a tedy vytvoreni komplexu (AuCly)~-TOABr, ktery
byl poté v davkach (10--40) ul aplikovan na substrat predehiaty na 75°C. Jako substrat
bylo pouzito podlozni sklicko s vrstvou oxidu inditého dopovaného cinem (ITO, z angl.
Indium Tin Oxide), coz je pruhledny a elektricky vodivy material, ktery se takto vyu-
ziva kvili svym optickym vlastnostem [11]. Po odpareni toluenu byla teplota zvysena na
135°C a na této teploté byl vzorek ponechan priblizné 3 dny. Po ukonceni procesu byl
postupné pouzit toluen, ethanol a deionizovana voda k odstranéni prebyteénych rezidui
roztoku a ocisténi vzorku.

Vysledkem této procedury bylo mnoho monokrystalii zlata s riznymi vyskami (desitky
az stovky nanometri) a laterdlnimi rozméry (desitky az stovky mikrometrt) nachazejici
se na celé plose vzorku. Ke zjisténi poc¢tu a rozmisténi zlatych monokrystalii na vzorku
byl pouzit opticky mikroskop Olympus MX51, ktery se nachazi v ¢istych laboratorich na
Ustavu fyzikalniho inzenyrstvi. Na obrazku 3.1(a) je ukdzana mald ¢4st vzorku s nékolika
takovymi monokrystaly, pricemz u barevné oznacenych se dale zkoumaly jejich rozméry.
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K tomuto tucelu byl pouzit profilometr Bruker Dektak XT, ktery je umistén v CEITEC
VUT v Brné, a ziskané profily vybranych monokrystalii jsou na obréazku 3.1(b). Byl vybran
monokrystal 3, ktery je reprezentovan zlutou barvou. Vyska tohoto monokrystalu byla asi
210 nm a ukazovala se priblizné konstantni po celém jeho povrchu, jeho laterdlni rozméry
se pohybovaly okolo 95 pm.

Dale byla zkoumana morfologie povrchu této zlaté vrstvy pomoci pristroje AFM Bru-
ker Dimension Icon, ktery je umistén v CEITEC VUT v Brné. Z vysledného snimku
o velikosti (1 x 1) pm?, ktery je ukdzdn na obrazku 3.2(b), byla ur¢ena drsnost povrchu
jako Rgrys = 0,56 nm.

—— Monokrystal 1
Monokrystal 2

Monokrystal 3
———Monokrystal 4
Monokrystal 5

T T
——— Monokrystal 6
(, AP Monokrystal 7

™

, | .
0,05 0,10 0,15 0,20

Vzdalenost (mm)

Obrézek 3.1: (a) Vzorek s monokrystaly, na zluté oznaceném monokrystalu byly vyrabény
interferen¢ni struktury. (b) Grafy vertikalnich a horizontalnich rozméri vybranych mo-
nokrystalii na nasem vzorku. Byl vybran monokrystal 3, ktery je reprezentovan zlutou
barvou, s vyskou asi 210 nm a lateralnimi rozméry ptiblizné 95 pm.

3.2. Depozice zlaté vrstvy

Hlavnim zpusobem pripravy vzorku vsak byla depozice zlaté vrstvy metodou IBS. De-
pozice probihala ve stejné aparature Kaufman jako pokovovani hroti v podkapitole 2.3
(str. 23). Jako substrat byl pouzit oxid kremicity (SiO2) ve formé taveného kiemene
(angl. fused silica), ktery je ve viditelné oblasti spektra transparentni, pricemz jeho nomi-
nalni tloustka byla (300 £ 20) pm. Na tento vzorek byla nadeponovéna vrstva zlata tlusta
200nm a pro zvyseni adheze plazmonicky aktivni zlaté vrstvy na substratu jsme pouzili
3nm tlustou vrstvu titanu.

Stejné jako u zlatého monokrystalu, i tady byla zkoumana morfologie povrchu pomoci
pifstroje AFM Bruker Dimension Icon. Ze zkoumané oblasti o velikosti (4 x 4) pm?, kterd
je ukdzana na obrazku 3.2(a), byla urc¢ena drsnost povrchu Rryms = 0,98 nm. Pomoci
spektroskopické elipsometrie!, kterd byla provedena Ing. Filipem Ligmajerem, Ph.D., byla

IElipsometrie je optickd méfici technika, pomoci které se zjistuje zména polarizace monochromatického
svétla pfi interakci se vzorkem (po odrazu, nebo prichodu skrz). Pii pouziti svétla o ur¢itém rozsahu
vlnovych délek hovorime o spektroskopické elipsometrii, diky které je mozné urcit nejen tloustku tenké
vrstvy, ale i drsnost povrchu a dielektrickou funkei zkoumaného materidlu [42]. Nézev je odvozen z faktu,
ze po interakci se vzorkem bude mit svétlo eliptickou polarizaci.
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dale urcena zavislost dielektrické funkce této zlaté vrstvy na vinové délce a tato data byla
vynesena do grafu, ktery je na obrazku 3.3. Takto ziskana data dobfe odpovidaji grafu
na obrazku 1.2 (str. 8), kde je porovnani Drudeho modelu s experimentem.

