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1. UvVOD

Tribologija je znanstvena disciplina koja proucava fenomene na povrsinama u kontaktu
izmedu dva objekta koje se nalaze u relativnom gibanju. U tu znanstvenu disciplinu se moze
uvrstiti prouCavanje trenja, troSenje materijala i ucinci podmazivanja. Zadaca tribologije je
pronaci najpovoljnije uvjete primjene kojima sprjecava, ili donekle smanjuje, trenje 1 trosenje

materijala, kroz eksperimentalna mjerenja [1].

Tribologija je interdisciplinarna jer povezuje strojarstvo, kemiju, metalurgiju, fiziku i jos$
mnoge druge znanstvene i tehnicke discipline, a glavnu primjenu je nasla u mehanickim
konstrukcijama gdje opisuje utjecaje trenja, troSenja kod kliznih elemenata, zup¢anika i sl., pri
obradi materijala gdje opisuje sredstva za hladenje, materijale za alate, podmazivanje, te u
znanosti o materijalima [1].

Tribologija, kao jedna od najstarijih znanstvenih disciplina, jedna je od najmanje razvijenih
znanosti do danas, jer ukljuCuje sve slozenosti materijala koje se javljaju u kontaktu, te uslijed

toga obuhvaca mnogo slozenih eksperimentalnih metoda kojima se dobivaju fizikalni uvidi u
ovaj slozeni fizikalni fenomen [2].

Znanstvena disciplina poput tribologije je nasla svoju primjenu kako u makrosvijetu, tako i na
mikrorazini i nanorazini, pa se sukladno tome naziva i mikrotribologija i nanotribologija. Kako
sve povrsine tehni¢kih elemenata i konstrukcija na mikrorazini i nanorazini imaju neizbjezno
hrapavu povrsinu, fundamentalne pojave koje se javljaju u kontaktu izmedu takvih dviju
povrsina u jednoj dodirnoj tocki (neravnini) obuhvacaju prirodu efekta sile trenja.
Istrazivanjima na mikrorazini i nanorazini, eksperimentalnim metodama, dobivaju se temeljni
uvidi u ponasanje materijala koje je onda potrebno modelirati skaliraju¢im ucincima kako bi se

mogli prosiriti postoje¢i modeli ili dobiti nove spoznaje [3].

Mjerenja triboloskih svojstava na mikrorazini I nanorazini, postala su moguca zbog razvoja
uredaja povrSinskih sila (engl. ,,SFA “— Surface Force Apparatus), mikroskopa atomskih sila
(engl. ,,AFM*“ — Atomic Force Microscope ili ,,SPM* — Scanning Probe Microscope), te
mikroskopa sile trenja (engl. ,,FFM*“ — Force Friction Microscope) koja je jedna od metoda
AFM-a kojima se dobivaju podaci o stanju povrSine materijala [3]. Ovi uredaji su omogucili
eksperimentalni uvid u dogadaje na povrsini materijala u kontaktui medusobnom relativnom
gibanju, $to ovisi o sili adhezije, trenju, troSenju te mehanickim svojstvima materijala poput
tvrdoce, modula elasti¢nosti, temperature kontakta, uvjetima podmazivanja, itd. Razvojem
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MEMS/NEMS tehnologije, u takvim sustavima naglaseni su efekti sile adhezije, sile trenja, te
pogotovo troSenja materijala zbog povecanja omjera povrsine i volumena promatranog objekta,

jer taj omjer raste prilikom minijaturizacije [3].

U ovome diplomskome radu ¢e se poblize objasniti skaliraju¢i ucinci Koji se javljaju, pomnije
¢e se razmotriti nanotribologija i fenomeni trenja u nanopodrucju i mikropodru¢ju narinutih
normalnih sila, provest ¢e se eksperimentalna mjerenja pomocéu pretraznog mikroskopa s
osjetnikom (engl. SPM — Scanning Probe Microscope) tipa Bruker Dimension Icon u
Laboratoriju za precizno inzenjerstvo i tehnologiju mikro- i nanosustava u sklopu Centra za
mikro- i nanoznanosti i tehnologije Sveucilista u Rijeci, te ¢e se predstaviti i objasniti dobiveni

rezultati izvrSenih mjerenja [4].

Prilikom izrade diplomskog rada dolazi do odstupanja od izrade zadanog zadatka. Odstupa se
od izrade zadatkajer se trazi da se eksperimentalna mjerenja izvode s tri promjenjiva parametra
Sto komplicira cijelu izradu. Tako zadani zadatak zahtijeva veliki napor kako bi se svaka
promjenjiva varijabla paZzljivo proucila, analizirala i korigirala. Za predvideni vremenski period
u kojem ¢e se izraditi rad, donesena je odluka kako ¢e se u izradi rada fokusirati na
najdominantniju promjenjivu varijablu, normalnu silu. Ovom odlukom omoguceno je da se u
zadanom vremenskom periodu za izradu rada posveti proucavanju i analiziranju dobivenih
rezultata ¢ime se pruZza kvalitetnija razrada i analiza dijela zadatka, umjesto da se povrSno

obrade sve promjenjive varijable.



2. EKSPERIMENTALNE METODE U TRIBOLOGIJI

Eksperimentalne metode u tribologiji su metode kojima se promatraju fizikalni

fenomeni na povrSini materijala u relativnom gibanju, pomocu ¢ega se one mogu opisati i

rastumaciti matemati¢kim modelima ili drugim metodama.

Prve primjene triboloskih principa datiraju jo§ od paleolitskoga doba, gdje su prvi ljudi koristili
trenje kako bi stvorili vatru. Koriste¢i metodu pokusaja i pogreske ljudi su svakodnevno
otkrivali nove tehnologije koje ¢e im pomagati u svakodnevnome Zivotu, te su ih tako
promatrali i pokusavali objasniti zasto se odredene pojave dogadaju na odredeni nacin.
Razvojem tehnologije, triboloska svojstva materijala se danas promatraju na tri razine: makro-
, mikrorazini i nanorazini. Prvi eksperimenti su se provodili na makrorazini gdje su se razli¢ita
sredstva za podmazivanje koristila za pomicanje vecih tereta, kako bi se smanjilo trenje koristili
su i kotac¢, itd. Razvojem tehnologije i sve preciznijih instrumenata, omogucena su istrazivanja
na manjim razinama kako bi se dobio uvid u temeljne principe koji su uzrok fenomenu na
makrorazini, ¢ime se omogucava bolje predvidanje i modeliranje triboloskih ucinaka na

makrorazini [5].

Danas je tako poznato da triboloska svojstva materijala uklju¢uju razna svojstva materijala, kao
Sto su tvrdoca, ¢vrsto¢a, modul elasti¢nosti, itd. uz jo§ mnoga druga svojstva koja djeluju na

triboloski par, kao $to je temperatura, podmazivanje, relativna vlaznost, itd [5].

2.1 Eksperimentalne metode na makro razini

Makro razina predstavlja razinu koja se mjeri u milimetrima ili na jo$ ve¢im skalama. Na ovoj
razini se mogu mjeriti sva svojstva materijala koji se koriste u industriji, dok se na drugim
razinama jo$ provode eksperimenti kako bi se ustanovili odgovaraju¢i podaci koji ¢e opisivati
njihova triboloska svojstva. Za izvodenje eksperimentalnih mjerenja, i dobivanje informacija o
ucincima sile trenja, na makroskali, koristi se uredaj nazvan tribometar. Tribometar je
instrument koji mjeri triboloSke veli¢ine poput troSenja, koeficijenta trenja, te silu trenja izmedu
dviju povrsina u kontaktu. Jednostavan opis tribometra bi bilo da se s jedne strane koristi vise¢a
masa, a s druge masa koja se nalazi na povrsini. Te su dvije mase medusobno povezane

sustavom uZzeta i koloturnika kako je prikazano na Slici 2.1 [6].
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Slika 2.1 Tribometar [6]

Kada je sustav u stanju mirovanja, koeficijent trenja u, odreduje se poveéavanjem viseCe mase
2, do trenutka kada masa 1 ne krene klizati po povrsini. Tada se primjenom standardne formule

moze izraCunati sila trenja [6]:

F, = u-N[N] (2.1.1)

Gdje je:
- N —normalna sila [N]

- F, —sila trenja [N].

2.2 Eksperimentalne metode mjerenja na mikro razini

Eksperimentalnim metodama se odreduju triboloSka svojstva materijala na
mikrometarskoj skali. Na mikro razini, sile kojima se ispituju svojstva materijala su znatno

manja od onih na makro skali, tj. u rasponu su uN.

Za provodenje eksperimentalnih mjerenja na mikrorazini moze se, izmedu ostalih uredaja,
koristiti i nanoindenter (ili nanoutiskivac). Nanoindenter, proizvodaca Keysight Technologies,
koji se nalazi u Laboratoriju za precizno inZenjerstvo i tehnologiju mikro- i nanosustava, je
najprecizniji uredaj na svijetu za provodenje mehanickih eksperimenata na mikrometarskoj

razini [7]. Instrument je dinamicki i toplinski izoliran od okoline $to poboljSava mjerenja u
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modalitetu poprecne sile, LFM modu. Za ispitivanje sile trenja na povrSinama uredaj ima
razluc¢ivost od 2 mN, te moze narinuti maksimalnu bo¢nu silu od 500 mN (Slika 2.2). Mjerenja
s malim silama omoguc¢uju dobivanje topologije povrSine tako da se sonda utisne u povrsinu

uzorka, i njenim prolaZzenjem po povrsini se stvara 3D slika topologije na racunalu [7].

nano Indenter* G200

-

AV KEYSIGHT

Slika 2.2 Nanoindenter Keysight G200 [8]

Pomoc¢u ovog uredaja moguée je odredivanje, osim sile i koeficijenta trenja, odreditii kriti¢no

opterecenje nakon kojeg dolazi do plasti¢ne deformacije povrsine [8].

2.3 Eksperimentalne metode na nano razini

Porastom razvoja tehnologije za proizvodnju uredaja na nanorazini potrebno je odrediti
I kakva se svojstva pojavljuju na tim skalama. Iz toga razloga pokusava se pronac¢i metoda
ispitivanja materijala koja je ne samo nedestruktivna, nego i koja ¢e pokazati adekvatne
rezultate koji ¢e se moci koristiti pri eventualnom naknadnom skaliranju na mikrorazinu i

makrorazinu.

Jedna od tih metoda je metoda kontaktno-rezonantne spektroskopije. To je metoda kojom se
provodi ispitivanje sile adhezije izmedu tankih filmova i podloga na kojima se oni nalaze.

Takoder, tom je metodom moguce odreditii lokalnu krutost materijala zbog promijene vibracije

gredice koja se koristi za ispitivanje. To se sve provodi AFM uredajem (Slika 2.3) [9].



2nd Free
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Slika 2.3 Koncept rezonantnog mjerenja [9]

Gornji lijevi (a) dio Slike 2.3 prikazuje kako se sonda nalazi u zraku, a pomice se pomocu
piezoelektricnog aktuatora koji se nalazi izmedu gredice i mjerenog materijala. Slika 2.3 b
prikazuje kada se gredica nalazi u dodiru s materijalom. Na c dijelu se moze vidjeti rezonantni
spektar. Prva kontaktno-rezonantna frekvencija je kada je gredica u zraku, zatim kada se nalazi
u dodiru s materijalom, pa je samim time i amplituda veca, ali je manja od tre¢e kada je gredica
opet slobodna. Slika 2.3 d prikazuje geometriju gredice koja sluzi za ispitivanje, i prikazuje
duljinu gredice koja je s jedne strane uklijestena, te ima krutost k, [9].

Eksperimentalna mjerenja se takoder provode na SFA (Surface Force Apparatus) instrumentu
(Slika 2.3). Ovim instrumentom mijeri se interakcija sila izmedu dviju povrSina, kada se one
priblizavaju iudaljavaju jedna od druge, koriste¢i interferometriju s viSe zraka kako bi se pratilo
odvajanje povrsine te izravno mjerila kontaktnapovrSina te se promatra povrSinska deformacija

u zoni kontakta [10].



Slika 2.4 SFA instrument [10]

Instrument koristi piezoelektricne aktuatore za precizno pozicioniranje 1 opticku
interferometriju za mjerenje udaljenosti izmedu povrSina. Koristeéi ove elemente, omoguéena

je razlu¢ivost mjerenja udaljenosti od 0,1 nm i mjerenje sile do 1078 N [10].

Eksperimentalna mjerenja izvrsena u sklopu ovog diplomskog rada su radena, pak, na AFM

uredaju te Ce ta eksperimentalna metoda biti podrobnije opisana u nastavku rada.



