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Abstrakt

Tato bakalarska prace se zabyva modernizaci a vylepsenim aplikace, ktera automatizuje
meéreni na experimentalni soustavé pro spektralni a topografické mapovani s vyuzitim
konfokalni mikroskopie a mikroskopie blizkého pole. Je zde popsano usporadani sestavy,
princip komunikace programu s jednotlivymi ¢astmi sestavy a princip sbéru a zpracovani
dat. Vystupem programu jsou bodova spektra a 2D mapy popisujici topografii, intenzitu
a pozici spektralnich piki. Prace zahrnuje resersni studii optické a casové rozlisitelné
optické spektroskopie a jejich aplikace do nanofotoniky. Spravna funkénost programu je
demonstrovana vysledky méteni perovskitu MAPDBI3 a organického substratu.

Summary

This bachelor thesis deals with the modernization and improvement of an application
that automates measurements on an experimental setup for spectral and topographic
mapping using confocal microscopy and near-field microscopy. The arrangement of the
report, the principle of communication of the program with individual parts of the report
and the principle of data collection and processing are described here. The output of the
program are point spectra and 2D maps describing the topography, intensity and position
of the spectral peaks. The thesis includes a research study of optical and time-resolving
optical spectroscopy and their applications in nanophotonics. The correct functionality of
the program is demonstrated by the results of measurements of perovskite MAPDI3 and
organic substrate.
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1. Uvod

Nanofotonika je rychle se rozrustajici obor. Tento rust je podporovam predevsim tech-
nologickymi pokroky, které jsou v nemalé mire posilovany pokroky v nanofotonice a pri-
buznych oborech [1]. Diky pouziti Sirokopdsmovych nanofotonickych filtriv a hlubokého
ucent (druhu strojového uceni zaloZenym na viceuroviové extrakei informaci ze vstupnich
dat neuronovymi sitémi) doslo k prilomu v oblasti tzv. vgpocetnich spektrometri, které
jsou svymi malymi rozméry a vyrobni cenou potencialni cestou integrace optické spek-
troskopie do chytrych telefoni [2]. Vyznamny je také podil nanofotoniky v oblasti vyvoje
biosenzoru [3, 4], vyvoje kvantové informatiky [5] ¢i optické litografie [6].

Opticka spektroskopie se zabyva studiem emise, reflexe a absorpce svétla hmotou.
Uplatnéni nachazi nejen ve vyzkumu, tedy ve fyzice, chemii, biologii a pribuznych oborech,
ale také v prumyslu [7]. Postupem casu se zacaly rozvijet rizné poddruhy optické spek-
troskopie, napr. ¢asové rozlisitelna opticka spektroskopie, nelinearni opticka spektroskopie
8] nebo jednomolekulova spektroskopie [9]. Casové rozliSitelna opticka spektroskopie hraje
klicovou roli ve zkoumani mnoha zékladnich fyzikalnich, chemickych a biologickych jeva
[10]. Umoznuje zkoumat Casovy prubéh dynamickych procest.

S vétsimi moznostmi nez kdy diive se zvySuje presnost a citlivost méreni, naskytaji se
moznosti kombinaci rtiznych typt mikroskopie a spektroskopie, které byly pred par de-
sitkami let jen snem. Kombinace stale vétsiho mnozstvi rtiznorodych pristroji a zatizeni
v sestavach ma za vedlejsi efekt zvysujici se komplexnost ovlddani takové sestavy a za-
roven vzrustd casova narocnost experimentt, jejichz cilem je produkovat stéle presnéjsi
vysledky. Vzristajici poptavka po automatizaci komplexnich, ¢i jen nesourodych, sestav
proto neni prekvapujici. Diky automatizaci také klesa c¢asova naroc¢nost pro experimenta-
tory, v nékterych pripadech nemusi byt fyzicky pritomni u vétsinové ¢asti experimentu.

Praveé tspora casu byla hlavni motivaci pro tvorbu této bakalarské prace, spolu s potie-
bou rozsireni sestavy o nové pristroje, jejichz propojeni pres jeden software by usnadnilo
praci se sestavou.

V teoretickych kapitolach se préace vénuje objasnéni fyzikalnich principt, které jsou
z hlediska pochopeni funkce experimentalni sestavy stézejni. Prvni kapitola se vénuje
spektroskopii, jejimu zakladnimu rozdéleni a vysvétleni principti jednotlivych druhti spek-
troskopie. Druhda kapitola je vénovana laseru, jeho principu a vlastnostem laserového
svazku. Treti kapitola popisuje predevsim rastrovaci mikroskopii blizkého pole, mluvi
se také kratce o mikroskopii atoméarnich sil.

Praktické kapitoly se vénuji popisu experimentalni sestavy a programu, ktery je prak-
tickym vystupem této préace. Vysvétleny budou jednotlivé ¢asti uzivatelského rozhrani
i vnitini mechanismy. Nakonec budou uvedeny vysledky méreni, kterda byla uskutecnéna
pouzitim programu.



2. OPTICKA SPEKTROSKOPIE

2. Opticka spektroskopie

Opticka spektroskopie je disciplina zabyvajici se studiem interakce svétla a hmoty.
Svetlo je elektromagnetickd vina charakterizovana svou vlnovou délkou A a frekvenci f,
jejiz rychlost ve vakuu je popsana vztahem

1
\/#0507

kde p je permeabilita vakua a g je permitivita vakua. Ze vztahu (2.1) vyplyvd, ze rychlost
jakékoliv elektromagnetické viny ve vakuu je piiblizné 3 - 10® m - s!. Elektromagnetickd
vilna je slozena z oscilujiciho elektrického a magnetického pole a lze ji tedy popsat pomoci
vektoru elektrické intenzity E a magnetické indikce B. Tyto slozky jsou k sobé vzdy
kolmé, jak je vidét na obrazku 2.1. Velikosti téchto vektorti jsou navic svazany vztahem

CcC =

(2.1)
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Obrazek 2.1: Prubéh vektori elektrické intenzity a magnetické indukce.

E

— =c. 2.2
= (22)
Fyzikalni veli¢ina popisujici rychlost prenosu energie na jednotku plochy, kterd ma tedy
rozmér vykon na plochu (W/m2), se nazyva Poyntinguv vektor a ve vakuu je definovan
vztahem

—

— 1 —

S=—ExB. (2.3)
Ho

S vywZitim vzéjemné kolmosti vektortt E a B miiFeme vztah (2.3) upravit do podoby,
v niz figuruji pouze veikosti vektort

s—L1gs (2.4)
Ho

Pomoci vztahu (2.2) upravime vztah (2.4) do tvaru

1
S=—F" (2.5)

Clo
Tento vztah vyjadruje velikost toku energie pres jednotkovou plochu, jejiz normélovy
vektor je rovnobézny se smérem Siteni elektromagnatické viny. Stfedni hodnota veli-
kosti Poyntingova vektoru (S) se oznacuje jako intenzita elektromagnetického zareni [

a po uprave lze zapsat jako
1
- E? 2.6

I'=(S)



2.1. ABSORPCNI SPEKTROSKOPIE

kde F,, je amplituda elektromagnetické vlny. V praxi je mnohem vyhodnéjsi pouzit veli-
¢inu intenzity pro popis elektromagnetické vlny, protoze intenzita je velice snadno méri-
telna veli¢ina a témér vsechny optické detektory méri prave ji.

Nelze vSsak zapominat na casticovou povahu svétla, kde energie fotonu E je déna
predpisem
he
N
kde h je Planckova konstanta, f je frekvence a A je vlnova délka svétla, jehoz foton mérime.
Jiz. drive zminénd interakce svétla a hmoty je totiz popsana funkci intenzity svétla [
na energii (kterd je zpravidla reprezentovana vlnovou délkou \) zareni F, zapsano I(E)
(resp. I(\)) a hleddnim této zavislosti se zabyva optickd spektroskopie. [11]

E=hf= (2.7)

2.1. Absorpc¢ni spektroskopie

Metoda absorpéni spektroskopie je zaloZzena na jedné ze zakladnich interakei svétla a hmoty
— absorpci — tedy na poklesu mérené intenzity zareni v disledku pohlceni energie vzorkem
a zavislosti této zmény na vinové délce zareni dopadajiciho na vzorek. Prii prichodu za-
reni vzorkem dochazi, pro specifické vinové délky, ke snizeni poctu proslych fotont vlivem
jejich pohlceni. Vykreslenim zavislosti intenzity proslého zareni na vinové délce ziskame
absorpéni spektrum. Toto spektrum je pro kazdy atom ¢i molekulu specifické. Atom c¢i
molekula totiz absorbuje jen takovy foton, jehoz energie se shoduje s rozdilem energio-
vych hladin v elektronovém obalu nebo elektronové struktute latky. Pohlcenim takového
fotonu se atom, molekula ¢i piislusna kvazi¢astice (napt. exciton) excituji. Vyhodnocenim
absorpc¢niho spektra, tedy porovnanim nové naméreného spektra s jiz ziskanymi spektry
asociovanymi s riznymi atomy, molekulami a kvazicasticemi, tak muzeme ziskat kvali-
tativni i kvantitativni data o zkoumaném vzorku. [12] Mira absorpce vyjadiuje veli¢ina
absorbance A, ze zdkona zachovani energie plati 7'+ R+ A = 1, kde T je transmitance,
neboli mira proslého zéteni, a R je reflektance, tedy mira odrazeného zateni 7, 13]. Absor-
banci nelze naprimo zmérit, proto musime pti jejim urceni pouzit upraveny vyse uvedeny
vztah [7]