Tato metoda pripravy vzorku se ukazala jako Casové mnohem méné naro¢nd (desitky
minut) oproti rustu monokrystali (dny). Zlaté monokrystaly vSak maji mensi drsnost po-
vrchu a pozdéji v kapitole 4.3 (str. 38) bude diskutovano, zdali tento rozdil bude mit vliv na
propagaci SPP po monokrystalu a po nadeponované vrstvé priblizné stejné tloustky [13].
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Obrazek 3.2: Méfeni morfologie vzorkt pomoci AFM. (a) Zlata vrstva. (b) Monokrystal
zlata.
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Obrézek 3.3: Dielektricka funkce zlata, které bylo pouzito pri IBS depozici.
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3.3. Vyroba ¢tvercovych struktur

Vv

nanostruktur, na kterych mtzeme generovat povrchové plazmonové polaritony, sledovat
jejich sifeni po povrchu a vzajemnou interferenci. K tomu byly metodou FIB vytvoreny
¢tvercové struktury, jez byly popsany v podkapitole 1.3 (str. 10). Jelikoz zlato dobre odvadi
prebytec¢ny naboj vznikly pri iontovém leptani, nemuseli jsme se pri spravném nakontak-
tovani vzorku potykat se stejnymi problémy jako pti vyrobé SNOM sond v podkapitole
2.5 (str. 26). Stejnou dulezitost, jako pri vyrobé apertury v podkapitole 2.4 (str. 25), zde
meéla velikost stopy iontového svazku, kterym jsme drazky vytvareli. PTi vyrobé bylo opét
pouzito zarizeni dual beam Tescan LYRA s urychlovacim napétim svazku galiovych ionta
30kV a proudem 1pA.

Vysledné ctvercové struktury s délkou strany 5pm vytvorené v monokrystalu zlata
jsou zobrazeny pomoci SEM na obrézku 3.4(a). Na 3.4(b) je vidét obraz stejného mono-
krystalu ziskany z reflexntho optického mikroskopu (Witec Alpha 300R), ktery je umistén
v CEITEC VUT v Brné. Je zde viditelné znecisténi vzniklé pri c¢isténi vzorku, a proto
napriklad ¢ervené oznacend struktura byla pro dalsi méreni zcela nepouzitelna. Z tohoto
divodu jsme se pri pozdéjsim SNOM méreni omezili pouze na zluté oznacené struktury,
na kterych zadné znecisténi pritomno nebylo a nemélo tak vliv na siteni ani interferenci

SPP.

Obrézek 3.4: Vyroba ¢tvercovych struktur na monokrystalu. (a) Ctvercové struktury vy-
tvorené metodou FIB. (b) Obraz vytvoreny Ramanovou spektroskopii. Kvili znecisténi
byly k dalsimu méteni pouzity jen zluté oznacené struktury.

Ctvercové struktury vytvorené na vzorku se zlatou vrstvou, pfi jejiz vyrobé byla po-
uzita metoda IBS, jsou ukdzany na obrazku 3.5(a). Struktury jsou od sebe navzajem
vzdaleny priblizné 15 pm, aby tak nedochézelo k ovliviiovani SNOM méfeni generovanim
SPP na drazkach sousednich struktur. Pomoci metody IBS jsme nedostali na vSech mis-
tech povrchu zcela homogenni a neporusenou zlatou vrstvu, proto jsme pii dalsim SNOM
meéreni nepouzili napr. ¢ervené oznacenou strukturu, v niz se nachazi drobné povrchové
nerovnosti, které by mohly mit vliv na vysledek méfeni. Na obrazku 3.5(b) je detail zluté
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oznacené Ctvercové struktury. Délka drazek je priblizné L = 5um, jejich sitka priblizné
t = 90nm a konce jednotlivych drazek ¢tvercovych struktur jsou od sebe navzajem vzda-
leny priblizné z = 1m, aby se tak zamezilo nabijeni oblasti uvnitt drazek, ke kterému
by dochazelo v pripadé elektrického odizolovani plochy mezi spojenymi drazkami [15].
Kromé c¢tvercovych struktur o délce strany L = 105pm byly pro studium interference
SPP vyrabény i drazky o délce strany L = 10 pm.

H t=88nm

Obrazek 3.5: Vyroba ¢tvercovych struktur na vzorku se zlatou vrstvou vytvorenou me-
todou IBS. (a) Ctvercové struktury jsou od sebe navzajem vzdéleny priblizné 15 pm.
(b) Detail zluté oznacené ¢tvercové struktury.

Pti vyrobé ¢tvercovych struktur bylo pouzivano stejné nastaveni pristroje dual beam
Tescan LYRA jako pii vyrobé apertur na SNOM sondach. Z tohoto divodu byl proveden
experiment pro zjisténi, pri jakém nastaveni hloubky leptani dojde k vytvoreni drazky
skrz 200 nm tlustou vrstvu zlata. Nastaveni pristroje bylo nésledujici: urychlovaci napéti
30kV, iontovy proud 1 pA, velikost pole 30 pm, nejmensi mozna clona svazku (#1) 10 pm,
FExp factor i Settle factor byly ponechany rovny 1 a jako material bylo zvoleno zlato, pro
které jsou v systému jiz prednastavené hodnoty.

Bylo tedy vyleptano celkem 10 drazek s rizné nastavenou hloubkou leptani a vysledek
je vidét na obrézku 3.6. V horni ¢asti kazdého obrazku je bilym pismem napsana nastavend
hloubka leptani, kterd se u kazdé dalsi drazky zvysovala s krokem 30 nm, 7" udava tloustku
zlaté vrstvy, kterd jesté zbyva do uplného prichodu svazku na substrat, ¢t pak udava sirku
drazky na dolnim rozhrani mezi zlatou vrstvou a substratem. Pri analyze pomoci SEM
byl vzorek natocen o 77°. Horni rozhrani mezi zlatou vrstvou a prostiedim nebylo jasné
zietelné, avsak pro tento experiment bylo dilezité dolni rozhrani mezi zlatou vrstvou
a substratem, které jde na obrazcich ztetelné rozeznat.