3. MIKROSKOPIJA ATOMISKIH SILA

Mikroskopija atomskih sila ili AFM, podvrsta je mikroskopije koja se izvrSava
pretraznom sondom SPM. Ovom metodom je moguce posti¢i razluCivost reda veli¢ine
nanometra, $to daje rezultate i do 1000 puta bolje od opticke mikroskopije. Informacije se
dobivaju ,,dodirivanjem povrSine mehani¢kim  osjetnikom. Pomocu preciznog
piezoelektricnog aktuatora se dobivaju tocni i precizni pomaci, koji se pomocu racunala

pretvaraju u informacije poput topografije povrsine [3].
AFM uredaj se sastoji od nekoliko bitnih dijelova (Slika 3.1):

gredica

potpora za gredicu
piezoelektricni aktuator
vrsak

zrcala

fotodioda

pojacivac signala

upravljacke jedinice S povratnom vezom

© o N o g~ wDdhPE

uzorak za skeniranje

Postavljena

Pojacivac
" signala

6. Fotodioda

Uzorak 9.

8. Povratna
X Piezo yeaa ;

Upravljacka jedinica 8,

Slika 3.1 Pojednostavljeni prikaz dijelova AFM-a [11]



3.1 Princip rada

Princip rada AFM-a se temelji na interakciji izmedu promatranog uzorka i sklopa koji
¢ine gredica 1 vrsak, pri cemu se Cesto taj sklop naziva i osjetnika (sonda), Slika 3.2. AFM
osjetnik stupa u kontakt sa supstratom rasterskim gibanjem pri ¢emu obavlja funkciju
pretrazivanja (skeniranja) povrsSine. Pomicanje sonde gore, dolje i s jedne strane na drugu
skenira se povrSina uzorka, a to se sve prati laserskom zrakom koja se reflektira sa Straznje
strane gredice. Reflektirani laserski snop se prati fotodetektorom koji prati bo¢no i vertikalno
gibanje osjetnika. Osjetljivost detektora se mora kalibrirati nanometarskom to¢nos$¢u kako bi

gibanje osjetnika odgovaralo naponu koji se mjeri detektorima [12].

2009 nm 1859 nm ™ 1506 nm

Slika 3.2 Prikaz rada AFM-a [13]

Na Slici 3.2, lijeva topologija prikazuje kako izgleda folija litija nakon ciklusa punjenja-
praznjenja elektrolitima, a desna topologija prikazuje spoj grafit flourida, litij flourida i litija
[13].

Osim dobivanja topografije uzorka, moguce je mjeriti i druga svojstva te ih prikazati kao sliku.

Mogucée je mjeriti mehanicka svojstva kao Sto su ¢vrstoca prianjanja i krutost materijala, ili

elektri¢na svojstva poput elektri¢ne vodljivosti i povrSinskog potencijala promatranog uzorka.
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3.2. Gredica

Gredica, je pravokutna greda koja na svome kraju sadrzi vrSak. U kontaktnom
modalitetu rada AFM-a, osjetnik mora reflektirati laser koji pogada njenu gornju stranu bez da
oStecuje povrsinu promatranog uzorka. Prilikom koriStenja tapping modaliteta, u kojem sonda
oscilira 1 vrhom dodiruje povrSinu, koriste se osjetnici u obliku pravokutnika. Najces¢a metoda
za otkrivanje pomaka osjetnika je pomocu fotodioda koje prate odbijanje laserskog snopa s
povrsine osjetnika, tj. gredice [14].

Najces¢i materijali za izradu gredica su dijamant, silicij Si i silicijev nitrid Si;N,. Gredice
izradene od silicijeva nitrida su u pravilu gredice koje su mekse, te ¢ija konstanta krutosti je
manja od drugih gredica. Na krutost gredice utje¢u i dimenzije. Sto je gredica kraca to je krué¢a
ekvivalentno tome, sto je gredica duZza, ona je fleksibilnija, odnosno njezina karakteristika

krutosti je manja. Krutost za pravokutne gredice se moze izraunati prema izrazu (3.1) [14]:

k=-—— [N/m] 3.1)

gdje je:

e k —koeficijent krutosti gredice [N/m]
e W —Sirina gredice [m]

e t—debljina gredice [m]

e L —duljina gredice [m]

e E - Young-ovmodul elasti¢nosti materijala od kojeg je gredica izradena [N/m?]

U pravilu, koeficijent krutosti gredice je dan od strane proizvodaca, ali postoji velika mogucénost
odstupanja od danih vrijednosti uslijed proizvodnog procesa [14].

Dvije najéeS¢e vrste geometrija gredica koje se koristi kod AFM-a su trokutasta i pravokutna
gredica. Prikaz tih dviju najces¢ih vrsta se moze vidjeti na Slici 3.3 dobivenoj pomocu
mikroskopa atomskih sila. Na toj Slici vidi se prikaz nosa¢a s MSNL-10 (engl. Micro Silicon
Nitride Lever) gredicama razli¢itih geometrija [15]. Prva gredica na Slici 3.3 je MSNL-10B te
je ona pravokutnoga oblika, dok su ostale gredice trokutastog oblika.
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Slika 3.3 MSNL-10 gredice

Gredicaivrsak se u pravilu izraduju od istoga materijala, pri ¢emu se vrSak zna dodatno obloziti
s dodatnim materijalom. Takoder, gredica se ponekad sa straznje strane oblozi sa zlatom ili
aluminijem kako bi se pojacala refleksija lasera od poledine gredice [14, 15]. U ovome radu ¢e
se koristiti viSe razli¢itih gredica kako bi se istrazio raspon sila u normalnom smjeru koje se

mogu dobiti njihovim koristenjem.

3.3 Vrsak

VrSak AFM-a je u pravilu izraden od silicijeva nitrida ili silicija. Iako se vrh ne mora
izradivati od istoga materijala kao i gredica, to nosi svoje prednosti. Osjetnik izraden od silicija
moze biti izraden tako da bude ostar, dok se sonda izradena od silicijeva nitrida se u pravilu
manje troSi zbog dobrih mehanickih svojstava poput visoke cvrstoce i visoke otpornostina lom
[16]. Jedan od materijala koji se Cesto jo§ koristi za izradu gredica, i vrhova, tj. osjetnika u
cijelosti je dijamant. Prednosti dijamanta su otpornost na trosenje i stabilnost strukture prilikom

skeniranja uzorka [17].

Vrici (Slika 3.4) imaju moguénost prevlacenja materijalima poput kobalta ili platine, pa ¢ak i
zlatom. Razli¢iti materijali poboljSavaju razlicita mjerenja, pa tako kobalt i platina mogu

poboljsati elektri¢na ili magnetska mjerenja, dok se zlato Kkoristi kada je potrebno provesti
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kemijska ili bioloska mjerenja. Kada vrh skenira povrSinu uzorka, polumjer vrska mora biti
manji od veli¢ine mjerenih povrSinskih znacajki kako bi se one mogle pravilno odrediti. To
znaci davrsak koji ima zakrivljenost manju od povrSinskih znacajki, to¢nije iscrtava topografiju
jer skenira svaku znacajku. U slucaju kada je polumjer zakrivljenosti vrha ve¢a od povrSinskih

znacajki, znacajke ¢e se Ciniti veéima nego $to one to jesu u stvarnosti [15, 17].

- lum JEOL 10/12/2020
12.0kV LED SEM WD 10.0mm 11:35:40

Slika 3.4 Siljasti vrh sonde

Za potrebe ovog diplomskog rada, koristit ¢e se viSe osjetnika za ispitivanje triboloskih
svojstava materijala. Osjetnici koji ¢e se koristiti su proizvedeni od strane tvrtki Bruker, Opus
i Nanosensors [15, 18, 19]. Osjetnici koje se koriste, a proizveo ih je Bruker, su trokutaste gdje
je vrsak $iljast, anjegova geometrija je trostrana piramida. Straznja strana gredice je prevucena
zlatom kako bi se poboljSala refleksija lasera, a cijela sonda je izradena od silicijeva nitrida.
Koristit ¢e se dvije Brukerove sonde i to one komercijalne oznake MSNL-10E i MSNL-10F
[15] koje su prikazane na Slikama 3.5 i 3.6. Slika 3.5 prikazuje raspored gredica na nosacu i
moze se vidjeti kako jedan nosa¢ moze sadrzavati vise osjetnika za skeniranje. Svaka sonda je
druk¢ija. Sonde se razlikuje ne samo po geometriji, ve¢ 1 po vlastitim frekvencijama te
koeficijentu krutosti. Moguca razlika je i das obzirom da jedan nosa¢ moze sadrzavati vise

osjetnika, ti se osjetnici mogu koristiti i predvideni su za provodenje razli¢itih mjerenja.
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Slika 3.5 MSNL-10 nosac sa osjetnicima [15]

Slika 3.6 Fotografija osjetnika MSNL-10E (A) te MSNL-10F (B) dobivena mikroskopom na
AFM uredaju koristenom u diplomskom radu
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4. KALIBRACIJA SONDE

Nakon $to su u prethodnom poglavlju objasnili se utjecaji razli¢itih materijala koji se

koriste pri izradi osjetnika te moguénost izrade razliCitih oblika osjetnika, u ovoj cjelini

diplomskog rada ¢e se objasniti utjecaj pravilne kalibracije osjetnika.

Doista, zbog novih trendova koji zahtijevaju da proizvodi budu $to manji, laksi, te jeftiniji za
proizvesti, dolazi do promjene u tehnologijama proizvodnje i to od konvencionalnih do
tehnologija koje se temelje na koriStenju silicija kao glavnog materijala. Samim time potrebno

je opisati mikroelektromehanicka svojstva MEMS uredaja na skali na kojoj se oni koriste.

Kako je u uvodu receno, sile koje djeluju na makrorazinama se razlikuju od onih koje djeluju
na mikrorazinama i nanorazinama. Iz toga razloga puno vise se promatra djelovanje sila
adhezije i kapilarnost materijala. Kako bi se proizvodi mogli koristiti na ovdje promatranim
skalama, potrebno je provesti eksperimentalna mjerenja koja ¢e ih prihvatljivo opisati. U
nastavku ovoga poglavlja ¢e se opisati kalibracija normalne popre¢ne krutosti i osjetljivost

gredica spomenutih u prijasnjem poglavlju.

4.1 Kalibracija normalne sile

Najveci problem koji se javlja kod kalibracije normalne sile je to $to se ona ocituje kao
produkt krutosti i osjetljivosti [19]. 1z tog razloga potrebno je odraditi nekoliko koraka prije
nego se dobije vrijednost normalne krutosti koja ¢e se dalje koristiti za dobivanje poprecne sile,
a samim time 1 drugi podaci kojima bi se mogla opisati triboloSka svojstva ispitivanih

materijala.

U ovom diplomskom radu, eksperimentalna mjerenja se odvijaju pomocu Nanoscope
programa. Nanoscope program osmislila je tvrtka Bruker koja je ne samo proizvela AFM uredaj
Dimension Icon, nego proizvodi i gredice pomocu kojih se rade eksperimentalna mjerenja, te

druge znanstvene uredaje [20].

Prilikom pokretanja Nanoscope programa pojavljuje se prozor u kojem se odabire mjerenja. Za

potrebe ovog diplomskog rada odabrat ¢e se metoda kontaktnog mjerenja. Prozor odabira se

moze vidjeti na Slici 4.1.
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Slika 4.1 Nanoscope program [21]

Prilikom pokretanja odabranoga modaliteta rada, prikazuje se sljede¢i prozor koji se moze
vidjeti na Slici 4.2. Kad se pojavi taj prozor odabire se ,,setup” opcija kojom se omoguéuje
postavljanje referentnog materijala koji sluzi za dobivanje krutosti gredice i njene osjetljivosti.
Pomocu tih faktorase dobiva normalna krutost gredice koja kasnije sluzi za dobivanje poprecne

sile, ali i za to¢no odredivanje narinute normalne sile na uzorak [21].

Nakon §to se odabrala pravilna gredica, iduéi korak za pravilnu kalibraciju je postavljanje
laserskog snopa na takav na¢in da se §to vise svjetlosti reflektira sa straznje povrSine gredice
osjetnika, na fotodiodu. Na slici 4.2 vidi se kako se pomoc¢u kamere unutar glave mikroskopa
pomice 1 namjesta laserski snop svjetlosti na straznju stranu gredice. Na slici 4.3 vidi se pak,
prikaz kako izgleda trenutak kada se laserski snop namjesti na sjenu gredice koja se koristi

prilikom podesavanja kalibracije normalne krutosti. Naslici 4.4 se moze vidjeti dio Nanoscope
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programa koji sluzi za dobivanje sume signala koji se dobije pomocu refleksije laserskog snopa
te namjeStanjem fotodioda.