A=1-T—-R. (2.8)

2.2. Emisni spektroskopie

Metoda emisni spektroskopie analyzuje zafeni emitované z drive excitovaného vzorku
a principialné funguje na stejné bazi jako absorpéni spektroskopie. Excitovany atom ¢i mo-
lekula samovolné prejde ze stavu s vyssi energii (excitovaného stavu) do stavu s nizsi
energii. Soucasné s prechodem se vylouci (emituje) prebytecnd energie ve formé fotonu
o velikosti rozdilu energiovych hladin v elektronovém obalu. Jestlize se u kvazié¢astic vy-
skytla emise, doslo k zarivé rekombinaci, jez je blize popsana v kapitole ??7. Dostaneme
tak emisni spektrum, které je z podstaty véci doplikem absorp¢niho spektra zkouma-
ného vzorku. Excitace vzorku mize byt dosazeno riznymi zpiisoby, napiiklad vystavenim
vzorku kolizi s nabitymi ¢asticemi (vlozenim vzorku do plamene), kolizi s elektrony (vlo-
zenim vzorku do obloukového vyboje) nebo elektromagnetickému zéfeni. V poslednim
pripadé excitace vzorku se pak jedna o pozorovani fotoluminiscence, ktera bude blize
popsadna v Casti 77. [13]
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2. OPTICKA SPEKTROSKOPIE

2.3. Casové rozlisitelna opticka spektroskopie

Bézna emisni spektroskopie dava informaci o intenzité zareni emitovaného béhem caso-
vého tseku. Jinymi slovy, detektor secte vSechny fotony, které na néj dopadly v ¢asovém
rozmezi, které je dano dobou expozice detektoru — informace ziskana touto metodou neni
zavisla na Case. Casové rozliSitelnd optické spektroskopie, jak nazev napovidd, zavislost
na case ma, jeji data umoznuji studium atomii, molekul ¢i kvazic¢astic s nahlédnutim
do ¢asového vyvoje vnitinich procest.

Jednou z metod, jak mérit ¢asové rozlisitelnou optickou spektroskopii, je Time-corre-
lated single photon counting. Princip této metody spociva v opakované excitaci vzorku
a nasledném meéreni Casové prodlevy mezi excitaci a emisi. K opakované excitaci se
zejména hodi pulzni laser. Pulz vyslany na déli¢ svazku se rozdéli — jeden diléi svazek
dopadne na vzorek, ¢imz jej excituje, druhy doputuje do ¢itace, ktery zacéne odpocitavat
cas. Jakmile dojde k emisi fotonu ze vzorku a jeho detekci fotodetektorem, ¢ita¢ obdrzi
informaci o detekci, a v zavislosti na uplynulém case od spusténi odpoctu navysi jednu
ze svych internich proménnych, ktera odpovida preddefinovanému casovému intervalu.
Nésledujici prichozi laserovy pulz vynuluje a znovu spusti odpocet ¢asu a proces se zopa-
kuje. Vysledkem mnohondsobného méreni je pak histogram, jehoz analyzou se lze dobrat
mnoha informaci o vnitinim uspordadani vzorku. [14, 15, 16]

2.3.1. Fotoluminiscence

Fotoluminiscence je typ luminiscence (emise), kterd je buzena elektromagnetickym zafe-
nim. Fotoluminiscence mé zpravidla delsi vinovou délku (tedy mensi energii) nez excita¢ni
zafeni — tomuto jevu se rika Stokestuv posuv. Existuji vSak i krystaly, u nichz se projevuje
tzv. anti-Stokestuv posuv, tedy jev opacny. Fotoluminiscence se ve velké mite uziva zejména
pri pozorovani biologickych vzorkl, u nichz lze naptiklad oznacit konkrétni molekulu.

Fyzikalni podstata fotoluminiscence je znazornéna na obrazku 2.2. Excitaci elektro-
magnetickym zarenim s energii vetsi nez velikost zakazaného péasu se excitovany elektron
presune z valen¢niho do vodivostniho pasu, pricemz na ptuvodnim misté elektronu vznikne
jeho nahlou absenci dira. Tento vznikly par elektron-dira se nazyva exciton — elektron
a dira jsou navzajem provazané.

Jak je ze schématu 2.2 patrné, proces fotoluminiscence se da rozdélit do tif fazi: (1)
excitace, (2) relaxace a (3) rekombinace. Faze excitace byla v této praci blize popsana
v kapitole 2.1 a 2.2, z obrazku 2.2 je vSak patrné, ze excitacni zafeni mtze mit energii vyssi,
nez je energie nasledné fotoluminiscence, plati tedy E... > Epr. Zde je vhodné doplnit,
ze absorpce muze byt i vicefotonova, v takovém pripadé je ale vyzadovan opticky zdroj s
vysokou hustotou energie — typickym zastupcem takové mnoziny zdroju je laser. Béhem
druhé faze, tedy relaxace, dojde k postupnému uvolnovani prebytecné energie a umisténi
elektronu na dné vodivostniho pasu a diry na vrcholu valen¢niho pasu. Protoze ma relaxace
nezanedbatelny casovy prubéh, je vhodné pouzit ke zkoumani této faze fotoluminiscence
metody casové rozliSitelné spektroskopie. Faze tieti, rekombinace, pak zahrnuje prechod
(pad) elektronu na pozici diry a typicky k vyzareni prebytecné energie, coz pozorujeme
jako samotnou fotoluminiscenci. Je vSak nutné podoktnout, ze kromé zatrivé rekombinace
muze nastat i pfipad rekombinace nezativé. [17]
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Obrazek 2.2: Zjednoduseny diagram fotoluminiscence [18], upraveno.

3. Laser

Princip laseru je pro pozorovani fotoluminiscence velice dulezity. V ¢astech 2.3 (opa-
kovand excitace pulznim laserem) a 2.3.1 (vicefotonova absorpce zdrojem s vysokou hus-
totou energie) byly uvedeny duvody, pro¢ jsou laserové zdroje pro ¢asové rozlisitelnou
spektroskopii tak vyznamné, nejvétsi je vSak monochromati¢nost laserového svazku (viz
3.2.1), diky ¢emuz se da paprsek filtrovat. Akronym LASER pochazi z anglic¢tiny a v
prekladu znamena zesileni svétla stimulovanou emisi zareni.

3.1. Stimulovana a spontanni emise

V elektronovém obalu atomu se nachazi energiové hladiny, které jsou obsazovany elektrony
postupné od nejnizsi smérem vyse. Je-li vSak atom excitovany, je tato posloupnost naru-
sena a elektron z nizsi energiové hladiny je za pomoci externi energie excitovan do hladiny
s vyssi energii, pricemz misto ptivodniho vyskytu elektronu zustava neobsazeno. Pro jed-
noduchost bude v nésledujicich ivahach vyuzit zjednoduseny model elektronového obalu
s jedinym elektronem, ktery se mize vyskytovat na dvou energiovych hladinach E;, Fs.
Je-li atom ve stavu, kde se elektron nachazi v energiové hladiné Fs, coz znamena, ze
je atom v excitovaném stavu. Excitovany stav neni z energetického hlediska stabilni a po
chvili se vyskytne tendence excitovaného atomu k navratu do stavu s nejnizsi energii. To by
ale znamenalo zbaveni se prebytecné energie, zpravidla tedy pad excitovaného elektronu
zpét na puvodni misto za soucasného vyzareni — emise — prebytecné energie v podobé
fotonu. Energie emitovaného fotonu se rovna rozdilu energii hladin, v tomto ptipadé

Efoton = E2 - E17 (3]-)

tedy s pouzitim vztahu (2.7) ziskdme frekvenci fotonu, ktery se vyzafi spontanni emisi
jako
B - E

fo= 22

(3.2)



3. LASER

Tento princip se uplatnuje v oblasti emisni spektroskopie, kterd byla blize popsana
v ¢asti 2.2. Foton, ktery vznikl v disledku spontanni emise, miize byt vyzaren v libovolném
sméru a s libovolnou fazi.

Spontanni emisi se také nekdy rika zarivy rozpad. Existuje vsak i tzv. nezarivy rozpad,
kdy se pti prechodu elektronu mezi energiovymi hladinami prebytecna energie uvolni v jiné
podobé nez ve formeé fotonu, naptiklad jako kineticka energie, ktera je predédna sousednimu
atomu.