Na (a) az (e) nedoslo k vytvoreni drazky skrz zlatou vrstvu, kdezto na (f) az (j) jiz
ano. K prachodu skrz 200 nm zlatou vrstvu doslo na (f) pri nastaveni hloubky leptani
190 nm. Je dulezité si povsSimnout, ze pii dalsim zvysovani hloubky leptani se vytvorena
drazka rozsirovala. To je zptisobeno tim, ze profil iontového svazku je priblizné gaussovsky,
a proto je tvar drazek zavisly na hloubce leptéani.
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Obréazek 3.6: Leptani 10 drazek s nastavenim hloubky leptdni od 40 nm do 310 nm s kro-
kem 30 nm.

Tyto vysledky se daji aplikovat také pri vytvareni apertur na spickach SNOM sond,
které na sobé maji vrstvu zlata tlustou 130nm. Na (c) je nastavena hloubka lepténi
100 nm: vrstva ma tloustku 200nm a 7' je 52nm, rozdil téchto dvou hodnot tedy dava
hloubku vyleptané drazky ptiblizné 150 nm. Toto nastaveni by tedy mélo stacit pro vytvo-
reni dostatecné hlubokého otvoru skrz pokoveni SNOM sondy, avsak pti méreni metodou
SNOM hrotem s takovou aperturou by byla prilis mald hodnota detekovaného signalu.
Navzdory vyse uvedenym hodnotam v radu stovek nm bylo v podkapitole o vyrobé aper-
tury 2.4 (str. 25) popsano, ze hloubka lepténi byla nastavena v fadu jednotek pm. Tento
rozpor je mozné vysvetlit tim, ze pri spravném sefizeni stopy iontového svazku o malém
proudu nedochézi se zvysujici se hloubkou leptani k vyraznému rozsiteni vytvoreného
otvoru.

35



Kapitola 4

Vlastni méreni

V této kapitole bude popsana experimentalni mérici sestava SNOM, se kterou bylo prove-
deno nase meéreni, a také zde bude popsano SNOM méreni interference SPP vin vybuze-
nych na ¢tvercovych strukturach s vyuzitim nasich vlastnich vyrobenych hrott i vzorki.

4.1. Rezonancni ladicka z kremenného krystalu

Pred mérenim pomoci SNOM sestavy je potfeba hrot nejprve nalepit na rezonancni la-
dicku z kifemenného krystalu (angl. quartz crystal tuning fork), kterd je ukédzana na ob-
razku 4.1(a) a pouziva se pro zpétnou vazbu pri SNOM. Tato ladicka se pouziva predevsim
kvili své presné a stabilni frekvencéni odezvé. Rezonancni frekvence ladicky z kifemenného
krystalu je 32 768 Hz, tedy presné 2'°, ¢ehoZ se vyuZiva v hodindfském primyslu, jelikoz
se snadno generuje signal s frekvenci 1 Hz pomoci frekvenénich délica [11]. Dalsi nejblizsi
oscilaéni méd se pak nachazi na frekvenci 191 kHz, coz je frekvence, ktera byla pouzita
pri nasem SNOM meéreni. Pritomnost lepidla a vldkna na ladi¢ce vsak méla za nasledek
ovlivnéni této frekvence, kterd tak byla mirné odlisna pro rtzné ladicky s nalepenymi
hroty a pohybovala se okolo 190 kHz.

Pti lepeni vlakna na ladicku je nejdiive potieba zajistit, aby vldkno volné lezelo na
horni strané ladicky a hrot presahoval predni okraj ladicky pfiblizné o 2mm. Pro prile-
peni hrotu k ladi¢ce bylo pouzito specialni vtefinové lepidlo, které bylo pomoci injekéni
sttikacky naneseno na vldkno volné lezici na ladi¢ce na dvou mistech, jak je vyznaceno na
obrazku 4.1(a). Poté bylo vldknem posouvano tak, aby jeho konec presahoval pres okraj
ladicky o priblizné 0,5 mm. Z divodu tuhnuti lepidla bylo s takto nalepenym hrotem pro-
vadéno méteni az priblizné 1 den po nalepeni, jelikoz v pribéhu tuhnuti lepidla se méni
rezonancni odezva pri méfeni. Na obrazku 4.1(b) je pomoci SEM detailnéji zobrazen jiz
nalepeny hrot na ladic¢ce. Jsou zde také vyznacena dvé mista, na kterych bylo vldkno na
ladicku prilepeno.

4.2. Experimentalni mérici sestava SNOM

V této podkapitole budou popsany technické specifikace zarizeni, které bylo pouzito pri
experimentalnim méteni interference SPP vln. Méfeni probihalo na SNOM mikroskopu
od firmy NT-MDT (typ NTEGRA Solaris), které je ukdzano na obrazku 4.2(a). Zatizeni
se sklada z invertovaného optického mikroskopu Olympus IX71, kterym prochazi laserovy
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Obréazek 4.1: (a) Rezonanéni ladicka z kifemenného krystalu, na kterou byly lepeny SNOM
hroty. (b) Nalepeny hrot na ladi¢ce, zobrazeni pomoci SEM.

svazek a pomoci kterého miizeme tento svazek dale fokusovat na vzorek objektivem se
zvétsenim 60x a NA = 0,9. Pro osvit vzorku byl pouzit He-Ne laser s vinovou délkou
632,8nm a vystupnim vykonem 20 mW. Nad objektivem se pak nachazi vzorek, kterym
je mozno horizontalné v roviné xy manualné posouvat pomoci mikrometrickych sroubni.
Je tak mozné ménit pozici plazmonickych nanostruktur vici osvétlujicimu laserovému
svazku. Kolmo vzhledem k povrchu vzorku je umisténa ladicka s ptilepenym SNOM hro-
tem, kterd je usazena ve SNOM hlavé. Apertura hrotu tak kmita podél roviny povrchu
vzorku na rezonancni frekvenci ptiblizné 190 kHz. Jedna se tedy o transmisni konfiguraci,
jelikoz osvit vzorku probihd zespodu a signal blizkého pole je detekovan shora. Druhy
konec optického vldkna byl zaveden do PMT fotodetektoru (PMT, z angl. PhotoMul-
tiplier Tube), pomoci kterého bylo mozné ziskany signdl zesilit pouzitim 1500V a déle
zpracovat na PC. Dulezitou soucasti je pak polarizator, kterym lze upravovat polarizaci
zareni dopadajici na vzorek a tim primo ovliviiovat vysledny obrazec interference SPP, jak
bylo vysvétleno v podkapitole 1.3 (str. 10). Schéma hlavnich ¢dst mikroskopu je ukdzano
na obrazku 4.2(b). Za ucelem sniZeni vibraci je cely systém umistény na zulové desce
a aktivnich piezotlumicich.