Elaa e

Slika 4.2 Odabir i postavljanje gredice [22]

Slika 4.3 Postavljanje lasera na sjenu gredice
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Slika 4.4 Zbroj signala lasera i fotodiode [22]

Nakon podesavanja lasera, na takav nacin da navedeni zbroj signala bude §to veci, odabire se
opcija ,, Navigate“. Pomocu te opcije glava mikroskopa se pomi¢e do uzorka kojega Ce se
skenirati. Uz to, mora se namjestiti drugi pogled kamere koji pada na gredicu. Taj pogleda
namje$ta se na takav nacin da se vrh gredice najjasnije vidi. To sluzi da prilikom pokretanja
skeniranja, gredica bude u kontaktu s povrSinom. Mora Se takoder osigurati odabir prave
(zeljene) povrsine, jer ako se radi o nekom prozirnom uzorku poput stakla, postoji moguénost
dase ,,prode‘ kroz zeljeni uzorak i fokusiramo se na podlogu ispod njega. Jednom kada je snop
pravilno namjesten, moguce je zapoceti skeniranje uzorka, te dobivanje vrijednosti za normalnu
krutost gredice. Naredbom ,, Engage‘ zapocCinje Se proces skeniranja povrSine promatranog
uzorka te je moguce zapoceti s dobivanjem parametara preko kojih se dobije normalna krutost.

Na Slici 4.5 vidi se prikaz izgleda naredbi navigate i engage [21].

@ Navigate ﬁg Engage
Slika 4.5 Naredbe nanoscope programa [21]

Jednom kada je zapocelo skeniranje, odabire se naredba ,, Ramp “. Pomocu ove naredbe dobiva
se graf gredice na kojemu se vidi trenutak kada je gredica dosla u kontakt s povrSinom uzorka.

Piezoaktuator pritiS¢e gredicom uzorak, zatim prestaje pritiskati i odmice gredicu. Trenutak
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kada gredica prestaje biti u kontaktu s povr§inom na grafu nije na istom mjestu kao i kada je
kontakt inicijalno ostvaren. To se zbiva zbog sile adhezije ¢iji utjecaj se povecava §to vise Su
manje okolne dimenzije. Na Slici 4.6 se moze vidjeti shematski prikaz krivulje sila —udaljenost
uzorka [21].

Na shematskome prikazu se moze vidjeti pet karakteristicnih toc¢aka. U prvoj fazi procesa se
dostize tocka 1. U toj tocci vrh gredice prilazi promatranome uzorku. Tada se, vidi nagli skok
u tocku 2. U toj tocci sila adhezije djeluje na vrSak i privlaci ga, te gredica dolazi u kontakt s
povrsinom uzorka. Daljnjim spustanjem gredice dolazi se u tocku 3. Na tome putu povecava se
sila pritiska na uzorak, gredica se savija te se dobiva ve¢ unaprijed odredena maksimalna
vrijednost sile. Povratkom gredice, sila pritiska se smanjuje, prolazi se opet kroz tocku 2 u kojoj
se ne dogada odvajanje zbog djelovanja sile adhezije. Osjetnik se dodatno odmice, ali vrh ostaje
u kontaktu sve do tocke 4. Kada se dode do tocke 4, vrSak se naglo odvaja od povrsine i1 dolazi
se u to¢ku 5 kada gredica se vraca u nulti polozaj, tj. prestaje biti savijena. Vrijednost sile

adhezije se moze dobiti kao razlika vrijednosti sile izmedu tocaka 4 i 5 [23].

A
[V] y S
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L
28 Fy
=]
Z8|..Zero N\ 1= r
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A
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4 >
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Slika 4.6 Shematski prikaz grafa sila - udaljenost uzorka [23]

Jednom kada se se zavrSi opisani proces, moguce je dobiti osjetljivost gredice. Prilikom ovog
procesa, piezoaktuatoru se mijenja dolazni napon, od 1-12 V. Trenutak kadaje gredica zapocela
kontakt s povrS§inom uzorka, napon na piezoaktuatoru se povecava do 12 V 1 zatim se smanjuje.
Na racunalu se dobiva graf koji prikazuje vrijednost savijanja gredice po 1 V napona na
piezoaktuatoru. Za potrebe ovog diplomskog rada, skenirano je osam razli¢itih gredica, od kojih
je svaka razli¢itih mehanickih svojstava te razli¢itih proizvodaca. Na Slici 4.7 se vidi prikaz

osjetljivosti skenirane gredice MSNL-10E koju proizvodi tvrtka Bruker.
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Slika 4.7 Osjetljivost gredice MSNL-10E

Za kraj kalibracije normalne krutosti gredica, potrebno je odraditi naredbu ,, Thermal Tune*.
Za odradivanje ovoga dijela, potrebno je Koristiti naredbu ,, Withdraw * koja sluzi kako bi se
gredica odvojila od povrSine uzorka. Pritiskom na ,,7hermal Tune* naredbu otvara se novi
prozor u kojem je moguce odabrati raspon frekvencija u kojemu ¢e se vrsiti ispitivanje
konstante krutosti gredice. Prikaz thermal tune prozora se moze vidjetina Slici 4.8 [21]. Proces
se vrsi na takav nacin da se ispituje mehanicko ponasanje gredice na toplinski Sum. Ovom
metodom mjere se oscilacije gredice u vremenu. Iz vremenske domene, program tada uzima

vrijednosti i pretvara ih u raspon frekvencija u kojima gredica oscilira [24].
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Slika 4.8 Thermal tune MSNL-10E gredice

U tom je procesu vazno paziti u kakvom mediju se nalazi gredica. Ako se nalazi uvodi, tada ¢e
se odabrati ,, Fluid “ opcija, a ako je gredica u zraku tada se odabire ,, Lorentzian“ mod. Kada
su postavljeni svi potrebni parametri, pritisne se naredba ,, Acquire Data*. Dalje se postave
markeri oko skoka kao $to je prikazano na Slici 4.8, stisne se ,, Calculate PSD “, ti podaci se
postavljaju na skok te se pritisne zadnja naredba koja omogucava izracun koeficijenta krutosti
gredice. Slika 4.9 prikazuje konstantu krutosti gredice MSNL-10E [23].
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Slika 4.9 Izracuna konstana Krutosti MSNL-10E gredice Nanoscope-om

Kada su dobiveni svi potrebni parametri, osjetljivost gredice i njena karakteristika krutosti,

pomocu jednostavne gdje se pomnoze ta dva parametra, moguce je dobiti normalnu krutost
gredica [21].

o]+ ¢ Y

gdje je:

- ky —normalna krutost gredice izrazena u njutnima po voltu [N/V]
- s —osjetljivost gredice izrazena u nanometrima po voltu [m/V]

-k —Kkoeficijent krutosti gredice izrazena u njutnima po metru. [N/m]

Buduc¢i da piezoaktuator radi na naponu do 12 V, u konkretnom je slucaju bilo potrebno
dobivenu normalnu krutost gredica pomnoziti s 12 V kako bi se dobila normalna sila koja
djeluje na gredicu. Za potrebe odabira odgovarajucih osjetnika kojima ¢e se ispitivati sila trenja
na mikrorazini i nanorazini napravila su se mjerenja na osam razli¢itih osjetnika. Za svaki
osjetnik se napravio ramp dijagram iz kojeg je o€itana osjetljivost gredice, nadalje napravljen
je thermal tune proces pomocu kojeg se dobiva vrijednost koeficijenta krutosti gredica. Iduci
korak je dase za svaku gredicu napravi mjerenje kolikom silom ona grebe po povrSini uzorka
u normalnom smjeru za svih 12 V kojima se upravlja piezoaktuator. Prikaz rezultata dobivenih

za svih osam gredica moze se vidjeti u tablici 4.1.
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Tablica 4.1 Raspon mogucih normalnih sila za razlicite geometrije gredica

Normalna sila gredica [uN]

Napon | MSNL - | MSNL | 4XC-| Aio- Aio — Aio — Aio — PPP —
piezoak 10E - 10F NN Al A AlB AlC Al D LFMR —
tuatora 10
[V]
1 0,007 0,030 | 5,15 | 0,044 | 0,200 0,282 1,547 0,240
2 0,015 0,060 10,3 0,088 0,400 0,564 3,095 0,481
3 0,022 0,091 | 1545 | 0,132 0,600 0,846 4,643 0,722
4 0,030 0,121 20,6 0,176 0,800 1,129 6,191 0,963
) 0,038 0,152 | 25,75 | 0,220 1,000 1,411 7,739 1,204
6 0,045 0,182 | 309 | 0,264 | 1,200 1,693 | 9,2872 1,445
7 0,053 0,212 | 36,05 | 0,308 1,400 1,976 | 10,835 1,686
8 0,061 0,243 41,2 0,352 1,600 2,258 | 12,382 1,927
9 0,068 0,273 | 46,35 | 0,397 1,800 2,540 | 13,930 2,168
10 0,076 0,304 | 515 | 0,441 | 2,000 2,823 | 15,478 2,409
11 0,084 0,334 | 56,65| 0,485 | 2,201 3,105 | 17,026 2,650
12 0,091 0,365 | 61,8 | 0,529 | 2,401 3,387 | 18,574 2,891

U tablici 4.1 je moguce vidjeti normalnu silu kojom sonda pritis¢e povrSinu uzorka pri svakom
voltu set-point vrijednosti piezoaktuatora. Pomocu krutosti gredica, dobila se normalna sila koja
je potrebna kako bi se dalje moglo napraviti eksperimentalno mjerenje popreéne sile. Za potrebe
diplomskog rada odabrane su gredice Aio— AL A i Aio — AL B iz jednostavnog razloga da one
pokrivaju dovoljno $iroki spektar sila izrazenih u mikronjutnima [uN]. Takoder, na dijagramu
na Slici 4.10 moguce je vidjeti logaritamsku ovisnost dobivenih vrijednosti krutosti gredica,
odnosno, kako je dano u tablici 4.1, odgovarajuce sile koje je moguée dobiti kada se napon na

piezoaktuatoru povecava, pri ¢emu na horizontalnoj osi se nalazi napon kojim se upravlja

piezoaktuator, a na vertikalnoj osi se nalaze vrijednosti normalne krutosti po voltu.
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Slika 4.10 Logaritamski prikaz raspona mogucih normalnih sila za razne testirane gredice

4.2 Kalibracija poprecne sile

Kalibracija popre¢ne sile osjetnika predstavlja najvazniji aspekt kvantitativne
mikroskopije sile trenja. Postoji nekoliko metoda za kalibriranje popre¢ne krutosti osjetnika, a
neke od njih su [25]:

- kalibracija pomocu kalibracijskog uzorka,
- kalibracija dodavanjem poznate mase gredici,
- kalibracija pomocu referente sonde s poznatom krutoscu

- kalibracija preko odredivanja krutosti gredice numerickom metodom.
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Za izradu diplomskog rada, odabrane su dvije gredice, Aio — Al A'i Aio — Al B. Odabrane
gredice, kako je spomenuto u proSlome potpoglavlju pokrivaju Siroki spektar normalne sile te
¢e se koristiti za daljnju kalibraciju. Postupak kalibracije popreéne sile pomocu kalibracijskog
uzorka vrlo je slican postupku kalibracije normalne krutosti. Pri pokretanju Nanoscope
programa se odabire kontaktni mod, ali sada se odabire opcija ,, Lateral Force*. Dalje se
podesavaju laser i fotodioda tako da zbroj njihovih signala daje najve¢i moguéi napon. Nakon
Sto se podesavanje gredice namjestilo, slijedi pokretanje, odnosno zapocinje spustanje gredice
do uzorka i dolazak u dodir s njegovom povrsinom. Kalibracija se vr$i na TGF11 uzorku.
TGF11 uzorak ima trapezoidnu povrsinu prikazanu Slici 4.11 [25].

(100) (111) 1.6 um

\

10 pm 20.0 um

(a) (b)

E4°44) -1.6 um

( ~1.8 pum

Slika 4.11 Shematski prikaz (a) i stvarna topologija TGF11 uzorka (b) [25]

Za dobivanje poprecne krutosti, a samim time kasnije i bo¢ne sile gredice, gredica se mora
gibati na takav nacin da je njena putanja okomita na uspone i padove topologije TGF11 uzorka.
To znaci da se prilikom kalibracije, gredica koja je pritisnuta odredenom silom koja se u
Nanoscope programu definira opcijom ,, Set point*, pomice tako da vrSak osjetnika okomito
prolazi po stranici orijentacije 111, kao $to je to prikazano na Slici 4.11 a. VrSak se uzastopno
podiZe na stranicu 100, spusta se po stranici 111, i opet prolazi po stranici 100. Na isti nacin se
vraca u pocetni polozaj. Za kalibraciju je dovoljno da osjetnik prode preko 2 doline i 2 brijega.
Na Slici 4.12 se moze vidjeti prikaz svih sila i momenata koje djeluju na vrsak osjetnika koji se

koristi prilikom skeniranja topologije uzorka [25].