Je-li opét atom ve stavu, kdy se elektron nachazi v energiové hladiné Es, nyni vSak
atom osvécujeme proudem fotont, jejichz energie bude shodné s energii fotonu, jenz by
byl vyzaren spontanni emisi. Piitomnost takového fotonu v blizkosti excitovaného elek-
tronu vytvari nenulovou pravdépodobnost vybuzeni emise fotonu o frekvenci popsanou
vztahem (3.2). Tomuto jevu se fika stimulovana emise. Foton, jenz je produktem stimu-
lované emise, je vSak odlisny od fotonu vyprodukovaného spontanni emisi, ackoliv maji
za nastavenych podminek shodnou energii. Foton vzniknuvsi stimulovanou emisi kopiruje
parametry faze a sméru siteni stimulujiciho fotonu, vznika tak par koherentnich fotont.
Aby mohla probéhnout emise, musi byt atom v excitovaném stavu. Toho lze dosahnout
napiiklad absorpci, ktera by se dala povazovat za stimulovany jev, stejné jako stimulované
emise. Absorpce byla blize popséna v ¢asti 2.1. [19]

3.2. Princip Cinnosti laseru

Jednotlivym energiovym hladindm elektronového obalu miizeme pritadit pocet elektroni,
které se v nich nachazeji, a mizeme jej znacit Ny, No. V pripadé spontanni emise je mira
degradace poctu elektronii v horni energiové hladiné, kterou budeme pro zjednoduseni
oznacovat jen jako miru degrace, definovand jako d Ny /dt primo imérna obsazenosti druhé

energiové hladiny N,

dN:

(—2) = —AN,, (3.3)
a /.,

kde A je mira spontdnn{ emise. Castéji pouzivand hodnota 7, = A~! se nazyvd Zivot-
nost spontanni emise. Stejné jako A je zivotnost spontanni emise zavisla na uvazovaném
prechodu. Obménou miizeme zadefinovat i miru degradace pro nezarivy rozpad

AN, Ny
—_ 3.4
( dt ) nez Tnez ’ ( )

kde 7. je zivotnost nezarivého rozpadu, ktery je zavisly na uvazovaném prechodu a na cha-
rakteristice okolniho prostredi.

Pro stimulované jevy, tedy emisi a absorpci, mizeme definovat ekvivalenty predchaze-
jicich veli¢in. Mira prechodt elektronu z druhé hladiny na prvni vlivem stimulované emise

ma predpis
dN,
— = —Wy N: 3.5
(&)= s 53

kde W5 je mira stimulované emise, kterd je zavisla na uvazovaném prechodu a na intenzité

zdroje stimulacnich fotonti. Pokud budeme ozafovat material rovinnou vlnou, muzeme
zavislost miry stimulované emise na intenzité fotonového zdroje vyjadrit jako

Wa1 = o219, (3.6)

7



3.2. PRINCIP CINNOSTI LASERU

kde ¢ je tok fotonii obsahem plochy o5. Obménou mtzeme definovat miru ptrechodt
elektronu z prvni hladiny na druhou vlivem absorpce

dNV;
— = —WiN 3.7
( dt )ab e ( )

kde N; je obsazenost prvni hladiny a Wi, je mira absorpce, kterou mtizeme podle rovnice
(3.6) napsat ve tvaru

Wiz = 0129, (3.8)
kde ¢ je tok fotonti obsahem plochy os.

(a)

L 4 E, (b) )
Ez ¥ EZ

A Af %W\/\f

O El \y El E[
Obrazek 3.1: (a) Spontanni emise, (b) stimulovana emise, (c) absorpce.

A. Einstein ukdzal [19], Ze jsou-li stavy reprezentované energiovymi hladinami nede-

generované, pak plati
Wis = War, 012 = 091, (3-9)

ale pokud jsou stavy 1,2 degenerované ni, resp. no-krat, plati vztah
mWia = naWai, nioia = ngoa. (3.10)

Necht existuje homogenni material, jenz je slozen z nasich zjednodusenych atomt,
o tloustce dz, ktery je ozarovan paprskem fotonu siticim se v ose z o fotonovém toku
¢. Obsah plochy osvétlovanou paprskem oznac¢me S. Zménu fotonového toku d¢ miizeme
interpretovat jako rozdil emitovanych a absorbovanych fotont na objemu Sdz za jednotku
¢asu, pricemz lze nadéle zanedbat spontanni emisi, protoze vyzareni fotonu v nadhodném
sméru nezvysi pozorovany fotonovy tok, a nezarivy rozpad viibec negeneruje fotony, jeho
vliv na fotonovy tok je tedy oc¢ividné nulovy. Lze tedy formulovat tvahu

sto= [(12) - (42) Jsas) -

kterou muzeme pomoci (3.5) a (3.7) upravit do tvaru
Sd¢ = (W21N2 — ngNl) Sdz. (312)

Tuto rovnici mizeme s pouzitim (3.6), (3.8) a (3.10) pfepsat do tvaru

dé = 916 (N2 - ”2N1> dz. (3.13)

ny

naNp
ny ’
chova se osvécovany material jako absorbér.

Z rovnice (3.13) je patrné, ze pokud Ny > chova se osvécovany material jako zesilo-

na N1

ny

vac, a pokud Ny <

8



3. LASER

Jestlize je systém v termodynamické rovnovéaze, jsou obsazenosti jednotlivych hladin
vyjadieny pomoci Boltzmannovy statistiky
N5 ny _E2-E1

=—e M7 3.14
N = e (3.14)

kde k;, je Boltzmannova konstanta a T je termodynamicka teplota materidlu. To tedy
znamena, ze ve stavu termodynamické rovnovahy plati Ny < % a material se chova
jako absorbér. Materialy, pro néz existuje termodynamicky nerovnovazny stav, kdy plati
Ny > ”fflv L se nazyvaji aktivni materidly.

Nyni nechf je aktivni materidl umistén mezi dvé zrcadla, kterd vytvori tzv. rezonancni
komoru, viz obrazek 3.2 vpravo. Rovinna vlna, ktera se pohybuje kolmo k zrcadliim, se
pii kazdém prichodu materidlem zesili. Jestlize je jedno ze zrcadel nahrazeno polopro-
pustnym zrcadlem, je mozné jako vystup ziskat paprsek koherentniho monochromatického
svetla, tedy za predpokladu, ze zesileni paprsku béhem dvou prichodia materidlem je vétsi
nez ubytek fotonového toku zpiisobeny tunikem casti paprsku z komory. Jakmile je tato
podminka splnéna, spontanni emise v materialu, ktera vygeneruje foton letici ve sméru

optické osy zrcadel, spusti zesilovani. [19], [20]

@) (b)

0 o+de

dz

Obrazek 3.2: (a) Interakce fotonového paprsku s materidlem, (b) schéma rezonanc¢ni ko-
mory.

3.2.1. Vlastnosti laserového svazku

Vv

rence a usmMErneENost.

Monochromaticnost laserového paprsku je zptsobena v zasadé dvéma duvody: Prv-
nim je fakt, ze stimulovanou emisi mtze vzniknout pouze foton o frekvenci danou rov-
nici (3.2). Druhym divodem je usporadani rezonan¢ni komory (umisténi dvou zrcadel
na opacné strany aktivniho materidlu). V komote totiz muze dochézet k oscilacim pouze
na rezonancni frekvenci komory.

Jsou-li dvé viny koherentni, znamena to, ze jejich fazovy posun je roven nule. Mizeme
definovat dva typy koherence — prostorovou a casovou. Uvazujeme-li dva rizné body na
stejné vinoplose elektromagnetické viny, musi byt rozdil fazi v téchto dvou bodech roven
nule. Pokud se tento rozdil zachovava nezavisle na case, hovorime o dokonalé koherenci
mezi dvéma body, a plati-li tato podminka pro libovolné dva body z totozné vinoplochy,
hovotime o dokonalé prostorové koherenci. Pozorujeme elektromagnetickou vlnu v jednom
bodé a ve dvou rtznych casovych okamzicich ¢ a t4+ At. Je-li At konstantni a fazovy rozdil
se nemeéni pro vSechna ¢, hovorime o ¢asové koherenci na casovém intervalu At. Jestlize je
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stejna podminka splnéna pro libovolné At, hovorime o dokonalé ¢asové koherenci. Tyto
dva typy koherence jsou na sobé obecné nezavislé.

Usmeérnénost laserového paprsku prameni primo z konstrukce rezonanc¢ni komory. Fo-
tony Sifici se v jiném nez kolmém sméru k optickym osdm zrcadel (¢i od tohoto sméru
minimalné odchyleného) nakonec zaniknou kolizi se sténou komory. Dusledkem vysoké
usmérnénosti paprsku je jeho vysoka intenzita. [19]
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4. MIKROSKOPIE SKENUJICI SONDOU

4. Mikroskopie skenujici sondou

Fotoluminiscenci lze vybudit laserovymi pulzy dvojim zpusobem — z dalekého, nebo
z blizkého pole. Buzeni z dalekého pole se provadi laserovym svazkem, ktery je fokusovany
objektivem. Nasledné je totoznym ¢i odlisnym objektivem v dalekém poli realizovana
detekce fotoluminiscence. Buzeni z blizkého pole vyuziva sondy skenovaci mikroskopie v
blizkém poli (SNOM) a techniky mikroskopie skenujici sondou (SPM).