Nejdulezitéjsi ¢asti této sestavy je SNOM sonda, kterou bylo rastrovano nad povrchem
vzorku ve vysce faddové desetin nanometri [15]. Takova presnost je mozna diky piezopo-
suvu, ktery zajistuje SNOM hlava. Ladicka s vlaknem je rozkmitana na rezonan¢ni frek-
venci a pri priblizovani hrotu k vzorku je mérena zména ve fazi kmiti i zména amplitudy.
Toto pak slouzi jako zpétna vazba pro upravovani aktualni vysky hrotu nad vzorkem.
Timto procesem se zamezi srazce hrotu a vzorku, coz by mélo za néasledek poskozeni nebo
Uuplné zniceni hrotu.
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Obrazek 4.2: Experimentalni mérici sestava SNOM, na které byla mérena interference SPP
vln. (a) Fotografie SNOM mikroskopu od firmy NT-MDT, prevzato z [10]. (b) Schéma
hlavnich ¢asti SNOM mikroskopu, prevzato a upraveno z [18].

4.3. Méreni SNOM

SNOM méreni bylo provadéno pomoci zatizeni NT-MDT (podkapitola 4.2), kde byly po-
uzity vlastni SNOM sondy s tfemi rtiznymi velikostmi apertur: 50 nm, 100 nm, 200 nm.
Utelem bylo zméfit rozlozeni SPP interferenéniho obrazce vzniklého na ¢tvercovych na-
nostrukturach, ktery by mél byt superpozici dvou interferenc¢nich obrazcu odpovidajici
slozce blizkého pole kolmé E; nebo rovnobézné E; s povrchem vzorku, jak bylo ukazano
v teoretické Casti této prace v podkapitole 1.3 (str. 10). Veskera data byla zpracovana
pomoci programu Gwyddion®.

Nejprve budou prezentovany vysledky ziskané SNOM sondou s aperturou o velikosti
50 nm. Jednou z hlavnich vyhod SNOM je korelativni méfeni topografie a rozlozeni bliz-
kého pole. Obrazek 4.3(a) proto ukazuje topografii interferenéni ¢tvercové struktury a ob-
razek 4.3(b) pak odpovida rozlozeni blizkého pole na této struktuie. Drobny posuv (stan-
dardné do 500 nm) mezi topografii a optickou odezvou je zptisoben tim, Ze topografie je
detekovana nejnizsim bodem SNOM sondy (tj. princip AFM detekce topografie), ktery
nekoreluje se stredem SNOM apertury. Avsak nez pristoupime ke zkouméani a hodnoceni
meéreni, nabizi se relevantni otazka, zda-li se skute¢né jedna o blizké pole generované SPP
interferenci.

Pro tento argument hovori hned nékolik ditkazi. Na prvni pohled je patrny interfe-
renc¢ni obrazec vznikajici pouze mezi drazkami a nikoliv mimo né. Toto je prvni z dlikaz1,
ze se skutecné jednd o interferenci SPP vIn a ne o difrakci na drazkach, nebot difrakce na
drézce by vytvarela opticky signdl symetricky detekovatelny na obé strany drézek (tedy
i mimo ¢tverec). To, Ze spatfujeme opticky signdl v pozici drézek, souvisi pravé s vyza-
rfenim SPP vIn do prostoru nad vzorek zptsobenym rozptylem na hranach drazek. Tento
efekt byl teoreticky popsan v podkapitole 1.3 (str. 10).

Druhym dikazem, Ze se jednad o SPP interferenci a blizké pole, je tvar interferenc¢niho
obrazce, ktery ztretelné vytvari kosoctvercovy vzor vici orientaci budicich drazek. Tento
vzor, jak bylo ukdzano v podkapitole 1.3 (str. 10), koresponduje s SPP interferenci kolmych
slozek elektrické intenzity E, . V pripadé detekce dalekého pole, a tedy difrakce od stérbin,
by byl vznikly vzor ¢tvercovy, a tudiz souhlasny s orientaci drazek.

"http://gwyddion.net
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Obrézek 4.3: SNOM méreni s hrotem o velikosti apertury 50 nm na ¢tvercové interferencéni
struktufe o délce strany 10 pm. (a) Topografie povrchu. (b) Interferenéni obrazec v blizkém
poli. (¢) Vysledek 2D FFT. (d) Znormovany linedrni intenzitni profil maxim, které se
nachézeji blizko stredu podél hlavni diagonaly.