Vidljivo je kako na vrsak djeluje normalna sila F,,, orijentirana prema dolje, vu¢na sila F;, koja
djeluje transverzalno, sila adhezije F,, sila trenja F; i reakcijska normalna sila F,. Zbog sila

adhezije, trenja i reakcijske normalne sile, na gredici se javlja torzijski moment [25].
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Slika 4.12 Reakcijske sile i momenti na vrsku osjetnika prilikom mjerenja [25]

Poput svakog eksperimenta, iza njega stoji proracun koji se pokuSava dokazati. Tako je i u
ovdje promatranom sluc¢aju. Skupljajuéi sve bitne informacije, od dimenzija osjetnika, pa do
pripadajucih koeficijenata krutosti i sl. pokusava se dobiti vrijednost prosjecne sile trenja na
povrsini ispitivanog materijala. Kako bi se pomocu eksperimenta moglo zakljuciti jesu li
dobiveni rezultati dobri ili ne, potrebno je to dokazati kroz matematicki proracun. U tu je svrhu

koristen rad iz literature naslovljen M. Varenberg, et al.: ,,4n improved wedge calibration

method for lateral force in atomic force microscopy“ [26].

4.3 Varenbergov proracun

Prema Varenberg-ovom radu mjerenje kontaktne sile nije primaran zadatak AFM-a, jer
zahtjeva kompleksnu kalibraciju popreéne i normalne sile. Za dobivanje vrijednosti normalne
sile, potrebni su savojna krutost osjetnika i sila adheziju, pri ¢emu se moze pretpostaviti da je
sila adhezije jednaka sili odvajanja sonde od podloge [26].

Kalibracija poprec¢ne sile pomocu kalibracijskog uzorka moze se izvesti na dvanacina. Direktno
ili udva koraka. Direktna metoda zahtjeva da se gredica optereti momentom, te se analizira
kontaktni odziv koji se mjeri na povrsini podloge. Metoda u dva koraka ukljucuje kalibraciju
torzijskog kuta gredice u radijanima, koji se javlja zbog poprecne sile koja djeluje na vrsak
osjetnika, te torzijsku krutost osjetnika. Ovom metodom moguce je pretvoriti kut torzije u

poprecnu silu [26].
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Prema Varenberg-ovom radu, a kako je vidljivo na Slici 4.12, treba promatrati dva slucaja.
Kada osjetnik skenira u smjeru prema gore, i kada se on vrac¢a. Uzimajuci to u obzir, na vrsak
osjetnika u svakome trenutku djeluje kontaktnasila Fy, sila adhezije F, , i sila trenja F. Te sile

moraju biti u ravnotezi s opterecenjem L, silom F, i momentom torzije M [26].

Kako vrsak osjetnika klize po povrsini, sve sile su u ravnotezi i ovise 0 Smjeru kretanja sonde.
Kada se osjetnik kre¢e prema gore, tada se u smjeru Yy osi javljaju sile ¢ija se ravnoteza moze

opisati izrazom [24]:

Fr_y-cos —L-sinf —F,_, =0 4.2)

gdje je:

- 0 —kut nagiba povrsine [rad]
- F,_, —sila u sredistu popre¢nog presjeka vrska osjetnika [nN]
- L —sila opterecenja [nN]

- Fy_, —sila trenja prema gore [nN]

U smijeru osi z, sile koje djeluju su takoder u ravnotezi koje se moze opisati kao [26]:

—F,_,sin6@—L-cos@—Fy_,—F,_,=0 4.3)

gdje je:
- F,_, —sila u srediStu poprec¢nog presjeka vrska osjetnika [NN]
- L —sila optere¢enja [nN]
- Fy_
- F,_

4 — Sila trenja u smjeru osi z [nN]

—sila adhezije [nN]

u
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Kako je potrebno odrediti jednadzbu ravnoteze kada se sonda krece prema gore, tako treba
postaviti jednadzbe ravnoteZze kada se ona vraca. JednadZbe ravnoteza za y-0S | z-0s kada se

sonda krece prema dolje glase [26]:

Fr_g-cos@—L-sinf+F_;=0 4.4)

—Fp_4-sin@ —L-cos@+Fy_;—F,_; =0 (4.5)

gdje je:

Fr_, —sila u sredistu popre¢nog presjeka vrska osjetnika [nN]
- L —sila optere¢enja [nN]
- Fy_4 —sila trenja po y-osi [NN]
- Fy_4 —sila trenja po z-osi [NN]

- F,_, —silaadhezije [nN]

Ako se pretpostavi kako je sila trenja f = uN, pri ¢emu je u konstanta, a sila adhezije u oba
smjera jednakau rasponu od N,, do N, tadase iz jednadzbi (4.2) i (4.3) dobije sila kada osjetnik

pretrazuje kre¢uci se prema gore, a izraz za silu tada glasi [26]:

_L-sinf+p-(L-cosf + A)

F -
cos@ — pu-sinf

[N] (4.6)

-u

Koristenjem jednadzbi (4.4) i (4.5) moguée je izraCunati Silu na vrsku osjetnika kada se on

vraca, tj. kada se kre¢e prema dole [26]:

_L-sinf —p-(L-cosf + A)
B cos @ + p-sinf

FT—d

[N] (4.7)
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Iduci korak koji se mora napraviti je postaviti jednadZzba ravnoteze momenata koji se javljaju

oko vrska osjetnika. Kada se osjetnik kre¢e prema gore, jednadzba glasi [26]:
t t
Mu+L-[R -sinf — (h—R+§)-<pu]—FT_u-(R-cos@+h—R+§> =0 [Nm] (4.8)
JednadZzba kada se osjetnik giba prema dolje glasi [26]:
t t
My;+L- [R-sine— (h—R+§>-<pd]—FT_d -(R-c059+h—R+§) =0 [Nm] (4.9)

gdje je:

- R —radijus vrska osjetnika [nm]

- h—visina vr§ka [nm]

- t—debljina gredice [nm]

- F; —sila koja se javlja u sredistu vrska [N]
- M—moment torzije [Nm]

- @ —kut torzije [rad]

Odnos izmedu momenta torzije i kuta torzije se moze opisati pomocu sljedece jednadzbe [26]:

Ml 410
0=y rad (410)

gdje je:

- | —duljina gredice osjetnika [m]
- G — modul smicanja [N/m?]

- W, —polarni moment otpora [Nm/rad]
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Daljnjom transformacijom gornjih jednadzbi, dobivaju se nove momentne jednadzbe za

osjetnik u oba smjera gibanja [26]:

t
Mu+L-R-sin9—FT_u-(R-cost9+h—R+§) 0 [Nm] (4.11)

t
Md+L-R-sin9—FT_d-(R-cosH+h—R+§):O[Nm] (4.12)

Glavni cilj ove analize je odredivanje odnosa izmedu poprecne sile na vrsku osjetnika dok on
skenira ravnu povrSinu, i rezultirajuéeg momenta M koji se mjeri pomo¢u AFM modula na
racunalu preko kuta torzije gredice osjetnika. 1zmjereni izlazni napon M, pri ¢emu indeks ,,0
oznacava moment mjeren u voltima, povezan je s momentom M preko kalibracijske konstante
B, te njihova veza glasi - M, =M. Kalibracijska konstanta B je produkt svih faktora koji se
nalaze u sustavu. Kombinacijom jednadzbi(4.2) i (4.11) kada je kut nagiba ¢ = 0, dobivase, uz

kalibracijsku konstantu o u njutnima po voltu [N/V], jednadZzbaza silu trenja po ravnoj povrsini

[26] :

Mflat
Ffflat — FTflat — ﬁ =q- Ml};lat [N] (4.13)
+_
2
_ B
a=—"—" [N/V] (4.14)
h+s

Kalibracijska konstanta a pretvara moment izrazen u voltima M, u silu trenja Fff lat - Zbog
izgleda vrska koji moze biti u obliku piramide 1 u obliku kuglice, potrebno je kalibracijsku
konstantu o odrediti zasebno. U ovom diplomskom radu su se Koristili osjetnici s vrskom u

obliku piramide pa se za takav vrsak moze pretpostaviti da je njegova visina puno veca od
njegovog polumjera, h>>R [26].

U skladu s tom pretpostavkom te koriste¢i jednadzbe (4.11) i (4.12), dobivaju se jednadzbe
momenta torzija za oba smjera skeniranja [26]:
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M, =F,_,- (h + g) [Nm] (4.15)

M,=F,_, (h + %) [Nm] (4.16)

Torzijska petlja predstavlja jedan ciklus dobivanja momenta torzije kada osjetnik pretrazuje u
smjeru prema gore po povrSini, te kad se vraca u pocetni polozaj, odnosno kada skenira

povrsinu prema dolje. Torzijska petlja prikazana je Slikom 4.13, a odgovarajuca jednadzba glasi
[26]:

Torsion

I

| T
1

.

I
I
]
b
I
r
I
¥
I

I I

i i

ﬂ =
Md T

Slika 4.13 Torzijska petlja [26]

_Mu_Md
2

w [Nm] (4.17)

gdje je:

- W -—polovica §irine petlje [Nm]

Eksperimentalno, zbog odstupanja signala, razlike izmedu otklona signala i signala torzije, pa
¢ak 1 male neuskladenosti lasera u odnosu na fotodiodu, nije moguce odrediti to¢nu nulu
torzijskog signala. 1z toga razloga se postavlja pomak od petlje A, kao §to je to prikazano na
slici 4.13 [26]:
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—% = 7d INm] (4.18)

gdje je:

- A—pomak od petlje [Nm]

Kako se izlazni napon veze uz kalibracijsku konstantu £, tako se i stvarna polovica $irine petlje

i pomak od petlje mogu okarakterizirati pomocu kalibracijske konstante f- W,=W i - A, =4
[26].

Koristenjem gore opisane kalibracijske povrSine s ravnim i kosim povrSinama uzorka TGF11,
gdje je pomak torzijske petlje jednak nuli na ravnoj povrSini, moze se ispraviti netocno

izmjereni pomak torzijske petlje A}, tako $to se od njega oduzima pomak torzijske petlje na

ravnoj povrsini A{: ‘2t Ovim postupkom se dobiva to¢an pomak torzijske petlje A, = A% — A’; tat

[26].

Nadalje, supstitucijom jednadzbi (4.6), (4.7), (4.14), (4.15) i (4.16) u jednadzbu (4.17), dobiva
se novi izraz [26]:

p-(L+F,-cos8) W

= =a-W
cos?6 — u? -sin? 6 h+%

o

(4.19)

Istim postupkom supstitucija, iz jednadzbe (4.18), s korekcijom - (A% — A7) =4, dobiva se
izraz [26]:

,uz-sinH-(L-cosH+FA)+L-sin9-cos€_ A

=a- (A — AT (4.20
cos? @ — u? -sin? 0 h+ a- (4 o) (420)

N| =+

Iduéi korak je da se jednadzbe (4.20) i (4.19) podijele. Rezultat tog dijeljenja je kvadratna

jednadzbakojom ¢e se dobiti nepoznati koeficijent u. Kvadratnajednadzbakoja se dobije, glasi
[26]:

31



x _ aflat

A
sinB-(L-cosG+E4)-,u2—%-(L+FA-cos@)-,u+L-sin8-cost9=0(4.21)

o

U kvadratnoj jednadzbi (4.21) se nalazi poznati nagib povrSine, potrebne za kalibraciju
popre¢ne Krutosti, # u radijanima, opterecenje L, sila adhezije F,, izmjereni stvarni pomak
torzijske petlie (A — AZ'?%), i polovica irine torzijske petlie W,. Rjesavanjem jednadZbe
(4.3.20) dobiti ¢e se dva moguca rjeSenja koja predstavljaju koeficijent trenja u za poznati
nagib. Tako postoje dvarjeSenja, samo jedno je to¢no. Tocno rjeSenje e biti manje vrijednosti
od ﬁ a u protivnome se, kadase koeficijent trenja u uvrstiu jednadzbe (4.19) 1(4.20), dobiva
negativna kalibracijska konstanta o. U slu¢aju kada obje vrijednosti x zadovoljavaju uvjet: u <

ﬁ, za dobivanje odgovarajuce kalibracijske konstante «;, koristi se metoda prikazana na Slici

24[26].