Jak jiz nazev napovida, mikroskopy typu SPM vyuzivaji k ziskavani dat sondu a
jsou schopny umistit vzorek vici sondé s atomarni presnosti. Existuji rizné technologie
pracujici na principu SPM, predev§im skenovaci tunelovaci mikroskopie (STM), mikro-
skopie atomarnich sil (AFM) a SNOM; 1isi se predevsim v konstrukei sond (hroti) a
typech zkoumatelnych vzorki. Experimentalni sestavy spadajici do kategorie SPM dosa-
huji subatomérniho (resp. subvlnného) rozliSeni, a proto je nutné vyuzit pri rastrovani
systém manipulace vzorkem (nebo hrotem), ktery je rovnéz vysoce presny, jak bylo uve-
deno vyse. V soucasnosti se pro presnou manipulaci se vzorkem nebo hrotem vyuziva
piezoelektrického jevu a posuvnych zafizeni na ném zalozenych. [21]

4.1. Rastrovaci opticka mikroskopie b blizkém poli

Klasické opticka mikroskopie je ve svém rozliseni omezena svételnou difrakei [13]. Jednim
ze zakladnich zakonl optiky je existence difrakéniho limitu, ktery vyjadiuje minimélni
velikost objektu, ktery je mozno detekovat optickym systémem, ktery pouziva svétlo s vl-
novou délkou A. Tomuto difrakénimu limitu se také fika Rayleighoho kritérium a je dano
predpisem
0,61\
NA’
kde N A je numerickd apertura optického systému. Optickda mikroskopie v blizkém poli
vSak prekonava difrakéni limit viditelného svétla (400-700 nm) a dosahuje rozliseni v fadu
desitek nanometri.

Hroty pro SNOM mikroskopy se vyrabi z optického vldkna, které je na konci vyleptané
do ostrého hrotu, ktery je pokoven a na Spicce ma vytvorenou malou aperturu (pod
100 nm), a skrze tuto aperturu muze detekovat opticky signal pod difrakénim limitem.
Diky svému tvaru se sonda SNOM chova i jako hrot AFM, coz umoznuje zaznamenavat
topografii vzorku. Méreni topografie v tomto pripadé funguje na pricipu bezkontaktniho
AFM. [22]

Axr > (4.1)

4.1.1. Princip bezkontaktni mikroskopie atomarnich sil

Hrot, ktery je vyleptany na konci raminka, se pohybuje v takovych vzdalenostech od po-
vrchu vzorku, Ze na néj ptisobi pritazlivd van der Waalsova interakce. Ohyb raminka,
ktery tato interakce zptsobi, vSak neni dostatecné vyrazny, aby mohl byt presné deteko-
van. Raminko tedy provadi buzené kmity na své vlastni rezonancni frekvenci a vlivem van
der Waalsovské interakce se rezonancni frekvence zméni — tuto zménu — frekvencéni ode-
zvu — lze dobfe detekovat a vyjadrit z ni topograficky udaj [21, 23]. Misto raminka muze
zastoupit rezonancni ladicka vyrobena z krystalu kiemene. Tato ladicka je kompaktni, mé

11
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presnou rezonanéni odezvu a umoznuje uchyceni SNOM sondy, stejné jako to umoznuje
AFM raminko s dutym hrotem — pouziti ladicky je vSak v praxi ¢astéjsi.

(a) )

Optické vldkno

Cantilever

Ladicka
SNOM sonda
Vzorek

é

Obrazek 4.1: SNOM hrot (a) v dutém AFM raminku, (b) na rezonancni ladicce.

Duty hrot
SNOM apertura
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5. Experimentalni sestava

Prakticka ¢ast této bakalarské prace se zabyva automatizaci méreni na experimentalni
sestavé, jejiz primarni pouziti je v poli optické spektroskopie. Momentalné ma tato sestava
dvé funkéni konfigurace, pro néz je uzptisoben ridici software. Neménné prvky obou konfi-
guraci jsou predevsim opticky mikroskop Nanonics MultiView 4000, opticky spektroskop
od firmy Andor sestavajici ze spektrografu Andor Shamrock 303i a CCD kamery Andor
iDus 401.

Opticky mikroskop Nanonics MultiView 4000 je usporadan tak (viz obrézek 5.1), zZe
jsou okolo stfedni ¢asti, kde je vyhrazeno misto na vzorek a pripadné manipulatory, ver-
tikalné umistény dva samostatné optické mikroskopy, kazdy s vlastnimi objektivy, zdroji
svétla a okulary, pricemz spodni mikroskop je zaroven invertovany. Divod takového uspo-
radani je zvyseni flexibility sestavy, jelikoz se da pozorovat jak opticky transmisivni, tak
reflexivni vzorek. Osvétleni vzorku obstardavaji dvé halogenové lampy. Na jednom z oku-
lart horniho mikroskopu je nasazena CCD kamera Moravian Instruments, jejiz tloha je
snimat vzorek a obraz prenaset na monitor pocitace, coz nejenze zvysuje komfort experi-
mentatora, ale predevsim umoznuje provadét jednoduchy postprocessing na zivém obrazu
kamery. Uzivatel mize ménit nejen skalu intenzity pixeli, které se zobrazuji, ale diky vyso-
kému rozliseni muze obraz priblizovat. Kamera také umoznuje pohodIné porizovat snimky
vzorku. V horni ¢asti horniho mikroskopu tsti jeden konec optického vldkna, ktery diky
své malé numerické aperture konfokalné sbira opticky signal odrazeny ¢i prosly vzorkem
a vede jej do spektrometru.

Druhy konec optického vlakna tsti ve stérbiné spektrografu opatfené shutterem neboli
zavérkou. Uvniti spektrografu se nachazi hranol s raznymi difrakénimi mrizkami, které lze
na pokyn uzivatele zaménit oto¢enim hranolu. Na druhém konci spektrografu je umisténa
chlazenda CCD kamera, ktera je pfimo propojena s pocitacem, kam posila namérena data
a od néjz prijima prikazy, které pripadné distribuuje dale propojenému spektrografu.

5.1. Konfigurace s piezo stolkem

Sestava je v této konfiguraci osazena piezoelektrickym stolkem (viz obrézek 5.1), ktery
je napajen vysokonapéfovym zdrojem. Ovladani stolku je reseno bud ruc¢ni manipulaci
se zdrojem, nebo externim ovladanim pomoci zarizeni Arduino Uno opatfené na miru
vyrobenym digitalnim potenciometrem. Na Arduinu bézi zacykleny kod v jazyce C, ktery
reaguje na prichozi prikazy jejich interpretaci a privedenim napéti na specifické sloty,
v nichz je zapojen digitalni potenciometr. Ten signal zpracuje a vysle prelozeny ptikaz
vysokonapéfovému zdroji, ktery zméni své napéti na jednom ze tii kanald, reprezentujici
ovladani posuvu stolku v ose z, y a z.

Halogenova lampa zvolena podle povahy vzorku osvétluje cely jeho povrch. Sbérem
svetelného signalu pres optické vldkno se vsak zajisti, ze vystupni data spektrometru
pochézi z jednoho bodu na vzorku. Proto je taky nutné polohu vzorku po kazdém dil¢im
méreni upravit.

Tato konfigurace je urcena pouze k méreni spektroskopem a vystupem jsou tedy spek-
tra ztotoznéna s relativni polohou na vzorku, odkud byly sesbirany.
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Apertura
optického Optické vlakno LT
P Mol Ovladani
Vstupni stérbina plezo
CCD
kamera
v " CCD kamera PC
zore
Objektivy Halogenové P rog ram
lampy ~— Difkracni
Piezo mFizka
stolek
Invertovan{/_/ \— Spektrometr
mikroskop

Obrazek 5.1: Schéma sestavy v konfiguraci s piezoelektrickym stolkem. [24]
5.2. Konfigurace s LiteScope

Sestava osazena zafizenim LiteScope od firmy NenoVision postrada na tukor LiteScope
piezoelektricky stolek, o schopnost posuvu vsak neni ochuzena. LiteScope ma zabudovany
jak piezoelektricky posuv vzorku, tak posuv pomoci krokovych motori. Celé zatizeni
sestava ze dvou c¢asti: modulu LiteScope a Tidici jednotky NenoBox, ktery se zaroven
chova jako server. Modul LiteScope dokéaze byt v provozu zcela samostatné, jeho nejveétsi
vyhoda vsak spoc¢iva v kompatibilité s jinymi druhy mikroskopt, které tak muze rozsirit
o zobrazovani technologii ze skupiny SPM (kapitola 4). Modul muze byt provozovan jako
STM, AFM ¢i SNOM, a to v kontaktnim, bezkontaktnim i hybridnim rezimu. V této
sestavé je modul Litescope uzivany jako SNOM modul, ale v minulosti byl v ramci ladéni
a tréninku ovladani pouzivan i jako AFM. Ovladani zarizeni na uzivatelské trovni probiha
skrze Tidici jednotku Nenobox komunikaci typu server-klient, kdy se uzivatel prihlasi pres
lokéalni IP adresu a své uzivatelské jméno a heslo k fidici jednotce, odkud miize spoustét
meéreni, kalibrovat odezvu a pracovat s namérenymi daty. Existuje vSak i varianta posilani
HTTP pozadavki na lokalni IP adresu ridici jednotky — tyto prikazy maji nejvyssi prioritu
a provedou se bez ohledu na prihlaseného uzivatele. A pravé tohoto zpisobu ovladani
vyuziva program, ktery je vystupem praktické ¢asti této bakalarské prace (vice v kapitole
6). Pokud vsak chce uzivatel vyuzit pouze funkei Litescopu ¢ chee provést kalibraci, mé
k dispozici software NenoView, jenz bézi na fidici jednotce.