Ttetim ditkazem je poté kvantitativni analyza a urcéeni vinové délky SPP vIn z namé-
reného obrazce, kterd byla provedena dvéma nezavislymi zptisoby: primérovanim vzdale-
nosti mezi jednotlivymi maximy intenzity a z Fourierovy transformace. Pro urceni vzda-
lenosti mezi jednotlivymi maximy byl vytvoren linedrni intenzitni profil (prumérovany
pres pét sousednich ¢ar) podél hlavni diagonaly, kterd je na obrdzku 4.3(b) oznacena ze-
lenou carou. Takto ziskané hodnoty intenzity byly znormovany a vyneseny do grafu na
obrazku 4.3(d). Z rozdili mezi sousednimi maximy a nasledném zprumérovani byla zjis-
téna hodnota mezi maximy x = (429 + 7) nm, jenz koresponduje s vlnovou délkou SPP
Aspp = (607 £ 9) nm. Tato hodnota velmi dobte souhlasi s teoretickou hodnotou 603 nm,
ktera odpovidd zlaté vrstvé a vinové délce pouzitého osvétleni 632,8 nm (He-Ne laser) [17].

Urceni periody prostorové modulace a nésledné urceni vlnové délky SPP lze vsak
statisticky lépe provést pomoci 2D Fourierovy transformace, ktera v sobé zahrnuje sta-
tistiku maxim interferen¢niho obrazce ve vsech smérech. Fouriertiv obraz nameéreného
interferencniho obrazce, ktery byl extrahovan pomoci 2D rychlé Fourierovy transformace
(FFT, z angl. Fast Fourier Transform), je zobrazeno na obrazku 4.7(c). Je zde vidét
neékolik vyznacénych maxim, které koresponduji s prostorovymi modulacemi v riznych
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Obrézek 4.4: SNOM meéteni s hrotem o velikosti apertury 100 nm na ¢tvercové interferencéni
struktufe o délce strany 10 pm. (a) Topografie povrchu. (b) Interferenéni obrazec v blizkém
poli. (¢) Vysledek 2D FFT. (d) Znormovany linedrni intenzitni profil maxim, které se
nachézeji blizko stredu podél hlavni diagonaly.

smérech. Abychom byli konzistentni s vyse popsanou kvantitativni analyzou, pouzijeme
pro urceni vinové délky SPP dvé maxima (oznaceny zelenymi Sipkami), které odpovidaji
sméru podél hlavni diagondly (tj. ve sméru polarizace osvétleni). Z reciproké hodnoty
téchto maxim a nasledné analyzy byla ur¢ena hodnota mezi maximy na hlavni diagondle
x = (425 £+ 8) nm, kterd koresponduje s vlnovou délkou SPP Agpp = (601 £ 8) nm. Tato
statisticky presnéjsi hodnota tedy 1épe odpovida teoretické hodnoté 603 nm. Déle lze také
z Fourierova obrazu pouzit i maxima oznacené bilymi Sipkami, které odpovidaji prosto-
rové modulaci ve sméru rovnobéZném s drazkami®. Analyzou téchto dvou maxim byla
ziskana hodnota ' = (301 & 7) nm, coz dava Agpp = (602 & 8) nm. Podstatné vsak je, ze
vsechny tyto experimentalni hodnoty jsou mensi nez vinova délka pouzitého laseru a tedy
se jisté jedna o interferencni obrazec slozeny z SPP vIn. To, Ze je chyba vSech méteni
prakticky identicka, souvisi s faktem, ze vysledny obraz mél pti SNOM méreni rozliseni
(512 x 512) px? pro pole o velikosti (15 x 15) um?.

2Natoceni interferenéni struktury na obrazku 4.3(b) je shodné s natofenim Fourierova obrazu na
obrdzku 4.3(c). Zelené Sipky tak koresponduji se smérem hlavni diagonély a bilé Sipky ukazuji ve sméru
rovnobézném k levé a pravé drazce.
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Obrézek 4.5: SNOM méteni s hrotem o velikosti apertury 200 nm na ¢tvercové interferencéni

struktufe o délce strany 10 pm. (a) Topografie povrchu. (b) Interferenéni obrazec v blizkém

poli. (¢) Vysledek 2D FFT. (d) Znormovany linedrni intenzitni profil maxim, které se

nachézeji blizko stredu podél hlavni diagonaly.

Nyni se budeme zabyvat méfenim SNOM sondou s aperturou 100 nm. Méfeni probihalo
na ctvercové strukture s délkou strany 10pum, jejiz topografie je ukazana na obrazku
4.4(a). Vysledny interferenéni obrazec je pak ukdzan na obrazku 4.4(b), kde je zelené opét
vyznacena hlavni diagonéla. Graf linearniho intenzitniho profilu podél této diagonaly je
pak ukézan na obrazku 4.4(d). Touto metodou byla zjisténa vzdélenost mezi maximy
r = (425+9)nm a Agpp = (601 +£8) nm. Na obrazku 4.4(c) je ukazan vysledek Fourierovy
transformace, kde z maxim oznacenych zelenymi Sipkami (hlavni diagondla) dostavame
r = (416 £ 7)nm a Agpp = (588 + 9)nm. Z maxim oznacenych bilymi Sipkami pak
dostavame ' = (300 + 7) nm, a tedy Agpp = (600 & 7) nm.

Tteti SNOM sonda, pomoci které jsme zkoumali rozlozeni blizkého pole mezi ¢tverco-
vymi drazkami o délce strany 10 pm, méla praumér apertury 200 nm. Analogicky s pred-
chozim je na 4.5(a) topografie povrchu, na 4.5(b) vznikly interferenéni obrazec, na 4.5(d)
intenzitni profil maxim podél hlavni diagonédly a na 4.5(c) vysledek Fourierovy trans-
formace. Vysledné hodnoty pak z intenzitniho profilu vychazi jako x = (425 £ 8)nm
a Aspp = (601 £ 8)nm. Z Fourierovy analyzy pro maxima oznaCend zelenymi Sipkami
dostavame x = (432 £+ 7) nm, a tedy Aspp = (612 +9) nm. Nakonec pro maxima oznacena
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Obrazek 4.6: Simulace vs méreni

bilymi Sipkami vychézi 2’ = (301 &+ 8)nm, a tudiz Agpp = (603 £ 8) nm. Artefakt®, Ze
horni a dolni drazka sviti vice nez prava a leva, souvisi s asymetrii detekce zpiisobenou se
smérem rastrovani SNOM hrotem, protoze pri zméné sméru rastrovani z horizontalniho
na vertikalni doslo i k zaméné intenzivnéji zaricich drazek.