Alternativna metoda pokazuje da, nakon §to se pomoc¢u kvadratne jednadzbe (4.21) dobiju
koeficijenti trenja p, i p,, oni se uvrste u jednadzbe (4.19) i (4.20). Nakon Sto se koeficijenti

trenja uvrste u odgovarajuce jednadzbe, njihovim rjeSavanjem dobiti ¢e se dvije kalibracijske

konstante, a, i a,. One se uvrstavaju u jednadzbu (4.22) [26].

a- Wflat
pftat = ——° (4.22)
(L+E)

Rjesavanjem jednadzbe (4.22) dobiti ¢e se koeficijent trenja na ravnoj povrSini. Daljnjim
prac¢enjem dijagrama na Slici 4.14 rjeSava se izraz razlike koeficijenata trenja, pri ¢emu oni
moraju dati apsolutnu vrijednost, odnosno pozitivan rezultat. Na posljetku se dobiva realna

kalibracijska konstanta o koja se koristi pri interpretaciji rezultata mjerenja [26].
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Slika 4.14 Alternativna metoda odredivanja kalibracijske konstante o, [26]

4.4. Sila adhezije

Za dobivanje kalibracijskih konstanti, pomoc¢u kojih se dobivaju rezultati sile trenja na
povrsini mjernog uzorka, potrebno je odrediti kljuéne komponente. Odreduje se, stoga sila
kojom ¢e se pritisnuti sonda na povrsinu ispitivanog materijala, odreduje se sila adhezije koja
na nano razini ima povecani utjecaj, te je potrebno poznavati kut nagiba kalibracijske povrSine.
Za potrebe ovog diplomskog rada koristio se kalibracijski uzorak TGF11, ¢iji nagib je poznat,
iznosi 54°44'. Kako se postupak u diplomskom radu temeljio na VVarenberg-ovom radu [26], za
izratunat kalibracijske konstante o, kut TGF11 potrebno je pretvoriti u radijane, te se on uzima
0,955 rad. Sila adhezije se mjeri u kontaktnom modu, kada se osjetnik odvaja od povrsine
materijala, pri ¢emu Se osjetnik ne odvoji u onome trenutku kada je dotaknuta povrsinu, ve¢
nesto kasnije (vidjeti dijagram sa slike 16 i pripadajuce objasnjenje). Na Slici 4.15 moze se
vidjeti dijagram pomocu kojega je odredena sila adhezija za sondu Aio-Al-A, te onaiznosi 38,2
nN.
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Slika 4.15 Sila adhezije za sondu Aio-Al-A

Na Slici se mogu vidjeti dvije okomite isprekidane crvene crte. Te dvije crte predstavljaju silu

na povrsini kada osjetnik dode u kontakt s materijalom i kada je ona najveca. S desne strane u
tablici te dvije crte predstavljaju vrijednosti YO i Y1. YO iznosi -398,2 nN, a Y1 -436,4 nN.

Njihova razlika daje silu adhezije od 38,2 nN te se ta vrijednost uzima kao apsolutna tj.

pozitivna vrijednost.

Pri provodenju eksperimenata s osjetnikom Aio-Al-B (Slika 4.16), sila adhezije je iznosila

215,6 nN, tako velika vrijednost je uzrokovana s vise faktora, kao §to je promjena vlaznosti,

povecanje radijusa zakrivljenosti vrska gredice, itd.
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Slika 4.16 Sila adhezije za sondu Aio-Al-B

Kako je prikazano na Slikama 4.17, 4.18 i 4.19 postoji vise razli¢itih grafova koji prikazuju silu
adhezije zbog razli¢itih uvjeta koji se javljaju. Za mjerenje AFM krivulje sile, mjeri se sila kojoj
je gredica osjetnika podvrgnuta kada se vrskom osjetnika priblizimo, pa ¢ak i pritisne povrSinu
promatranog materijala, te se zatim osjetnik odmakne. Taj postupak je prikazan na Slici 4.6.
AFM krivuljom sila mogu se odreditikemijska i mehanic¢ka svojstva poput tvrdoce, elasti¢nost,

duljine rupture veze i adhezija [27].

Sve kalibracije osjetnika u ovom diplomskom radu, izvedene su u zraku. Taj podatak je jako
bitan, jer se prilikom podesavanja programa mora odabrati pravilan model kalibracije kako bi
se dobili pouzdani rezultati. 1z tog razloga postoji i viSe razli¢itih krivulja adhezije koje se
javljaju.

Prilikom izrade ramp dijagrama (Slika 4.6), moguce je dobiti dijagram kod kojeg granice
izmedu ulaska vrSka osjetnika u kontakt s povrSinom materijala i odvajanjem vrska nisu

pravilne, ve¢ postoje vibracije (Slika 4.17). To se dogada kada vrsak dode u kontakt izmedu

dviju estica na povrsini uzorka koje se medusobno slabo privlace [27].
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Slika 4.17 Adhezija izmedu dviju Cestica [27]

Iduca vrsta AFM krivulje sila je kada se javlja elasticna deformacija, te dolazi do pomaka od

bazne linije (Slika 4.18). Ovom krivuljom je moguce odrediti tvrdocu ispitivanog materijala
[27].
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Slika 4.18 Adhezija uz deformaciju elasticnih materijala [27]

Treca vrsta AFM krivulje sila, je krivulja koja karakterizira hidrofobni materijal. Ova krivulja

je karakteristi¢na po tome $to je sila prianjanja i odvajanja vrska osjetnika od materijala veca,
te je krivulja pomaknuta od horizontalne osi (Slika 4.19) [27].
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Slika 4.19 Sila adhezije hidrofobnog materijala [27]

U ovoj cjelini rada obradeni su mehanicki podacikoji su bitni za dobivanje sile trenja kao krajnji
rezultat. Za potpunu karakterizaciju ponasanja osjetnika joS je potrebno usporediti teorijsku

geometriju osjetnika sa stvarnom kako bi se mogla napraviti prihvatljiva eksperimentalna

mjerenja, Sto ¢e biti obradeno u poglavlju 4.5.
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4.5. Usporedba nominalnih i stvarnih dimenzija osjetnika

Poput svake industrije koja ima proizvod za kojega se definiraju pripadajuce tehnicke
karakteristike, tako i na podru¢ju AFM osjetnika proizvodaci pruzaju informacije o osnovnim
dimenzijama svakog osjetnika. Kao $to je prikazano na Slici 4.20, svaki proizvoda¢ na kutijici
osjetnika daje informacije o veli¢ini kako gredice, tako i vrSka osjetnika. Uz to, tu su jo§ dane

informacije o vlastitoj frekvenciji i krutosti gredice.

Cantilever A - Contact Mode Cantilever B - Force Modulation

Shape Beam Shape Beam

Force Constant 0.2 N/m (0.04 - 0.7 N/m)* Force Constant 2.7 N/m (0.4 - 10 N/m)*
Resonance Frequency 15kHz (10- 20 kHz)* Resonance Frequency 80 kHz (50 - 110 kHz)*
Length 500 pm (490 - 510 pm)y* Length 210 pm (200 - 220 pm)*
Width 30 pm (25 - 35 pm)* Width 30 pm (25 - 35 pm)*
Thickness 2.7 pmi (1.7 - 3.7 pm)* Thickness 2.7 pm (1.7 - 3.7 pm)*

Slika 4.20 Osnovne informacije Aio-Al-A i Aio-Al-B osjetnika [26]

Na Slici 4.20 uz osnovne dimenzije kao $to su minimalna, maksimalna i nominalna duzina i
Sirina gredice, proizvodac takoder daje informacije o vrsti geometrije gredice koja moze biti
trokutasta ili pravokutna. Prilikom izrade ovog diplomskog rada prikupljale su se informacije
za gredice Aio-Al-A i Aio-Al-B koje su prikazane Slikom 4.20. Uz osnovnu geometriju, tu je
takoder moguce vidjeti i srednju vrijednost vlastite frekvencije gredice u kilohercima (,,KHz"),
te krutost gredice. U praksi se stvarne dimenzije gredica naj¢esce razlikuju od nominalnih. Tako
je i uovom sluc¢aju. Za odredivanje stvarnih dimenzija osjetnika, u ovome je radu zato Koristen
program otvorenog koda ImageJ. ImageJ program je kreiran kao kolaboracija Nacionalnog

instituta za zdravstvo i Laboratorija za opticke i racunalne instrumente u Americi [28].

Pomocu ImageJ programa moguce je prikazati, dimenzionirati, mjeriti, uredivati slike i jo§
mnogo drugih stvari. Program se najvise koristi u podrué¢jima poput medicine i astronomije, ali
ga i druge industrije, poput mikroznanosti i nanoznanosti takoder koriste. Za potrebe ovoga
rada, program ¢e se Koristiti kako bi se odredile stvarne dimenzije osjetnika. Pri pokretanju

programa pojavljuje se sucelje prikazano na Slici 4.21.
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Slika 4.21 ImageJ sucelje

Iduéikorak je otvaranje slike s poznatom skalom koja se nalazi na odabranoj slici, a prikazuje
se kao bijela crta s vrijednos¢u skale pored, takva skala se moze vidjeti na Slici 4.22 unutar
crvenog pravokutnika, i postavljanje skale unutar samoga programa. Time omoguéujemo da
program automatski izracuna dimenzije osjetnika. Odabrana je Slika 4.22, jer se na njoj nalaze
osjetnici Aio-Al-A i Aio-Al-B, te poznata skala koja se koristila prilikom SEM skeniranja
osjetnika. Poznata skala iznosi 100 mikrometara. Proces postavljanja poznate skale je takav da
se prvo povuce linija na poznatoj skali. Dalje, pod naredbom ,,Analyze* odabere se naredba
,,Set scale” gdje se upisuje mjerna jedinica i poznatu duljina. Postavljajuéi ta dva parametra
kalibracija programa je gotova i moguce je mjeriti osjetnike. Na Slici 4.22 prikazani su osjetnici
A B, ana Slici 4.23 izmjerene dimenzije osjetnika. Prvi dvareda govore kolike su vrijednosti
duljine i Sirine osjetnika Aio-Al-A, treci i Cetvrti red kolike su vrijednosti duljine i Sirine
osjetnika Aio-Al-B, a zadnja dva reda kolika je debljina oba osjetnika, pri ¢emu debljina

osjetnika A je prikazana u petom redu, a debljina osjetnika B u Sestom redu.
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Slika 4.22 Aio-Al-A i Aio-Al-B osjetnici

_é Results - O >
File Edit Font Resulis
Area Mean |Min Max Angle |Length -
1 150607 92877 70352 213545 -89446 483179
2 10286 93283 60000 130000 0.000 32.709
3 65890 95852 72487 209027 -89493 211214
4 9995 95653 62000 143176 -1685 31788
o 0039 62586 32122 102.000 -89415 3379
6 0039 80674 61371 1279168 -8668619 3346
‘ y |

Slika 4.23 Rezultati mjerenja Aio-Al-A i Aio-Al-B osjetnika
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Ako se rezultati sa Slike 4.23 usporede s onima iz brosure koju daje proizvodac, moze se vidjeti
kako izmjerene dimenzije ne odstupaju previse od nominalnih te da je sve u skladu s njima.

Ovim na¢inom su provjereni rezultati provedene kalibracije te je utvrdeno da su oni

zadovoljavajuci, $to znaci i da je omogucéeno dobivanje dobrih rezultata skeniranja.

U tablici 4.2 moguce je vidjeti razlike u dimenzijama izmedu onih koje je dao proizvodac i

stvarnih dimenzija izmjerenih pomocu ImagelJ programa za osjetnike Aio-Al A i Aio-Al B.

Tablica 4.2 Usporedba dimenzija Aio-Al osjetnika [29]

Nominalne dimenzije [um] Stvarne dimenzije [um]
Sonda Duzina | Sirina | Debljina Sonda Duzina | Sirina | Debljina
Aio— Al A 500 30 2,7 Aio—AlA 483,2 32,7 3,3
Aio—-AlB 210 30 2,7 Aio-AlB 211,2 31,8 3,3

Mora se napomenuti kako postoji moguénost odstupanja stvarnih dimenzija, iz razloga jer se
one mjere na racunalu pomocu programa. Odstupanje se dogada zbog toga sto nije moguce u

potpunosti precizno odabrati piksel na ekranu kako bi se dobile precizne izmjere.

U ovome poglavlju su opisane i prikazane vrijednosti osjetnika koje su u skladu s rasponom
vrijednosti koje pruza proizvodal, Sto stvara pretpostavke da ¢e daljnje izvodenje

eksperimenata dati dobre rezultate.
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5. TALOZENJE MATERIJALA TANKIH FILMOVA

Nakon §to su u gornjim cjelinama opisani postupci kalibracije i geometrija osjetnika, u

ovom poglavlju ¢e biti opisani postupci taloZzenja materijala tankih filmova.