Halogenové lampy z predchozi konfigurace byly nahrazeny pikosekundovym pulznim
laserem od firmy NTK Photonics s maximélni opakovaci frekvenci pulzii 40 MHz a ma-
ximalnim vykonem 100 mW na jeden pulz [25]. I toto zarizeni je slozeno ze dvou ¢ésti
— ze zdroje a z laserové hlavy. Parametry hlavy urcuji predevsim vlnovou délku emito-
vaného svétla a existuje rada kompatibilnich laserovych hlav, jejichz vyména je snadna,
¢imz se sestava stava vice flexibilni. Zdroj laseru slouzi na uzivatelské tirovni k nastaveni
ostatnich parametri emise, jako frekvence pulzi (tedy frekvence interniho oscilatoru),
pulzniho nebo kontinualniho rezimu emise, ¢i jakd ma byt polositka pulzu a jeho ampli-
tuda. Pro ucely pouziti v této konfiguraci jsou zajimavé predevsim parametry frekvence
vnittniho oscilatoru a tzv. tune, ktery méni zaroven amplitudu a polositku pulzu. Pa-
rametr tune je pfedem urcéeny vyrobcem pro kazdou frekvenci oscilatoru, avsak uzivatel
muze nastavit hodnotu i manualné. Zvlasté v tomto pripadé je ale nutné laserovou hlavu
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chladit, aby se zajistila konzistentnost vykonu na velkém ¢asovém intervalu. Vyrobcem
urc¢ené hodnoty tune jsou navrzeny k nejvyssimu vykonu za prijatelné konzistentnosti vy-
konu. Dojde-li k prehrati laserové hlavy, zdroj sam snizi vykon, aby hlavu ochrénil, coz
muze zpusobit i iplné znehodnoceni namérenych dat. Tune muze nabyvat hodnot od nuly
stavit jako jakési tlumeni, které s rostouci hodnotou snizuje amplitudu a zaroven zvysuje
polositku pulzu. Tato interpretace tune plati samoziejmé pro konfiguraci emise v pulznim
rezimu, v kontinualnim rezimu nahrazuje tune parametr vykonu, ktery je podstatné vice
intuitivni — nula je ekvivalentni vypnutému zdroji a sto znamena nastaveni plného vy-
konu. Aby tyto hodnoty nemusel uzivatel ménit rucné na nesikovném ovladacim panelu
zdroje, byl zdroj propojen USB kabelem s pocitacem, pres néj 1ze posilat prikazy dvojiho
typu — dotazové, odpovédi na néz je hodnota parametru, na ktery byl prikaz miten, a pri-
razovaci, které zméni hodnotu cileného parametru. Propojeni mezi zdrojem a pocitacem,
ac realizovano USB kabelem, je interpretovano jako sériové propojeni, tedy takové, jenz je
uskutecnéno kabelem RS232. Laserovy svazek putuje z laserové hlavy optickym vldknem
az na SNOM hrot, ktery je umistény na raminku v LiteScope.

Tato konfigurace umoznuje paralelni méteni spekter z jednotlivych bod na vzorku
a topografie, pricemz velika vyhoda je plna shoda oblasti, z nichz byla data sbirana.

CCD kamera .
Nenobox

Hranol s difrak&nimi
miizkami

Spektrometr

[
|CCD kamera

Objekti%
|
L Optické vlakno PC
SNOM hrot
L Vzorek |— s o . )
- — ., Laserovy zdroj
Litescope Laserova hlava

Obrazek 5.2: Schéma sestavy v konfiguraci s LiteScope.
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6. Program

Vsechny prvky experimentalni soustavy musi vzajemné komunikovat, ke zménam pa-
rametri jednoho zarizeni musi dochézet v reakci na ¢innost druhého a namérena data
musi byt zkompletovana, zpracovana a ulozena. Tyto a dalsi zalezitosti obstarava pro-
gram, ktery byl specidlné vytvoren a upravovan, aby byl schopny automatizovat méreni
na experimentéln{ sestavé v co nejvétsi mife. Ukony vykondvané programem lze rodélit
podle miry ucasti uzivatele na jednorazové a cyklické — automatizované a podle funkce na
hlavni a podpurné.

Jednorazové ukony spocivaji v nastaveni spektrometru, kalibraci LiteScope, zaostieni
optické sestavy atd. Jedna se tedy o soubor prikazi, jejichz vykonani pokazdé iniciuje
uzivatel a zpravidla jde o ,predstartovni kontrolu®, ¢innosti predchézejici samotnému mé-
feni. Toto poc¢inani, a¢ v jadru jednoduché, vykazuje jistou miru kreativity, kdy je na
uzivateli — experimentatorovi, aby spravné zvolil sadu parametrii, jez zajisti ¢i naopak
zabrani naméreni spravnych vysledkti. Bez zapojeni umélé inteligence ¢i nesmirné kom-
plexni, rukou programatora stvorené, pocitacové logiky zaloZzené na empirickych datech
neni mozné tuto ¢innost prenechat pocitaci. A to viibec neni fe¢ o fyzické manipulaci
se vzorkem a sestavou. Naproti tomu jsou cylkické ptrikazy prostoduché, opakujici se po-
zadavky, od jejichz vydavani je uzivatel diky automatizaci oprostén. V tom tkvi dvoji
vyhoda — zaprvé nikdo nemusi sedét pfed monitorem a bezmyslenkovité mackat tlacitka,
¢imz doty¢ny usetii mnoho casu, ktery muze investovat smysluplnéji, zadruhé je préace
pocitace casové efektivnéjsi.
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Obrézek 6.1: Hlavni okno programu.

6.1. Motivace

Necht existuje opakujici se c¢innost, kterda je uvedena v chod stisknutim tlacitka. Pro
jednoduchost necht ma tato ¢innost predpoklad takovy, ze prodleva mechanismu spinani
tlacitka a cas potfebny pro samotné provedeni prikazu jsou zanedbatelé, uzivatel tedy
spusti ¢innost s okamzitym pribéhem ihned po interakei s tlacitkem. Vykonaval-li by
tuto ¢innost prumérny ¢lovék s primérnou reakéni dobou v rfadu stovek milisekund, pak
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pri porovnani s primérnym pocitacem, jehoz elektrotechnicky ekvivalent reakéni doby se
muze snadno blizit jednotkdm milisekund, bezpochyby dominuje nad ¢lovékem. P¥i malém
poctu opakovani je takovy rozdil nepodstatny, pii mapovani vzorku s velkym rozlisenim se
vsak muze viditelné projevit. Necht a = 128 px je délka strany c¢tverce, jenz reprezentuje
oblast mapovani, v pixelech, tjuman = 300 ms je reakéni doba cloveéka a teomputer = 8ms je
reakéni doba pocitace. Kazdy pixel znamena misto, v némz je potieba stisknout tlacitko.
Pak Atix1 = thuman — tcomputer = 292 ms je casovy rozdil v méfeni jednoho pixelu. Pri
meéreni oblasti 128 x128 px pak rozdil déla priblizné Atqogx10s8 = 4784 s, tedy vice nez
hodinu a ptl. Tento rozdil je jisté zaznamenatelny, neni to vSak ten nejsilnéjsi argument
ukazujici vyhody automatizace.