Jelikoz méteni probihalo na trech hrotech s rozdilnou velikosti apertury, Ize vypocitané
vinové délky Agpp vynést do grafu na obrazku 4.6, kde ndmi namérend data jsou ¢ervenou
barvou. V tomto grafu jsou dale ¢ernou barvou vynesena data ziskana ze simulace, ktera
byla ukazéna na obrazku 1.9(c) (str. 15), coz byl graf citlivosti SNOM sondy na jednotlivé
slozky blizkého pole v zavislosti na priméru apertury. Z hodnot ziskanych z této simulace
lze vycist, ze vlnova délka Agpp by se méla pro velikost apertury Dy, ~ 80nm zkratit.
Toto zkraceni vinové délky SPP viny je patrné i z nasich méteni, a to pro velikost apertury
100 nm. Vysledky méreni tedy priblizné koresponduji s teoretickou predpovedi. Jelikoz se
vsak jedna o pouha tfi méreni, nelze tento vysledek experimenti povazovat za potvrzeni
teorie. Navic byly pii méreni pouzity ti rizné hroty, které nemusely mit stejnou geometrii
i tloustkou zlaté vrstvy. Z tohoto divodu lze tyto vysledky brat pouze jako orientacéni
a bude potfeba provést dalsi experimenty k ovéreni, nebo vyvraceni této teorie.

Pro studium vlnové délky SPP jsou vhodné nami dosud pouzivané ¢tvercové interfe-
rencni struktury s délkou strany 10 nm, jelikoz na této plose dojde ke vzniku dostatecného
poctu interferencnich maxim pro ziskani statisticky presné hodnoty Agpp. Jak bylo pro-
birdno v podkapitole 1.4 (str. 13), ur¢it citlivost SNOM hrotu na jednotlivé komponenty
blizkého pole E| a Ej Ize diky tomu, Ze vysledné obrazce jsou vzajemné posunuté. Tedy
v centralnim stiedu ¢tvercové interferencni struktury se nachdzi minimum intenzity E |,
zatimco na tom samém misté se nachdzi naopak maximum intenzity Ej. Pokud tedy bude
SNOM sonda citlivéjsi na jednu z téchto slozek, miizeme v presném stiedu ctverce dete-
kovat pravé jen maximum, nebo minimum této intenzity. K tomu je vsak potfeba znat
presny stied interferencéni struktury. Kvili zafivosti budicich drazek toho lze jen velmi

37 latinského arte factus, coz znamend umeéle vytvoreny.
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Obrézek 4.7: SNOM méfeni s hrotem o velikosti apertury 50 nm na ¢tvercové interferencéni
struktufe o délce strany 5 pm. (a) Topografie povrchu. (b) Interferencni obrazec v blizkém
poli. (¢) Vysledek 2D FFT. (d) Znormovany linedrni intenzitni profil maxim, které se
nachézeji blizko stredu podél hlavni diagonaly.

obtizné dosahnout pomoci detekovaného interferencniho obrazce. Daleko presnéjsi je tedy
urc¢it centralni stred z méreni topografie, ktera probiha soucasné s mérenim rozlozeni bliz-
kého pole. Jelikoz vsak jde pouze o urc¢eni maxima nebo minima intenzity v centru, staci
jen nékolik interferenc¢nich maxim v okoli tohoto stredu.

Toho lze dosdhnout pouzitim mensi interferenc¢ni struktury o délce strany 5 pm, k jeji-
muz meéreni byl pouzit opét hrot s aperturou o velikosti 50 nm. Topografie je ukazana na
obrazku 4.7(a) a rozlozeni blizkého pole na této struktufe je vidét na obrazku 4.7(b). Graf
linedrniho intenzitniho profilu maxim podél hlavni diagonaly je ukdzan na obrazku 4.7(d),
ze kterého vyplyva vzdéalenost mezi maximy « = (43748) nm, a tedy Agpp = (618+8) nm.
Byla také provedena Fourierova transformace, jejiz vysledek je ukdzan na obrazku 4.7(c).
Z maxim oznacenych zelenou Sipkou (odpovidajici sméru hlavni diagonély) byla urcena
vzdélenost mezi maximy = = (430 &+ 8) nm, z ¢ehoz plyne Agpp = (609 £ 9) nm. Z maxim
oznacenych bilou sipkou pak vyplyva 2’ = (305 £ 7) nm a Agpp = (610 £ 8) nm.

P11 porovnéni interferencniho obrazce toto struktury napiiklad s obrazkem 4.5(b) lze
na prvni pohled vidét, ze obrazec se sklada z mensiho poctu intenzitnich maxim. Diky
tomu je vsak lépe zretelny samotny stfed interferencni struktury a lépe se urcuje pozice
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hlavni (i vedlejsi) diagonély. Pro zjistovani citlivosti SNOM sondy na jednotlivé slozky
blizkého pole méa tedy pouziti mensich ¢tvercovych struktur nesporné vyhody. Z divodu
vyhldseni nouzového stavu vladou Ceské republiky vSak nebylo mozné provést vsechna
potfebna méreni v plném rozsahu, a tak v této ¢asti byly uvedeny jen dosavadni vysledky
bez uspokojivého zavéru. Byl zde vsak také uveden podrobny néavod, jak je mozné po-
tfebnych vysledktt dosahnout. Nicméné z dosavadnich méreni lze vyvodit i dalsi zavéry,
kterym se nyni budeme vénovat.