Prilikom postupka kalibracije gredica, vrSak osjetnika dolazi u kontakt s povr§inom razli¢itih
materijala Cije se karakteristike ispituju. Uzorci na kojima je vrSeno nanotribolosko mjerenje u
ovome radu su tanki filmovi nehrdajuceg celika i aluminijeva oksida Al,O;, talozeni s dvije
razli¢ite metode nanosSenja materijala na supstrat od silicija talozenje atomskih slojeva (engl.
Atomic Layer Deposition — ALD) i taloZenje pulsiraju¢im laserom (engl. Pulsed Laser

Deposition — PLD). U ovom poglavlju ¢e biti objasnjena oba postupka.

5.1 TaloZenje pulsiraju¢im laserom

Metoda taloZenja pulsiraju¢im laserom (PLD) je tehnika fizikalnog talozenja materijala
u parnome stanju. Kod ove tehnologije nije potrebna kemijska reakcija izmedu supstrata i
materijala koji se rasprSuje kroz komoru kako bi se stvorio povrSinski film. Vakuumska komora
kod PLD postupka sadrzi retortu s materijalom koji ¢e se naparavati [28]. Najces¢i materijali
koje se naparuju na supstrat su aluminij, silicij, titan, zlato, platina i mnogi drugi. Ispariva¢ u
sebi moze sadrzavati zatvarace €ija funkcija je kontrola vremena naparivanja, a moze sadrzavati

vise retorti za talozenje vise slojeva na supstrat [30].

Uzimaju¢i u obzir kako se prilikom naparivanja supstrata zeli posti¢i odredena debljina sloja,
mora se kontrolirati plazma i njezina svojstva. U pocetku procesa, laser visoke energije, u
kratkim vremenskim razmacima pogada povrSinu materijala koji ¢e se naparivati. PovrSinski
atomi materijala se zagrijavaju do temperature isparavanja gdje se odvajaju od povrSine
materijala termi¢kim 1 elektronickim pobudivanjem. Druga faza procesa je kretanje odvojenih
Cestica materijala stvaraju¢i plazmu u obliku pare. U posljednjoj fazi procesa dolazi do taloZzenja
tankog filma materijala na supstrat. Kako bi se moglo kontrolirati naparivanje, mora se jo$
primijeniti i metoda opticke emisijske spektroskopija koja omogucava monitoring svojstava
plazme. Poznajuéi ta svojstva, moguce je podesiti pulsirajuci laser tako da se dobiva to¢na
atomska struktura naparenog sloja. Pulsirajuéi laser je laser odredene valne duljina, ¢iji raspon
je 0d 0,5 um do 15 um. Isto tako, pulsiraju¢i laser treba penetrirati povrSinu materijala koji ¢e

se naparavati, pa tako vremenski period izmedu svakog pogadanja povrSine laserskim snopom

42



svjetlosti se kre¢e u rasponu od 10 ps do 1 ns. PLD metoda se jo$ koristi pri proizvodnji

izolacijskih i supravodljivih komponenti, te u medicinske svrhe [30].

Laser beam

Port with
quartz window

Target

carrousel Heatable

sample stage

Substrate

Laser plume

Rotating target Vacuum chamber

Slika 5.1 Shema uredaja za naparivanje previaka [30]

5.2 TaloZenje atomskog sloja

TaloZenje atomskih slojeva (ALD) je postupak kemijskog naparivanja materijala na
supstrat. Ovom metodom omoguceno je naparivanje Sirokog spektra materijala kao Sto su
metalni oksidi 1 plemeniti plinovi, s obzirom na koriSteni perkursor. Proces je takav dase dva
razli¢ita materijala u plinovitome stanju serijski impulsno ubrizgavaju u reaktor te reagiraju s
povrSinom supstrata taloze¢i se na nju. Prilikom ubrizgavanja svakog plina, oni se odvajaju
inertnim tre¢im plinom kako bi se izbjegla faza reakcije izmedu plinova. Proces taloZenja se
moze vidjeti na Slici 5.2 koja prikazuje ubrizgavanje jednog plina, njegovo taloZenje, a zatim

drugi plin se ubrizgava i talozi [31].

43



Al(CH:): pulse H:O pulse

ST e e ale e eolor e e eesiys sy s
OO OE OGS TR0

Slika 5.2 Shema procesa ALD-a [31]

U ovom su poglavlju objasnjene PLD 1 ALD metode taloZenja materijala tankih filmova na

supstrat. Za izradu rada koriSten je PLD postupak naparivanja tankog filma Al,0,.
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6. REZULTATI EKSPERIMENTALNIH MJERENJA

Nakon §to su se napravile kalibracije normalne i poprecne sile kako je opisano u
poglavljima 4.1 1 4.2, te je, kako je opisano u poglavlju 4.4 dobivena vrijednost sile adhezije,
potrebno je odabrati materijal uzorka koji ¢e se skenirati i na kojem ¢ée se prikazati vrijednost
sile trenja odabranim osjetnicima. Da se podsjetimo, odabrani su osjetnici Aio-Al-A i Aio-Al-
B koji pokrivaju raspon normalnih sila od 44 nN do 2,8 uN. Materijal koji je odabran dase na
njemu zavr$i eksperiment je tanki film aluminijevog oksida dobiven ALD metodom na

silicijskom supstratu kako je kratko opisano u 5. poglavlju.

6.1. Provjera vr$ka sonde

S obzirom na to da se kod eksperimentalnih mjerenja radi o pretrazivanju povrsine s
osjetnikom koji moze, ali ne mora biti prevucen s nekim drugim materijalom, potrebno je na
kraju mjerenja provjeriti kakav je vrSak osjetnika. To bi se u pravilu trebalo raditi poslije svakog
mjerenja, jer su rezultati u potpunosti valjani samo kada je polumjer zakrivljenosti vrska manji
od znacajki koje se nalaze na povrSini uzorka, tj. kada je kontaktna povrSina mala, pa bi, u
slucaju kada se nakon provjere utvrdida vrSak s kojim su se provodila mjerenja nije dobar (da
je jako istroSen), bilo potrebno mjerenja ponoviti kako bi se ustanovilo jesu li dobiveni rezultati

dobri, ili ne.

Nakon izvrSenih mjerenja, oba osjetnika su se provjerile kako bi se utvrdilo jesu li i dalje valjani
za koristenje ili je za budu¢a mjerenja potrebno koristiti nove osjetnike. Za dobivanje rezultata
koristen je dolje opisani proces provjere kojim se procjenjuje oblik vrSka osjetnika prema
odgovaraju¢im uzorcima. Na osnovu takve usporedbe se vrSak osjetnika moze procijeniti kao:

dobar, istrosen, los, sumnjiv ili osjetnik je bez vrska.

Doista, kako se vrSak osjetnika tros$i, tako se i slika AFM skena mijenja. Sukladno tome,
mjerenja koja se vrSe da bi se utvrdile hrapavost i stanje povrSine uvelike ovise o stanju
osjetnika, odnosno o tome koliko je vrSak oStar. Ako je vrSak osjetnika istroSen i1 ima veliki
polumjer zakrivljenosti, generirana slika prikazivat ¢e manju hrapavost i manju povrsinu nego

slika koja bi se dobila kada bi se koristio oStar vrsak, kao $to je prikazano na Slici 6.1 [32].
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Slika 6.1 Ucinak ostrine vrha [32]

Kako bi se Sto bolje prikazao vrSak osjetnika, zapocCinje postupak procijene kvalitete vrska
generiranjem modela pomocu slike uzorka koja se dobije pomocu kalibracijskog uzorka iz
titanija, ¢ija povrSina je povoljna za odredivanje stanja vrska osjetnika uslijed na uzorku
prisutnih ponavljajuc¢ih topoloskih karakteristika [30]. Kalibracijski uzorak ima puno izdanaka
koji su upravilu veoma ostri. lako kalibracijski uzorci nisu savrSeno ostri, dovoljno su precizni
kako bi se njima moglo odrediti stanje vrska osjetnika. Prilikom procjene stanja vrska osjetnika
mora se paziti na tip koriStenog uzorka, jer ako se koristi takva vrsta uzorka koja ima velika
zaobljenja do¢i¢e do procjene da je vrSak osjetnika istroSen, odnosno da ima veliko zaobljenje
te je nepogodan za koristenje, iako je taj osjetnik u stvari i dalje pogodan za koristenje. Takav

je slucaj prikazan na Slici 6.2.

Sharp tip on dull, rounded characterizer features Resulting tip estimate

Slika 6.2 Ostar vrh sonde na zaobljenom karakterizatoru [32]

Svaki lokalni izdanak na topografiji slike se onda analizira, procis¢uje, te se kreira
trodimenzionalni model vrska osjetnika. Na svakom lokalnom izdanku se mjeri nagib u svim

smjerovima, kako bise odredilaminimalna oStrina vr§ka. S obzirom na todaje ovo ponavljajuci
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proces, rezultati ,,08trine vrska se kontinuirano azuriraju kako bi se dobila nova procjena

kvalitete vrska.

Proces kojim se kvalificira kvaliteta vrSka osjetnika, uzima u obzir procjenu stanja vrska, tj.
njegovu oSstrinu, te se na temelju dobivenih podataka dobiva pokazatelj je li osjetnik s
ispitivanim vrSkom pogodan za koristenje. Proces se moze periodicki koristiti kako bi se pratilo

habanje vrska, pa time i zakljuciti kada je potrebno zamijeniti osjetnik.

Kako postupak AFM pretrazivanja ovisi o stanju vrSka osjetnika veliku ulogu tu igraju tzv.
artefakti. Artefakti su znacajke koje se pojavljuju ili koje nedostaju na skeniranoj povrsini, a

koje u pravilu ne bi trebale biti na tome mjestu (Slika 6.3) [32].

Rendered image of surface

Slika 6.3 Prikaz artefakta vrha [32]

Za procjenu vrska osjetnika koji su se koristili prilikom izrade ovog diplomskog rada, odraden
je 1 dio procjene stanja kvalitete vrska. KoriSten je pritom uzorak tvrtke Bruker iz
polikristali¢nog titanija. Ovaj uzorak ima nazubljene znacajke koje su pogodne za dobivanje

tocnog modela vrska [32].

Jo§ jednom koriSten je program NanoScope Analysis u kojemu postoji i naredba ,, Tip

Qualification “, koja otvara mnogo mogucénosti. Prvo se odabire veli¢ina podrucja pretraZivanja

s topografskim znacajkama kojima ¢e se odrediti stanje vrska osjetnika (Slika 6.4).
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Slika 6.4 Kvalifikacija vrha sonde

., Tip Image Size opcija je u konkretnom slu¢aju postavljena na 150 nm. Opcijom ,,LPE for

max select se smanjuje utjecaj vibracija koje nastaju tijekom procjene kvalitete vrska osjetnika,

a preporuceno je da ova opcija ostane ukljuc¢ena. Isto tako, na Slici 6.4 je vidljivo da se, kako

bi se moglo odreditije li vrsak i dalje valjan za koriStenje, uzimaju vrijednosti na dvije razliite

visine vrska. Vrijednosti pod poprecnim presjekom 1 govore sljedeée: prvom vrijednoséu se

odreduje na kojoj udaljenosti od vrska se definira presjek, i ona iznosi 10 nm. Druga vrijednost

definira kolika je minimalna vjerodostojna ETD vrijednost popre¢nog presjeka 1. Kraticom

ETD se pritom oznacava ,,procijenjeni promjer vrska“. Ako je proracunati ETD manji od

minimalne vrijednosti, tada je vrSak potrebno dalje provjeriti. Minimalna vrijednost s kojom se

usporeduju vrijednosti vrSka osjetnika se dobiva prije pocetka izvodenja eksperimentalnih

mjerenja kada se uzima vrijednost stanja vrska osjetnika [32].
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Cross
Section 2

Slika 6.5 Odabir visina poprecnih presjeka za procjenu kvalitete vrska osjetnika [32]

Potrebno je takoder pratiti iste vrijednosti 1 za poprecni presjek 2, kako je prikazano na Slici
6.5 [32].

Nakon provjere kvalitete vrska, utvrdeno je kako ga je potrebno dodatno ispitati,dase konkretni
osjetnik vise nece koristiti, ve¢ je bilo potrebno za mjerenja uzeti novi osjetnik. Doista, u tablici
6.1 prikazane su karakteristi¢ne vrijednosti za vrSak osjetnika Aio-Al-B prije i nakon mjerenja
iz kojih je vidljivo kako vrSak ve¢ bio istrosen, §to je bilo iza ocekivati uslijed velikih normalnih

sila u kontaktu.