Nyni, kdyz byl casové efektivité pouziti pocitace pridélen casovy ramec, ktery slouzi
spise pro vytvoreni predstavy nez pro reprezentaci podlozeného vypoctu, by bylo zahodno
néjaky ¢asovy rdmec stanovit i pro prvni zminénou vyhodu — moznost tplné absebce ex-
perimentatora u méreni. Pro tyto ucely je uvazovan podobny scénaf, rastrovani oblasti
na vzorku o rozmérech 128 x128 px, s tim rozdilem, Ze nyni neni zanedban cas, ktery je
potfeba na naméreni jednoho bodu. Jak bylo fe¢eno v kapitole 5, spektroskop je static-
kou soucasti sestavy za vsech okolnosti, v drtivé vétsiné pripadii se predpoklada méreni
spekter. Kvili snizeni zasuméni spektraje méreni casto provadéno v médu akumulace
(podrobnéji v ¢asti 6.6). Je-li zahrnuto do predpokladi méfeni slabého signalu, je pak
nutné zvysit délku expozice ¢i poctu akumulaci, idealné oboji. Pak je zcela realistické
nasledujici situace: cilem je mérit spektrum v kazdém bodé rastru 128 x 128 bodii, méreni
kazdého bodu probéhne tiicetkrat s expozici nastavenou na jednu desetinu sekundy. Cas
spotfebovany na presun vzorku, ulozeni a zpracovani pravé namérenych dat apod. byl od-
hadnut na 5 ms. Takovéto modelové méreni by trvalo témér Sestnact hodin. Nejen, ze by
bylo velmi obtizné nékoho presveédcit ke straveni casu timto zpisobem, riziko chybovani
po takto dlouhém case naplnéném rytmickou ¢innosti je obrovské. A kazda chyba mize
znehodnotit vysledky, v nejhorsim pripadé odsoudit experimentatora k opakovani celého
procesu. Zde je analyzovana motivace k zapoceti automatizace experimentalni soustavy.

6.2. Vladkna a jejich funkce

Jednotlivé komponenty experimentalni sestavy maji samy o sobé mnoho funkci a do-
vedou mnohé. Kdyz se pak komponenty s tak sirokou paletou ovladani spoji do jedné
sestavy, musi byt program schopen simultanni komunikace s hardwarem, aby vytézil ma-
ximum z jejich schopnosti a aby zbytecné nepozastavoval jiné tikony pri ¢ekani na odpoved
komponenty. Program proto hojné vyuziva asynchronni programovani. Asynchronni pro-
gramovani spociva v provadéni jedné sady prikazti nezavisle na druhé. Jazyk C# nabizi
zakladani vldken a vytvareni asynchronnich metod.

Asynchronni metody jsou vhodné v pripadé, ze je zamérem provést jednoduchou po-
sloupnost prikazii nezavisle na hlavnim koédu. Tato varianta je vhodna naptiklad v si-
tuaci, kdy by tato jednoduchéa posloupnost byla ¢asové naroéna na provedeni a zaroven
by vysledek této operace primo neovlivnil spravné provedeni ptrikazi z jinych vldken ¢i
asynchronnich metod. Prikladem miize byt prekresleni uzivatelského rozhrani.

Vladkna jsou obecné ¢asti kodu, které po inicializaci bézi soucasné s ostatnimi prikazy.
Technicky vzato je hlavni ¢ast kédu také vlakno, v jazyce C# se vSak za vlakno oznacuje
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trida, kterda ma zakladni metody ke spusténi a zastaveni vldkna. Podle obecné zavedené
konvence se vldkna pouzivaji k asynchronnimu spusténi velké ¢asti kodu.

Na prvni pohled neni mezi vyuzitim asynchronni metody a vldkna zadny rozdil, obéma
zpusoby lze paralelné provadét uzitecné prikazy. VIdkno by se jisté dalo pouzit jako asyn-
chronni metoda, jeho potencidl se vsak skryva v nekonecném opakovani. Je-li zamérem
vytvorit smycku zpétné vazby, ktera by donekonecna kontrolovala ptichozi data, je vhodné
pouzit vlakno; kdyby byl nekonecény cyklus umistén do asynchronni metody, neexistoval
by zadny zpusob, jak ji zastavit. V jadru kazdé spusténi asynchronni metody znamena
vytvoreni vlakna, spusténi metody uvnitt vlakna a jeho odstranéni. Fundamentalni rozdil
je tedy v tom, zda vladkno je tvori na explicitni pokyn programatora, coz dava tvirci kodu
pravo vlakno manualné ukoncit, nebo jej vytvori program sam, ¢imz je vlozena sprava
vlakna do rukou programu.

6.2.1. Hlavni a podpirné vlakno

V programu jsou vldkna pouzita dvakrat, jejich funkce pak odpovida rozdéleni tkonii
podle funkce z ¢asti 6.

Hlavni vlakno méa za tkol mérit. Jde o nejdulezitéjsi ¢ast celého programu. V1adkno
obsahuje dva for cykly, jeden vnoreny do druhého. Vzorek se v cyklu posune do specifi-
kovaného mista na rastrovaci miizce, zméfi se spektrum (a pripadné topograficky idaj),
data se zpracuji , prekresli se vizualizac¢ni prvky a nakonec se data ulozi. V tomto pripadé
bylo pouzito vldkno kvuli konvenci zminéné ve tretim odstavci ¢asti 6.2.

Podptirné vlakno méa velmi jednoduchou funkci — kontrolovat teplotu CCD ¢ipu v ka-
mere spektrometru. Vyznam tohoto vlakna neni zédsadni pro samotnou funkci programu,
slouzi ale jako ptiklad uziti vldkna s nekonecnou smyckou. Cely kod kontrolujici teplotu
je umistén v while(true){ } cyklu zajistujici nekoneéné opakovani bez nutného zasahu. Pti
ukonceni celého programu se pak prikazem vlakno zastavi.

6.3. Po spusténi — automaticka inicializace

Ihned po spusténi programu probéhne série tkoli, jez maji za kol pripravit jednotlivé
casti sestavy k ¢innosti. Jmenovité jde o pripravu spektrometru, o zahdjeni komunikace,
nastaveni vychozich parametri a synchronizaci softwaru s hardwarem.

Inicializace spektrometru probiha pokusem navazat komunikaci se spektrografem a CCD
kamerou, ze kterych v ptipadé tspéchu vytahne aktudlni nastaveni spektrometru. Navic
dojde ke spusténi vlakna sledujiciho teplotu CCD ¢ipu, samotné chlazeni vSak musi za-
pnout uzivatel stiskem tlacitka.

Inicializace ostatnich komponent sestavy probihd obdobnym zptsobem, protoze vsak
neni jisté, zda jsou zafizeni pripojena, pripadné které z pripojenych USB zarizeni je které,
dojde k ni az na pokyn uzivatele.

6.4. Rozlozeni grafického uzivatelského rozhrani

Zékladnim prvkem grafického uzivatelského rozhrani je hlavni okno (viz obrazek 6.1), v
némz jsou rozmistény zbyvajici ovladaci prvky. Hlavni okno je mozno rozdélit na dvé ¢asti
podle toho, zda jsou ovladaci prvky z té ¢i oné casti viditelné po celou dobu — na cast
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statickou a dynamickou. Statickd ¢ast obsahuje napr. graf (viz obrazek 6.6, v némz se
vykresluji bodova spektra, nebo tlacitko, které slouzi jako prepinac¢ chlazeni CCD kamery
spektrometru. Dynamicka ¢ast naopak sestava ze zalozek, v nichz jsou seskupeny ovladaci
prvky spojené s urcitou ¢asti experimentalni sestavy (viz obrazky 6.3, 6.4, 6.5 a 6.8).

6.5. Nastaveni rastrovani

Prvni zélozka (viz obrézek 6.3) obsahuje prvky potfebné k nastaveni téch nejzakladnéjsich
parametri — parametri samotného rastrovani.

Nejprve je tireba zvolit, s jakym zafizenim méa program komunikovat v zalezitosti
cyklického posuvu vzorku. Program momentalné umi rastrovat pomoci piezoelektrického
stolku a LiteScopu. Uzivatel si po volbé zatizeni zvoli parametry rastrovani — poc¢atecni
a koncové body a pocty krokt v osach z a y. Timto je zavedena sit bodu, tj. rastr,
na némz probéhne méreni. Uzivatel si také muze zvolit zpisob prichodu touto siti, které
jsou znazornény na obrazku 6.2. Zalozka také obsahuje tlacitka pro spusténi a zastaveni
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Obrézek 6.2: Jednosmérné a obousmérné mody.
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skenovani, pro ziskani referenc¢niho spektra a spektra pozadi. Pod nimi se nachazi jedno ze
dvou viceradkovych textovych poli, v némz se vypisuji informace predevsim z piezostolku
a v pripadé jeho pouziti tedy poskytuje zpétnou vazbu uzivateli. Jestlize je rastrovani
provadéno pres Litescope, mtze uzivatel ziskavat zpétnou vazbu primo ze softwaru, ktery
pouzil ke kalibraci méfeni (viz kapitola 5.2).

Stage  Andor Seftings Scan  Data  Tests  Litescope

Port: o Connect

Manual Z Contral Device Used

: M 3
i |:| Pause Scan @ MNanonics

() Litescope
¥ I:I t Step Size
}

Scan Settings
Start End Steps

x| L JL ]

- | | | | | | Background Toggle

Haorizortal 10ir e

Scan

Obrazek 6.3: Zalozka obsahujici ovladaci prvky slouzici k nastaveni rastrovani.

6.6. Nastaveni spektrometru

Druhd zalozka (viz obrazek 6.4) obsahuje ovladaci prvky urcené k nastaveni parametri
spektrometru. Uzivatel muze definovat délku expozice, zvolit mezi jednim sbérem spektra
nebo akumulaci spekter, pripadné o poc¢tu akumulaci. Déle 1ze prepinat mezi difrakénimi
miizkami, kazda z nich mé urceny interval vlnovych délek — tento idaj spolu se stredni
vlnovou délkou uzivatel vidi.