Vsechna predchozi méreni byla provadéna na zlaté vrstvé, ktera byla vytvorena IBS
depozici, a to predevsim z divodu snadnéjsi pripravy vzorkd, jak bylo popsano v pod-
kapitole 3 (str. 30). Pfi méfeni na monokrystalu zlata nedochézelo k zadné zjistitelné
odchylce vysledného interferenéniho obrazce od zde prezentovanych vysledkt, z ¢ehoz se
da usuzovat, ze zména drsnosti povrchu, po kterém se siti SPP vlny, neni na vzdalenost
do 10 pm podstatnym faktorem pro zménu interferencniho obrazce. Tato viditelnd zména
vsak nastala pri pritomnosti vétsich povrchovych nerovnosti, které jsou ukazéany na ob-
razku 4.8(a). Tyto ndhodné rozmisténé necistoty s blize nedefinovanym tvarem jiz mély
zjistitelny vliv na tvar vysledného interferenéniho obrazce, ktery je ukazan na obrazku
4.8(b). Je zde vidét snizeni intenzity zareni horni a pravé budici drazky z divodu pritom-
nosti necistot primo na téchto drazkach. Dale je priblizné v centru struktury vidét vyrazna
deformace interferencniho obrazce a v horni poloviné ¢tverce je pak zretelnd zména perio-
dicity interferen¢nich maxim z duvodu vétsiho mnozstvi necistot. D4 se tedy ucinit zaver,
ze pro zménu interferencéniho obrazce SPP vin je nutné pritomnost jednotlivych struktur
o velikosti desitek nm.

(a)
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| -0.80
8 I
-1.00
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Obrazek 4.8: Méreni se SNOM sondou s aperturou o velikosti 50 nm na ¢tvercové interfe-
ren¢ni strukture o délce strany 10 pm. Na této strukture se nachazi nahodné rozmisténé
necistoty s blize nedefinovanym tvarem.

Pro zviditelnéni rozdilu mezi blizkym a dalekym polem je mozno béhem méreni (tj. bé-
hem rastrovani) odjet hrotem o nékolik pm od povrchu vzorku. Prakticky to lze provést
vypnutim zpétné vazby, coz zpusobi odjeti hrotu pomoci zatazeni piezokeramického ske-
neru. Toto zapinani a vypinani zpétné vazby je mozno provést i nékolikrat, jak je vidét na
obrazku 4.9. Zde je na prvni pohled patrné, ze pti vypnuti zpétné vazby dojde ze zvétseni
prostorové modulace detekovaného optického signalu o nékolik radu a z poddifrakéniho
obrazce se tak stane klasicky difrakéni obrazec. Navic je zde demonstrovan interferencni
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obrazec, ktery se ziska, je-li ctvercova struktura osvétlena nepolarizovanym svétlem, kdy
je pozorovan namisto kosoc¢tvercového vzoru vzor ¢tvercovy [10].

Opm 2 4 6 8 10 12 14

0.018 v
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-0.100
-0.150
-0.200
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-0.300
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-0.400
-0.450
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Obrazek 4.9: Srovnani blizkého a dalekého pole v pribéhu rastrovani pomoci opakovaného
vypnuti a zapnuti zpétné vazby.

4.4. Zvétsovani apertury

Citlivost SNOM sondy na jednotlivé slozky blizkého elektromagnetického pole je zavisla na
velikosti apertury dané sondy, jak bylo diskutovano v kapitole 1.4 (str. 13). Jelikoz citlivost
sondy zavisi také na tloustce jejiho pokoveni a na jeji geometrii, je nutné zmérit rozdilné
interferenc¢ni obrazce jedinou SNOM sondou. Toho je principidlné mozné dosahnout tak, ze
po zméreni rozlozeni blizkého pole metodou SNOM je apertura na daném hrotu zvétsena
pomoci metody FIB.

Pti tomto kroku se postupuje obdobné jako pri vyrobé apertury v podkapitole 2.4
(str. 25), avsak nyni s tim rozdilem, ze hrot je prilepen na rezonanc¢ni ladicce. Tento
zdanlivy detail ma vsak zcela zasadni vliv na moznost provedeni tohoto kroku, kdy dochézi
k silnému nabijeni hrotu i ladicky z divodu Spatného odvodu prebytecného naboje, jak
je ukazano na obrazku 4.10.

Z tohoto duvodu tedy neni mozné provést zvétSeni apertury na Spicce SNOM sondy,
kterd je prilepena na ladicce. Odlepeni vldkna od ladicky vsSak pfedstavuje nebezpecny
krok, ve kterém muze velice snadno dojit ke znic¢eni hrotu. V tom pripadé by vsak po
zvétseni apertury bylo potieba vldkno opétovné nalepit na ladicku, coz je opét proces,
ve kterém i pri opatrné manipulaci mize dojit ke zni¢eni hrotu. Do tvah o zvétSovani
apertury po zméreni rozlozeni blizkého pole je tfeba zahrnout i skutecnost, ze béhem
rastrovani dochazi k opotfebovani hrotu. Z tohoto diivodu je pro zméreni citlivosti SNOM
sondy pro ruzné velikosti apertur nutné provadét jen maly pocet nejnutnéjsich mérent.