Tablica 6.1 Vrijednosti vrha sonde prije i poslije mjerenja

Vrh prije mjerenja Vrh poslije mjerenja
ETD 1 75,52 nm 92,67 nm
ETD 2 83,75 nm 44,22 nm

U ovoj je cjelini rada opisan utjecaj stanja vrSka osjetnika koji je najbitniji dio za provodenje
eksperimentalnih mjerenja. Utvrdeno je kako treba pratiti habanje vrSka kako bi dobiveni
rezultati bili valjani, na osnovu ¢ega se moze zakljuciti kako vrijednosti sile trenja na
nanometarskoj razini su adekvatno prikazani za uzorke aluminijevog oksida i nehrdajuceg
celika.
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6.2. Kalibracijska mjerenja

Kako bi se mogli prikazati rezultati odredivanja sile trenja na Al,O,, prvo se skenira

TGF11 kalibracijski uzorak, pomoc¢u kojega se dobiva kalibracijska konstanta koja sluzi za

prikazivanje rezultata sile trenja na Al,0,. Na Slici 6.6 vidi se povr$ina TGF11 uzorka s grafom

koji predstavlja signal na odredenoj liniji. Linija je prikazana na slici lijevo bijelom crtom.

Deflection Error:

00 3: Friction

1
20.0um

-762.7 mV

Section

100

mV 02

04 06 08 1 12 14 um

Spectral Period 0.00 pm
Spectral RMS Amplitude 218 my

Spectral Frequency 0.00 /um
Temporal Freq: 0.00 Hz

250
200|

150]

Slika 6.6 TGF11 [100] trace signal

Dijagram koji se vidi na Slici 6.6 desno, prikazuje signal u mV u svakoj tocki TGF11 uzorka.

Te vrijednosti signala se moraju podudaratis vrijednostima kada se osjetnik prilikom skeniranja

vraca u pocetni polozaj (tzv. retrace signal) tako da ¢e signali biti zrcaljeni. Zrcaljenost signala

se moze vidjeti na Slici 6.7.
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04 06 08

Spectral Period 0.00 pm Spectral Frequency 0.00 /um
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25%

00 4: Friction 20.0um

Slika 6.7 TGF11 [100] retrace signal

Signali u oba smjera daju vrijednosti koja se u Varenberg-ovom radu [26] predstavlja kao Ag’“t.
Vrijednost A’;l“t bi se trebala nalaziti oko 0. Za osjetnik Aio-Al-A kada se koristila sila od 100

nN, vrijednost Agl“t iznosila je -2 mV, $to je dobar pokazatelj za pocetak eksperimenta.

Proces se nastavlja tako da se uzimaju signali i na kosoj povrsini TGF11 uzorka koji ¢e se

oznacavati oznakom [111].

Na Slici 6.8 vidi se prikaz signala kada osjetnik prolazi prvi puta kosom povr§inom TGF11.
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Slika 6.8 TGF11 [111] trace signal

Slika 6.9 prikazuje, pak, vrijednost signala za silu od 100 nN kada se osjetnik vraca po istoj

liniji u pocetni polozaj.
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Slika 6.9 TGF11 [111] retrace signal
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Nakon $to su dobivene vrijednosti i na kosoj povrsini TGF11 uzroka, dobivaju se, u skladu s
gornjim jednadzbama 4.18 i 4.19, vrijednosti Ay 1 W;. A predstavlja vrijednost kojom je graf
kalibracije pomaknut od x-osi, tj. od vrijednosti 0, a Wy predstavlja srednju vrijednost signala

izmedu trace i retrace [111] signala.

Za mjerenje silom od 100 nN, Aj iznosi 682,5 mV, a vrijednost W; iznosi 155 mV. Nakon §to
su dobivene vrijednosti A3, A: i W, prema Varenberg-ovom radu [26] se moze rijesiti
kvadratna jednadzba koja opisana relacijom (4.21) u kojoj su poznate i vrijednosti kuta 6 =
0,955 rad, sile L = 100 nN i sila adhezije A = 38,2 nN. Jedina nepoznanica u kvadratnoj
jednadzbi (4.21) je tako koeficijent trenja u. Uvrstavajuci sve poznate vrijednosti u jednadzbu,
pri éemu Se mora paziti dasu sve mjerne jedinice u V i N, dobivaju se dva koeficijenta trenja:

py iy,

Za silu pritiska 100 nN i silu adhezije 38,2 nN, koja je ocitana sa Slike 25, koeficijenti trenja

iznose 6,793 i 0,088. Nakon $to su se dobile vrijednosti koeficijenta trenja treba provjeriti koji
od njih zadovoljava uvjet: ﬁ. Vrijednost uvjeta postavljena je na 0,707. Provjeravajuci

rezultate vidi se kako taj uvjet samo jedan koeficijent trenja, a to je p,.

Dalje se vrijednost koeficijenta trenja p, uvrstava u jednadzbu (4.19), podijeli se s vrijednosti
W, i dobiva se kalibracijska konstantaa koja u ovom slu¢aju ima vrijednost 0,2125 uN/V. Ova
vrijednost ima veliki znacaj, jer kada je dobivena vrijednost kalibracijske konstante, ponovo se
pokrece NanoScope Analysis program, i ucitava se datoteka skeniranog Al, O; uzorka. U toj
datotecise nalaze takoder skenirane sile trenja. Kako bi se dobila reprezentativna vrijednost sile

trenja na Al,O0, uzroku, od trace signala treba oduzeti vrijednost retrace signala i podijeliti s 2:

frace-retrace Kadase to napravi dobiva se nova slika koja predstavlja ukupni signal po povrsini

Al, O; umV.

Za tako dobivenu sliku, do znacaja dolazi kalibracijska konstanta. Njena vrijednost se unosi u
program, i ta novonastala slika se mnoZi s tim koeficijentom kako bi se dobila vrijednost skena

u uN, odnosno kako bi se dobila prosjecna vrijednost sile trenja na povrsini Al, O;.

Na Slici 6.10 vidi se onda prikaz dobivenih kalibracijskih konstanti za osjetnik Aio-Al-A u
ovisnosti 0 narinutoj normalnoj sili, pri ¢emu prosje¢na vrijednost dobivenih kalibracijskih
konstanti iznosi 0,184 uN/V,a standardnadevijacija dobivenih rezultata iznosi 0,024. Ti podaci
pokazuju kako dolazi do odstupanja i od 13%. Na Slici 6.11 se, pak, vidi graf ovisnosti

kalibracijske konstante o narinutoj normalnoj sili osjetnika Aio-Al-B. Prosje¢na vrijednost
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kalibracijske konstante za ovaj osjetnik iznosi 1,192 uN/V, a standardna devijacija 0,155 iz

Cega se jo$ jednom dobiva odstupanje od 13%, bas kao i za osjetnik A.

Ovisnost kalibracijske konstante o normalnoj sili
0,25

0,2 \\
0,15
0,1

0,05

Kalibracijska konstanta o [uN/V]

100 200 300 400

Normalnasila Fn [nN]

Slika 6.10 Graf ovisnosti kalibracijske konstante o normalnoj sili osjetnika Aio-Al-A

Graf ovisnosti kalibracijske konstante o normalnoj sili

——g——
1,2

Kalibracijska konstanta o [uN/V]

100 300 600 1200 1600 2000

Normalna sila Fn [nN]

Slika 6.11 Graf ovisnosti kalibracijske konstante o normalnoj sili osjetnika Aio-Al-B

54



Na Slici 6.12 vidi se, napokon, prikaz kada su ucitani trace i retrace skenovi koji se oduzimaju

1 svaki se pomnozi s vrijednos¢u 0,5 kako bi se dobila rezultantna slika skena.
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Slika 6.12 Dobivanje rezultantne slike

6.3. Izmjerene sile i koeficijenti trenja

Jednom kada su se ucitale datoteke skenova, izabrale odgovarajuce opcije kako bi se
dobila dobra slika, te su postavljeni odgovarajuéi koeficijenti skaliranja i operator oduzimanja

koriStenjem naredbe ,, Execute ¢e se dobiti glavna slika, a ona se moze vidjeti na Slici 6.13.

Na Slici 6.13 s desne strane moguce je vidjeti jo§ kako je velic¢ina skena 500 nm, te da se
povrsina skenirala frekvencijom od 2 Hz, a to znaci kako je program postavljen tako da polako
pretrazuje povrsinu Al,O; kako bi se dobila $to bolja slika povrSine s koje se uzimaju podaci.
Iducikorak je da se ta dobivena slika pomnozi s kalibracijskom konstantom a kako bi se dobila
vrijednost sile trenja na povrsini jer trenutna rezultantna slika daje prosjecnu vrijednost sile

trenja na povrsSini u mV. Taj korak ¢e se odraditi pomoc¢u programa Gwyddion [33].
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Slika 6.13 Povrsina prije mnozenja s kalibracijskom konstantom

S lijeve strane Slike 6.14 se vidi tablica rezultata nakon $to su se rezultati dobiveni na povrsini

aluminijevog oksida pomnozila s kalibracijskom konstantom a. lako su rezultati prikazani u

uV, ne smije do¢i do zabune, jer su rezultati zapravo prikazani u pN buduci da su rezultati

pretrazivanja na povrSini prije mnozenja u voltima, a mjerna jedinica kalibracijske konstante je

uN/V. Dakle, nakon §to se te dvije vrijednosti pomnoZze dobije se rezultat pretraZivanja povrSine

u nN, iako je program postavljen tako da sve vrijednosti prikazuje u voltima.

Prvi rezultat kojega treba uzeti u obizr je ,, Roughness average “ vrijednost, i ona iznosi 576,2

uN. Ovaj podatak nam odgovara prosjecnoj vrijednosti sile na cijeloj povrsini Al, O; uzorka.

Ovakvim na¢inom prikazivanja uzimaju se u obzir prosjecne Vvrijednosti iz svih redova

skenirane povrsSine.
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Slika 6.14 Rezultat pretrazivanja Al,05 povrsine u uN

Iduéibitan podatak je ,, Root Mean Square Roughness ““ koji daje srednju vrijednost odstupanja
sile na odabranoj liniji od sredi$nje linije ta je vrijednost u predmetnom sluc¢aju 753,3 uN.
Vazan podatak bi bio i ,, Skewness “, §to predstavlja asimetriju distribucije rezultata. Ako je ta
vrijednost pozitivna, distribucija naginje na desnu stranu, ako je negativna rezultati naginju na
lijevu stranu, a ako je ta vrijednost 0, tada je distribucija rezultata simetri¢na. U predmetnom je
slucaj ta vrijednost negativna, $to znaci da distribucija rezultata naginje na lijevu stranu, kao

Sto se moze vidjeti i na Slici 6.15.
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Slika 6.15 Distribucija rezultata sile izrazene pomocu prosjecne hrapavosti povrsine
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U tablici 6.2 moze se, napokon, vidjeti odnos normalne sile gredica sa silom trenja, a na Slici
6.16 i dijagram ovisnosti sile trenja o normalnoj sili. Iz gore danih podataka o hrapavosti, moze

se zakljuciti kako s povecanjem narinute normalne sile zbog velike vrijednosti hrapavosti, rasti

¢e 1 sila trenja na povrsini Al,O; uzorka kako je i prikazano u tablici 6.2.

Tablica 6.2 Odnos normalne sile i sile trenja prilikom pretrazivanja Al,05; pomocu osjetnika

Aio-Al-A
Normalna sila [nN] Sila trenja [nN] - Al, O,
10 10,081
50 19,049
100 27,694
150 25,427
200 42,929
300 80,974
400 70,973
452 113,9986

Ovisnostsile trenja Ff [nN] o normalnoj sili Fn [nN] za Al203
uzorak
120

100 y =0,2128x +4,689
R?=0,9072

80

60

Sila trenja Ff [nN]

40

20

0 100 200 300 400 500
Normalna sila Fn [nN]

Slika 6.16 Dijagram ovisnosti sile trenja o normalnoj sili prilikom pretrazivanja Al,0,
pomocu osjetnika Aio-Al-A
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U tablici 6.1 se moze vidjeti kako se pove¢anjem normalne sile povecava i sila trenja na povrsini
Al, O05. Za osjetnik Aio-Al-A, ¢iji raspon normalne sile je od 10 nN do 452 nN, na Slici 6.17
vidi se kako se mijenja koeficijent trenja uzorka Al, O;. Na dijagramu se takoder moze vidjeti

jednadzba krivulje koja opisuje koeficijent trenja u, te se takoder vidi kvadratna vrijednost R?

koja opisuje koliko podaci odgovaraju modelu regresije. Za osjetnik A, ta vrijednost iznosi
0,8647 (86%).