Délka expozice je Cas, po ktery ziistane zavérka spektrometru oteviena, aby mohl
opticky signal dopadat na CCD ¢ip. Uzivateli jsou nabizeny preddefinované hodnoty,
zaroven muze uzivatel definovat dobu expozice sam.

Moédy sbéru spekter jsou dva — single pass a akumulacni. Single pass méd znadi,
7e se pokazdé nameéri pouze jedno spektrum, jde tedy o zakladni méd spektrometru.
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Akumula¢ni méd na druhou stranu ziska spekter vice a nasledné je secte. Pocet akumulaci,
tedy dil¢ich spekter, mize uzivatel také nastavit.

Jak je patrné z obrazku 5.1 a 5.2 a jak je uvedeno v ¢asti 5, je mozné meénit difrakéni
miizky uvnitf spektrometru diky jejich umisténi na sténach hranolu, jehoz rotace je ovla-
dana servem. Dostupné jsou celkem tii mrizky, oznaceny jsou rozsahem vlnovych délek,
které se s jejich pomoci méri. Volba difrakéni mrizky ve skutecnosti ovlivni $itku spektra,
jez je mozné zmérit, a AN rozdil dvou po sobé jdoucich vlnovych délek. CCD ¢ip spek-
trometru ma na Sitrku 1024 pixell, vystupni spektrum tedy bude vzdy mit 1024 bodu na
ose z. Zménou difrakéni mrizky dojde ke zméné vychyleni fotont v zavislosti na jejich
vlnové délce, dusledkem ¢ehoz na CCD ¢ip dopadne paprsek slozeny z jinych vlnovych
délek. Jinak teceno jde o odklanéni paprskia difrakei, tzn. o vybér, které vinové délky
budou detekovany CCD ¢ipem.

Uzivatel si dale mize nastavit sitku stérbiny na vstupu do spektrometru.

Stage Andor Settings Scan  Data  Tests  Litescope

Andor

Acquisition mode: w
Exposure time: g (0D 0.1 1 10
Mumber of Accumulations: I:I

Wavelength

Grating: 1 v
Wawelength 975 - 637 nm
Range : ’

Wavelength [nm]

Obrézek 6.4: Zalozka obsahujici ovladaci prvky slouzici k nastaveni spektrometru.

6.7. Nastaveni laseru a LiteScope

Posledni zalozka (viz obrazek 6.5) je rozdélena na dvé ¢asti, v prvni jsou seskupeny ovla-
daci prvky tykajici se laseru, ve druhé prvky tykajici se LiteScopu.
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Laserova ¢ast zahrnuje rolovaci nabidku dostupnych virtualnich sériovych (ve skutec-
nosti USB) zafizeni, z nichz si uzivatel, v pripadé vice zapojenych zafizeni tohoto typu,
musi vybrat zdroj pro laser. Vedle rolovaci nabidky je umisténo tlacitko spoustéjici pro-
ceduru inicializace komunikace a ziskani nastavenych hodnot parametri frekvence inter-
niho oscilatoru, tune a vykonu laseru v kontinualnim modu. Jestlize je tato akce ispésna,
zabarvi se tlacitko zelené, v opacném pripadé cervené. Déle se zde nachézi prepinani re-
zimu ¢innosti laseru (pulzni, kontinuélni), interakei se aktivuje relevantni ¢ast ovladacich
prvki, zbytek se deaktivuje. Nasleduji samotné ovladaci prvky, tedy nastaveni frekvence
a tune s moznosti volby manudlniho a automatického stanoveni hodnoty tune, a vykonu
laseru v kontinualnim rezimu. Koneéné jsou v této sekci umisténa tlac¢itka na zapnuti a vy-
pnuti laserové emise. Komunikace s laserem funguje na principu posilani preddefinovanych
zprav pres sériovy port ve tvaru " f?\r", jedna-li se o dotazovy piikaz, éi "f = z\r", kde x
je zadana hodnota, v pripadé pritazovaciho prikazu. Odpovéd oznamujici bezchybny pru-
béh v prvnim pripadé prichdzi ve tvaru f = xHz, kde z je aktualné nastavena hodnota
parametru, na néjz se prikaz dotazoval, doplnény o jednotku, ma-li parametr néjakou,
v druhém piipadé ve tvaru "done\r"; pokud vSe neprobéhne tak, jak mé, navratem je
chybova hlaska. Na odpovédich je postavena zpétna vazba, ktera aktualizuje hodnoty v
uzivatelském rozhrani, pripadné informuje uzivatele o chybé.

Cést zalozky tykajici se LiteScope obsahuje soubor prvki obsluhujicich manuélni ovl-
déni krokovych motoru (hodnoty vychyleni od poc¢atku v mikrometrech) a piezoelektric-
kého posuvu (hodnoty vychyleni v nanometrech); pole, diky némuz je mozné v piipadé
potieby zménit uloZzenou IP adresu NenoBoxu, a tlacitko, které otevie dialogové okno
umoznujici vybér slozky, do které bude probihat ukladani ziskanych dat. Jak bylo uve-
deno v odstavci 5.2, komunikace mezi pocitacem a NenoBoxem probiha pres protokol
HTTP, pres ktery probiha vymeéna soubort typu JSON obsahujici serializované hodnoty
parametri. Soubor JSON mé obecné tuto strukturu:

I
{
"keyl":"string",
"key2":"DD/MM/YYYY",
"key3":30.0,
"key4":{
"keyb5":15,
"key6":"true",
"key7":{
+
+s
+
]

Soubor, ktery je predmétem komunikace smérem PC — Nenobox, obsahuje jen parametry
sparované s hodnotami, jez maji byt zménény, mize se tedy jednat jen o jedinou hodnotu:

[ { "scan.pos_offset_x":"15000" } ]
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Komunikace probihajici druhym smérem, tedy Nenoboxr — PC', je vSak podstatné ob-
sahlejsi, standardné se odesila soubor obsahujici veskeré dostupné parametry s odpovi-
dajicimi hodnotami, kterych je okolo deviti set. V serializovaném souboru se da nastésti
velice dobre hledat, relevantni parametry jsou tedy snadno dostupné.

Stage Andor Settings Scan  Data  Tests Litescope
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Change Save Directony
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Obrézek 6.5: Zalozka obsahujici ovladaci prvky, kterymi se provadi komunikace s laserem
a LiteScopem.

6.8. Ziskavani a manipulace s daty

V ¢asti 6.2 byla strucéné nastinéna posloupnost tikoli, ze kterych sestava samotné métendi.
Tato ¢ast popise vnitini strukturu systému obstaravajicich vse pifimo spojené s daty ziska-
nymi méfenim. Clenéni této kapitoly kopiruje strukturu kédu, ktery zde bude popisovan.

Sekce ziskavani dat obsahuje metody, které interaguji predevsim se spektrometrem.
V prvni fazi béhu kédu dochazi k tpravé pozice vzorku, ¢ehoz je dosahnuto komunikaci
s Arduinem nebo s LiteScopem. Po ukonceni pohybu program odesle pozadavek zahajeni
expozice spektrometru. Ta probéhne na zdkladé predem nastavenych parametra (viz ¢ast
6.6). Jakmile je dokoncena expozice, 1ze si s odkazem na misto v paméti od spektrometru
vyzadat data, kterd ma ulozend ve vyrovnavaci paméti. Jestlize je sestava osazena Lite-

23



6.8. ZISKAVANI A MANIPULACE S DATY

scopem, dojde také k dotazu na dostupné parametry. V prichozim souboru je pak podle
klicového slova nalezena hodnota sdélujici topografickou informaci.

Stejnym zptusobem jako klasicka spektra jsou ziskavany také spektra pozadi a refe-
rencniho signélu, lisi se pouze v proménné, do které jsou data pritazeny, a v implementaci
ovladani zavérky spektrometru do metody pro ziskani signalu pozadi.

Ve chvili, kdy jsou zpTistupnény surova data, mohou byt bud piimo uloZena, nebo
mohou byt na zdkladni drovni zpracovana. Pfimého zpracovani dat se tyka odecitani
mionovych piki a odecitani pozadi a reference, jsou-li pritomny. Mionové piky se vyznacuji
velmi vysokou detekovanou intenzitou a velmi malou polositkou spektralniho piku — ve
spektru byvaji tyto piky Siroké maximalné tii pixely. Takovéto piky lze snadno vyhladit,
stanovi-li se podminka, kterda za nezadouci pik oznaci kazdy sloupec pixell, ktery méa
ve vzdalenosti nejvice dvou pixelit od svého vrcholu prudky pad vyjadieny koeficientem
(prahem). Odecteni pozadi a relativni vztazeni vuci referenci se pak provadi podle vzorce

stgnal — background

(6.1)

reference — background’

7. dat mohou také byt ziskany dalsi udaje potrebné pro vizualizaci, jako je naptiklad
celkova intenzita vypocitana integraci spektra, globalni maximum spektra, vycet vino-
vych délek, které CCD kamera spektrometru detekuje atd. Tyto tdaje lze vytvorit i pri
vyhodnocovani experimentu, uzivateli ale mohou uz béhem sbirani dat pomoct odhalit
zajimavé mista nebo naopak chybné experimentalni nastaveni. Proto je dilezita i vhodné
vizualizace dat.