7 vyse uvedenych duvodi je tedy technicka narocnost zvétSeni apertury na jedné
SNOM sondé velice vysoka. Proto se nabizi feseni, které zahrnuje pouziti dvou prakticky
identickych SNOM sond s riiznou velikosti apertury. Pokovovat hroty lze oba zaroven, ¢imz
se docili shodné tloustky zlaté vrstvy na obou hrotech. Stézejnim je vSak opracovani hroti,
diky kterému lze oba hroty upravit do podobného tvaru, a tim zajistit velice podobné
fyzikalni vlastnosti. Samotné meéreni pomoci SNOM by pak mélo probihat nejlépe ve
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Obrazek 4.10: SNOM sonda nalepend (zleva) na ladicce, zobrazeni v SEM. Je zde vi-
dét deformace obrazu vznikla Spatnym odvodem prebytecného naboje. Zluté je naznacen
skutecny tvar nalepené sondy.

stejny den, tedy pfi zachovani stejnych vnéjsich podminek, aby tak vysledky métreni byly
co nejméné ovlivnény okolnimi vlivy. Vytvoreni takovych dvou sond neni jednoduché,
avsak technologicky postup vyroby SNOM sond, ktery byl prezentovany v této bakalarské
praci, se nabizi jako klicové feseni tohoto problému.
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Z.aver

Tato bakalarska prace byla zamérena na zkoumani interakce mezi SNOM hrotem a bliz-
kym elektromagnetickym polem, coz je stale diskutované téma, na které ma védeckd
komunita rozdilné nazory.

V prvni kapitole byl podan detailni prehled jednotlivych SNOM technik se zamétenim
na techniku c-SNOM, ktera byla pouzita pri detekci blizkého pole pri nasich méfenich.
Déle zde byl vysvétlen pojem SPP a byl uveden popis jeho sifeni na rozhrani kovu a die-
lektrika. V dalsi ¢asti jsme se pak vénovali riznym zpusobtim vybuzeni SPP s diirazem na
rozptyl na drazkach, ktery byl pouzit pii buzeni SPP v experimentdlni ¢éasti této studie,
a u kterého byl vysvétlen princip sifeni SPP skrz tuto drazku. Hlavni tématem resersni
studie byl popis interference SPP vybuzenych na ¢tverici drazek a vznik riznych inter-
ferencnich obrazct pri detekei jednotlivych slozek elektrické intenzity. Kapitola pak byla
zakoncena popisem interakce SNOM hrotu a blizkého elektromagnetického pole s podrob-
nym vysvetlenim divodu ziskani riznych interferencénich obrazcii v zavislosti na velikosti
apertury.

V hlavni ¢asti této bakalarské prace jsme se zabyvali vyrobou vlastnich SNOM sond
s riuznym prumérem apertury. Podarilo se navrhnout a optimalizovat technologicky postup
vyroby téchto hrott, jehoz jednotlivé kroky byly podrobné popsany — chemické leptani,
opracovani metodou FIB, pokoveni metodou IBS, vyroba apertury. Spravné a precizni
provedeni vsech téchto krokti mélo zdsadni vliv na vyslednou kvalitu vyrobenych SNOM
sond, které byly poté pouzity pti méreni interference SPP vIn. Takto navrzeny a opti-
malizovany technologicky postup se ukazal jako velice efektivni pti vyrobé SNOM sond
pozadované vysoké kvality, pricemz duraz byl kladen predevsim na opakovatelnost vy-
roby, ktera je povazovana za stézejni parametr pro rozsifeni moznosti méreni metodou
SNOM v nejblizsi budoucnosti. Kromé toho zde byly také popsany pouzité parametry
pro iontové leptani metodou FIB, ktera byla optimalizovana vzhledem k presnéjsi vyrobé
interferenc¢nich drazek a SNOM apertury.

Déle se tato prace zabyvala kvalitou pripravovanych interferen¢nich nanostruktur a je-
jich vlivem na experimentélni vysledky SNOM méreni. Bylo zjisténo, ze drsnost povrchu
nehraje zasadni roli na rozlozeni SPP interferenc¢niho obrazce a ze pripadné necistoty na
povrchu vzorku ¢i povrchové defekty hraji vyznamnéjsi roli. Navic bylo ukazano, ze s pri-
hlédnutim k nizké hodnoté imaginarni slozky dielektrické funkce pouzitého zlata a tedy
i dostatecné dlouhé propagacni délce SPP vin vzhledem k velikosti interferenc¢nich nano-
struktur 1ze pouzit pouze deponované zlato metodou IBS namisto monokrystali zlata,
jejichz priprava trvala dlouhou dobu a tim padem jejich pouziti neptinaselo zadné dalsi
zasadni vyhody.

V zavéru préace byly prezentovany vysledky méreni SPP interferenc¢nich obrazct pro
jednotlivé SNOM hroty s rozdilnou velikosti apertury. Namérené vysledky byly kvalita-
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tivné a kvantitativné porovnany z daty ziskanymi z numerickych simulaci (FDTD) a byla
dokéazana jejich velmi dobra shoda. Pokusili jsme se zde také vyhodnotit experimentalni
urceni citlivosti SNOM hrotti na jednotlivé komponenty blizkého elektromagnetického
pole avsak bez prokazatelné jednoznacného vysledku. Bude tedy nutné ziskat v budoucnu
vice experimentalnich dat, které snad pomohou tuto citlivost urcit.

Zaverem lze tedy konstatovat, ze predkladana bakalarska prace splnila prvni t¥i defi-
nované cile: (1) popsat resersni studii vzdjemnou interakci SNOM hrotu a blizkého pole,
(2) vyrobit a optimalizovat SNOM sondy s riznymi pruméry apertur, (3) pripravit ¢tver-
cové interferenc¢nich nanostruktury pomoci metody FIB. Splnéni posledniho cile nebylo
mozno dostatecné provést vzhledem k nedostatku experimentalnich dat, ktery byl z velké
Casti zptisoben nouzovym stavem vyhlisenym vlddou Ceské republiky a tedy i p¥islusného
zakazu vstupu do laboratori.
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Surface Plasmon Polariton
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