Koeficijent trenja na uzorku Al203

1,2
L
. I\
=08
v y = 0,7137x0686
2 06 R?= 0,8647
= Al203
S \F.....
é 0,4 J_ ........ T ....................... ]— T T ......... Potencija
0,2 L I A e 1 (A1203)
1 1
0
10 50 100 150 200 300 400 452

Normalnasila Fn

Slika 6.17 Ovisnost koeficijenta trenja o normalnoj sili sonde Aio-Al-A za uzorak Al203

S obzirom na to dasu se eksperimentalna mjerenja obavljala s dva osjetnika, a gore prikazani
rezultati se odnose na osjetnik Aio-Al-A, u tablici 6.3 je dan odnos normalne sile i sile trenja i
za osjetnik Aio-Al-B. Tim je osjetnikom izvrSeno 14 mjerenja, kojima se pokrio cijeli
pripadajuci raspon normalne sile. Mjerenja su tako zapocela sa silom od 300 nN $to omogucuje
usporedbu sila trenja izmedu dvaju koriStenih osjetnika, a zatim se normalna sila postepeno
povecéavala kako bi se §to bolje pokrio cijeli raspon prikazan tablicom 6.3. Potrebno je jos
napomenuti kako se sila trenja osjetnikom Aio-Al-B mjerila kako na uzorku Al, O, tako i na
povrsini nehrdajuceg Celika, te se u tablici 6.3 i na Slici 6.18 vidi ovisnost sile trenja o normalnoj

sili za oba ta materijala.

Kako kod osjetnika tipa A dolazi do povecanja sile trenja, ocekivao se isti rezultat i kod

osjetnika B Sto se doista i dogada. U tablici 6.3 se takoder moze vidjeti kako pri velikim
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optere¢enjima sila trenja malo varira, $to bi mogao biti pokazatelj kako je u tom podrucju

dostignuta granica mogucénosti koriStenja osjetnika tipa B.

Tablica 6.3 Odnos normalne sile i sile trenja prilikom pretrazivanja Al,O; i nehrdajuceg

celika pomocu osjetnika Aio-Al-B

Normalna sila [nN]

Sila trenja [nN] - Al, O,

Sila trenja [nN] — nehrdajuci

celik
300 128,315 324,215
400 150,043 437,003
600 205,401 517,543
800 252,802 581,267
1000 313,293 704,610
1200 345,152 696,355
1400 395,642 740,654
1600 404,259 777,161
1800 417,168 821,860
2000 569,768 1049,008
2200 533,135 980,807
2400 682,651 1125,117
2600 609,900 927,730
2800 729,734 1102,783
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Ovisnostsiletrenja Ff [nN] o normalnoj sili Fn [nN] za Al203 i
nehrdajudiCelik

1400
1200 T T
- 1 1
= 1000 y =0,2879x +336,6 ~JI ]' 1
= R?=0,9094 | 'I' 1 1
i 800
E T 71 ; 1 ) AI203
§ 600 Stainless steel
g a00 - A T L Linearna (Al203)
200 y =0,2301x + 63,049 Linearna (Stainless
R%=0,9667 steel)
0
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Normalna sila Fn [nN]

Slika 6.18 Dijagram ovisnosti sile trenja o normalnoj sili prilikom pretrazivanja Al,O; i
nehrdajuceg celika pomocu osjetnika Aio-Al-B

Na Slikama 6.19 i 6.20 se moze, naposljetku, vidjeti promjena koeficijenta trenja u ovisnosti o
normalnoj sili na uzorcima Al,O; i nehrdajuceg celika. Za uzorak Al, O, prosje¢na vrijednost
koeficijenta trenja iznosi 0,295, pri ¢emu slaganje podataka s modelom regresije iznosi 0,8987

(90%).

Koeficijenti trenja na uzorku Al203

0,3

e A|203

y = 0,0017x* - 0,0364x + 0,4466
R?=0,8987

Koeficijenttrenja u

300 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800

Normalnasila Fn

Slika 6.19 Dijagram ovisnosti koeficijent trenja o normalnoj sili za uzorak AI203 koristenjem
osjetnika Aio-Al-B
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Zauzorak nehrdajuceg celika, prosjecna vrijednost koeficijenta trenja za narinute normalne sile

iznosi 0,622, a vrijednost odgovaranja podataka regresijskom modelu je ¢ak 0,9535 (95%).

Koeficijenti trenja na uzorku nehrdajudeg celika

1 g y = 0,0056x2-0,136x + 1,2379
L R? =0,9535

e,
-

NT-. . se v .
0.6 I=Fee 1 I Nehrdajuci celik

Koeficijenttrenja u

....... Poli. (Nehrdajudi
celik)

300 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800

Normalnasila Fn

Slika 6.20 Dijagram ovisnosti koeficijenta trenja o normalno sili za uzorak nehrdajuceg
celika koristenjem osjetnika Aio-Al-B

Nakon izvrSenih eksperimentalnih mjerenja te obrade podataka, izradila su se dva dijagrama
koja prikazuju kako se sila trenja i koeficijent trenja mijenjaju s promjenom normalne sile, ali
i promjenom osjetnika kojom su se vrsila mjerenja. Na Slici 6.21 vidi se tako ovisnost sile trenja
0 povecanju narinute normalne sile, pri ¢emu se kod iste normalne sile od 300 i 400 nN
upotrebom dvaju razli¢itih osjetnika javlja malo odstupanje u dobivenim rezultatima. To
pokazuje kako se ve¢ pri malim normalnim silama osjetnikom B, tendencionalno dobiva nesto

veca silu trenja.
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Prijelaz sile iz nano u mikro podrucje za uzorak Al203
800
700
600
500
400

—— Aio-Al-A
300

Sila trenja [nN]

—&— Aio-Al-B
200

0

0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Normalna sila [nN]

Slika 6.21 Prijelaz sile trenja iz nanopodrucja u mikropodrucje za Al,0, uzorak

Na Slici 6.22 prikazano je kako poveéanjem normalne sile koeficijent trenja lagano (osim na

samom pocetku mjerenja, s vrlo malim normalnim silama) opada.

Promijena koeficijenta trenjas normalnom silom

1,2

o
00

—@— Ajo-Al-A

—&— Aio-Al-B

Koeficijenttrenja u
o
)]

o
~

0,2

0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Normalna sila [nN]

Slika 6.22 Utjecaj normalne sile na koeficijent trenja Al,0, uzorka
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7. ZAKLJUCAK

U ovom je diplomskom radu obraden osvrt kroz povijest o nanotriblogiji, obradene su
suvremene metode izvodenja eksperimentalnih mjerenja isto tako i metode za nanoSenje tankih
filmova. Provedena su eksperimentalna mjerenja na danu temu, te dobiveni rezultati su
razjasnjeni. Naime, odstupanje od izvodenja zadatka dolazi jer u predvidenom vremenskom
razdoblju se ne bi sve zadane promjenjive varijable mogle pazljivo obraditi i protumaciti.
Donesena je odluka kako ¢e se rad temeljiti na najdominantnijoj promjenjivoj varijabli,
normalnoj sili, s kojom su se izvodila eksperimentalna mjerenja, te se njen utjecaj analizirao i
izvrSio kriti€ki osvrt.

U prvom djelu rada opisane su metode odredivanja triboloskih svojstava materijala kako na
makroskali , tako na mikroskali i nanoskali. Opisuju¢i razne metode kojima se mogu dobiti
triboloska svojstva, priblizilo se problematici koja se pojavljuje kada se skala smanjuje.
Opisivanjem metoda nanometarske razine postali su jasni izazovi koje je potrebno premostiti
kako bi se odradila eksperimentalna mjerenja primjerene pouzdanosti. Obracajuci paznju na
utjecaj okoline, poput temperature ivlage u zraku, vibracija drugih strojeva u blizini laboratorija
koja stvaraju smetnju, u samome pocetku se krenulo s pretpostavkom da je moguénost pojave

odstupanja rezultata od stvarnih moguca.

U prisutne izazove, ulazi i ljudska pogreska. Zato $to su koriSteni osjetnici iznimno malih
dimenzija, moralo se paziti na svaki pokret prilikom njihovog postavljanja u mjerni ureda;.

Svaki krivi potez rezultirao je oste¢ivanjem osjetnika, te potrebnom njihove zamjene novima.

U radu je dalje provedena kalibracija osam razli¢itih vrsta osjetnika kako bi se dobili podaci
potrebni za provodenje mjerenja. Ujedno, provjeravala su se i fizicka svojstva osjetnika kako
bi se mogla usporediti s nominalnim svojstvima koje daje proizvodac. Zaklju¢eno je kako
proizvodaci daju dostatne informacije 0 svojim proizvodima uz odstupanje koje se, s obzirom

na male dimenzije, moze smatrati prihvatljivima.

U radu je nadalje bilo potrebno odrediti kalibracijsku konstantu, klju¢an podatak za
kvantificiranje rezultantne silu trenja na povrSini ispitivanog uzorka. S obzirom na toda se istim
osjetnikom primjenjivalo vise sila na povrSinu, bilo je ritom potrebno za svaku silu odrediti i
pripadaju¢u kalibracijsku konstantu. Kao rezultat za sondu Aio-Al-A se dobila standardna
devijacija od 0,0245 sto je pokazatelj kako prosjecna vrijednost kalibracijske konstante malo

odstupa od vrijednosti kalibracijske konstante koja se dobije pri svakom novom mjerenju, iz
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Cega se moze zakljuciti kako je s tim osjetnikom moguce dobiti precizne rezultate. S druge
strane, za sondu Aio-Al-B standardna devijacija je malo veca, odnosno ona iznosi 0,15, iz Cega
se moze zakljuciti kako je odstupanje od prosjecne vrijednosti, kojau ovom slucaju iznosi 0,184

povecano, ali je i dalje moguce provesti mjerenja koja ¢e dati pouzdane rezultate.

U zaklju¢nome dijelu rada, provedena su mjerenja trenja na nanometarskoj razini za uzorke
tankog filma Al, O, uzorka natalozenog pomocu ALD metode na silicijev supstrat. Dobiveni
rezultati su pomnozeni kalibracijskim konstantama kako bi se dobila informacija o sili trenja

na povrsini.

U radu je, dakle, izvrSeno mjerenje nanotriboloskih svojstava Al, O; tankog filma pomoc¢u dva
osjetnika razli¢itih krutosti kojima je moguce posti¢i normalne sile u preklapaju¢em rasponu
od nN do uN, ¢ime je uspjesno izvrSena analiza utjecaja prijelaznog rezima iz nanoskale do
mikroskale normalnih sila kojima je optere¢ivan nanotriboloski sustav. Imajuéi, pak veliku
osjetljivost provedenih mjerenja, za provjeru jesu li rezultati dovoljno dobri, trebalo bi uzeti jo$

sondi istog proizvodaca, provesti iste kalibracije te mjerenja, i usporediti ih.
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SAZETAK

U ovom diplomskom radu, obraden je moderan i unaprijeden nacin kalibracijske metode
osjetnika za dobivanje poprecne sile pomocu mikroskopa atomskih sila. Usporedene su
tvornicke postavke osjetnika, s eksperimentalno dobivenim informacijama kako bi se moglo
pristupiti provodenju eksperimentalnih mjerenja. Sila trenja je mjerena dvama osjetnicima , te
se uspostavila ovisnost dobivene sile trenja s normalnom silom, na uzorcima Al,0; i
nehrdajuceg Celika, u rasponu od nanometarske do mikrometarske, te su kriticki analizirani
dobiveni rezultati. Odradena je provjera vrska osjetnika koja je na temelju dobivenih rezultata

analizirano, 1 prilozeno je odgovarajuce rjeSenje za dobivene rezultate.

KLJUCNE RIJECTI: Tribologija, AFM, sila trenja, kalibracijska konstanta

ABSTRACT

With the aim of this thesis a modern and improved method of probe calibration for
obtaining lateral force measurements in atomic force microscopy, was used. The factory
dimensions of AFM probes, provided by the manufacturer, have been compared with the
experimentaly obtained onesenabling the execution of experimental measurements. The friction
force was measured via two different AFM probes which allowed spanning from nN to uN
range of normal loads exerted on the samples of Al,0; and stainless steel. The dependence has
between measured friction force and variable normal forces ranging from nanonewton to
micronewton scale has been established, and the obtained results are criticaly analysed and

discussed. Tip qualification of probe was checked, and based on the obtained results which have
been analyzed, appropriate solution has been given.

KEY WORDS: Tribology, atomic force microscopy, friction force, calibration constant
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