Vizualizace dat v redlném case je dilezitou soucasti kontroly, zda vse probiha tak, jak
ma. Nemaji-li data tvar, jaky by byl ocekavany, miize to uzivateli napovédét, kde by mohla
byt chyba. Takto bylo naptiklad odhaleno prehrivani laseru, kdy se v pribéhu méreni vy-
tratila fotoluminiscence, jejiz pozorovani bylo zamérem meéreni. Po analyze problému bylo
zjisténo, ze se vlivem prehrati laserové hlavy automaticky snizil vykon, aby se predeslo je-
jimu poskozeni. Aby se tomuto problému v budoucnosti predeslo, bylo instalovano aktivni
chlazeni.

Vizualizace je také posledni fazi procesu vytvoreni srozumitelnych a prezentovatelnych
dat. Vizualni vystup méreni nabyva formy spekter a map. Zatimco vykreslena spektra jsou
vyuzita jen pro podani okamzité zpétné vazby zminéné v odstavci vysSe, mapy plni také
funkci plnohodnotného vysledku.

Kazdé zmérené spektrum i v pripadé mapovani je vykresleno do grafu, jehoz skala osy
xa yse pro lepsi ¢itelnost kontinualné upravuji. Graf je jednoduse vytvoren vlozenim vsech
bodt o soufadnicich A, I(\) do objektu grafu, ktery byl vytvofen spole¢nosti Microsoft,
neprekvapi tedy, ze ma graf totozné funkce jako graf v softwaru MS Excel.

Vytvareni map probihd paralelné s mérenim, a v pripadé této experimentalni sestavy
lze uvazovat tfi druhy map: mapa topografie, intenzitni mapa a mapa tézist pika. To-
pografickd mapa je nejjednodussi z nich, protoze surové hodnoty jsou ziskany primo pri
meéreni a staci je transformovat na pozadovanou barevnou skalu. Zbylé dvé mapy surova
data nemaji, musi se proto vytvorit. Vizualizacni data pro intenzitni mapu se vytvori
sumaci vsech intenzit ze vsech spekter. Doporucené je barvy také preskalovat uz béhem
samotného méreni, to znamena rozprostiit intenzity po celé sitce barevné palety, aby bylo

vvvvv
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Obrazek 6.6: Ukazka grafu s vykreslenym bodovym spektrem.

nalezenim pozice spektralniho piku v kazdém spektru a nasledném barevném zakddovani.
Pozice tézisté je dana vzorcem

- >N

)\ = =177t

Z?:l I;
kde \; je i-td vlnova délka a I; je intenzita elektromagnetického zareni o vinové délce \;.

Poslednim prvkem grafického rozhrani programu je tzv. progress bar, ktery uzivateli
sdéluje, kolik méreni probéhlo a kolik jich je jesté ve fronté. Parametr maximélni hodnoty
je nastaven pri spusténi méreni a jeho hodnota vznika vynasobenim rozmért rastrovaci
miizky. Po kazdém uspésné dokonc¢eném nameéreni se hodnota indexu navysi o hodnotu
kroku, standardné 1, nacez je progress bar prekleslen a odpovidajici ¢ast je zabarvena
zelené.

Surova (popf. zpracovand) data jsou uloZena do adresére, ktery si uzivatel mize sdm
specifikovat, v opacném pripadé jsou data ukladana do adresare, kam se ukladala data
naposledy. Program vsak automaticky novy podadresar nevytvari a veskeré soubory s daty
zapise do poskytnutého adresare. Kazdé spektrum je zapsano do oddéleného textového
souboru, v némz se nachézeji intenzity jednotlivych vinovych délek oddélené znakem "\n’
znacici novy radek. Kazdy soubor ma formatovany nazev ve tvaru "z, y.txt", jestlize byla
meérena pouze spektra, nebo "x,y, z.txt", byla-li mérena i topografie. Proménné x a y
vyjadiuji souradnice bodu na rastrovaci mrizce, odkud bylo spektrum vzato, proménna
z pak zastupuje odezvu SNOM hrotu imérnou topografii vzorku v misté o souradnicich
x,y. Do zvlastniho souboru je zapsana topografie a také vinové délky jsou ulozeny zvlast
z divodu usnadnéni zpracovani dat a také z divodu uspory pocitacového tlozisté — v
predchozi verzi se vinové délky propisovaly do kazdého souboru se spektrem. Topografie
je ulozena ve formé matice do textového souboru. Mapy jsou ukladany jako obrazky ve
formatu .png a kazda mapa je vykreslena ve stupnich Sedi a v barvach.

(6.2)
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Stage Andor Seftings Scan  Data  Testz  Litescope

|Ir1tve.-|'15i‘r1|r V| |Nun‘nal V| | Save Img I

Obréazek 6.7: Zalozka obsahujici vyhrazeny prostor, v némz se v pribéhu méreni tvori
mapa.

6.8.1. Zpétna vizualizace dat

V pripadé ztraty souboru s mapou by nemohlo dojit k jeho obnoveni bez opakovani ex-
perimentu, jehoz byl soubor vystupem. Z tohoto i mnoha dalsich divodu by se mohl
samostatné stojici skript, ktery dokaze vygenerovat mapy ze zdrojovych textovych sou-
borti, ukazat jako uzitecny. Proto vznikla mala konzolova aplikace, jejimz ticelem je pouze
generovat mapy z jiz manéfenych dat. Jednd se o jakousi pojistku, nepocita se s jejim
frekventovanym uzivanim. Aplikace je, stejné jako hlavni program, psana v jazyce C#,
konkrétné ve varianté .NET Core.

6.9. Vysledky

Funkcnost programu byla ovéfena provedenim méfeni o rozliseni 128 x 128 px. Méten
byl perovskit MAPbI3. Méreni bylo realizovano na experimentalni sestavé v konfiguraci
s LiteScope (viz kapitola 5.2), soucasti vystupu je tedy i 2D topografickd mapa. Pouzita
byla laserova hlava s vlnovou délkou emitovaného svétla A = 532nm a optickym vykonem
P =1,5W pracujiciho v kontinualnim rezimu. Spektra perovskitu MAPbI3 byla potizena
s nastavenou dobou expozice 0,01 s a tfemi akumulacemi.
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Obréazek 6.8: Perovskit MAPbDI;, rozliSeni 128128 px, rozméry oblasti 10x10 um. (a)
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Provedeny experiment ukazuje a dokazuje funkénost programu.
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7. Zaver

Tato bakalarska prace se zabyvala automatizaci experimentalni sestavy pro optickou
spektroskopii, ktera je umisténa v budové C vyzkumného tstavu CEITEC Nano. Prvni
¢ast této prace se vénuje resersni studii optické spektroskopie, coz byl zaroven prvni z cili
této prace.

Hlavnim cilem bylo zmodernizovat program pro ovladani experimentalni sestavy pro
optickou spektroskopii a prizpiisobit jej zméndm na sestavé v podobé novych komponent.
Uspé&sné zaclenéni ovlddani zak{zeni LiteScope umozilo slou¢it méfeni optickych spekter,
kterda byla navic buzena v blizkém poli pomoci SNOM sondy, a topografie vzorku. In-
tegrace ovladani pulzniho laseru zptistupnila moznost budouciho studia fotoluminiscence
pomoci casové-rozlisitelné optické spektroskopie se subvinnym lateralnim rozliSenim. Sta-
vajici ¢asti programu byly zmodernizovany, velka ¢ast zdrojového kédu byla z divodil
budouciho usnadnéni rozsirovani experimentalni sestavy prepsana, upravena a rozsirena.
Tim byl splnén druhy a ¢astecné i treti cil této prace, ktery zatim nebylo mozné dokon¢it
z dtivodtl ¢asového omezeni a nutnosti Tesit primarnéjsi tkoly druhého cile. Kazdopadné
bylo provedeno experimentalni méteni, které ukazalo funkénost nové pridanych i uprave-
nych ¢asti. Byly porizeny do této doby nejvétsi spektralni mapy s rozliSenim az 256 x 256
px a skutecnost, ze méreni probéhlo automatizované, usetrilo experimentatorovi bezmala
28 hodin za jediné meéreni. Funkénost programu vcéetné vizualizace namérenych dat byla
demonstrovana na namérenych datech fotoluminiscencniho spektralniho mapovani orga-
nicko-anorganickych tenkych vrstev perovskiti.

Jednotlivé funkce a upravy byly pribézné konzultovany s vedoucim préace, aby bylo
dosazeno maximalni efektivity programu v rukou experimentatorti. Vyvoj aplikace byl
taktéz provadén s ohledem na budouci dalsi vyvoj programu, a to predevsim pro aplikace
casove-rozlisitelné optické spektroskopie pod difrakénim limitem.
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