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SAZETAK

Mjerna nesigurnost kljuCan je pokazatelj kvalitete rezultata mjerenja. Iskazivanju
vrijednosti mjerne nesigurnosti prethodi procjena utjecaja svih parametara na proces mjerenja
te postavljanje matematickog modela koji opisuje mjerenu veli¢inu. U kontekstu mikroskopije
atomskih sila, gdje postoji mnogo utjecajnih parametara i gdje su funkcijski odnosi izlazne
veli¢ine i1 ulaznih veli¢ina nelinearni, mjerna nesigurnost rezultata mjerenja do sada nije
procijenjena. Mikroskop atomskih sila radi na principu rasterskog skeniranja povrsine uzoraka,
a primjenjuje se u mnogim granama znanosti. Rezultat mjerenja dobiven primjenom
mikroskopa atomskih sila je slika topografije povrSine izmjerenog uzorka u 2D i 3D formatu,

uz pridruZzene povrsinske parametre topografije.

S ciljem procjene mjerne nesigurnosti rezultata mjerenja dobivenih primjenom
industrijskog mikroskopa atomskih sila, u radu je primijenjeno viSe pristupa procjenjivanju
mjerne nesigurnosti. Provedena su teorijska i eksperimentalna istrazivanja utjecajnih veli¢ina
na rezultate mjerenja dobivenih primjenom mikroskopa atomskih sila. U teorijskom dijelu
opisan je nacin rada i komponente AFM mjernog sustava. Opisani su rezultati mjerenja
dobiveni mikroskopom atomskih sila, a utjecajne veliine na rezultat mjerenja usustavljene su
i podijeljene u nekoliko skupina. Objasnjen je pojam mjerne nesigurnosti te je dan pregled

metoda koje se koriste za procjenu mjerne nesigurnosti.

Eksperimentalna ispitivanja provedena su na AFM referentnim etalonima i mjernom
uzorku. S ciljem utvrdivanja utjecajnih veli¢ina ulaznih parametara skeniranja te s ciljem
dobivanja jednadzbi modela koja povezuje izlazne i ulazne veli¢ine proveden je faktorski plan
pokusa. Provedena su istrazivanja utjecaja ticala na rezultat mjerenja, analizirana je
ponovljivost i obnovljivost rezultata mjerenja, provedeno je istrazivanje utjecaja filtriranja na

rezultat mjerenja.

U radu su postavljeni matematicki model za procjenu mjerne nesigurnosti dubine brazde
I povrsinskih parametara topografije Sa i Sz. Provedena je procjena mjerne nesigurnosti
metodom Monte Carlo simulacija i Bayesovom metodom. S ciljem prikazivanja potpunog
mjernog rezultata za izlazne veli¢inu odreden je 95-postotni interval pokrivanja. Provedena su
medulaboratorijska usporedbena mjerenja izmedu cetiriju laboratorija. Na osnovi faktora

slaganja En usporedeni su rezultati mjerenja.



EXTENDED SUMMARY

Measurement uncertainty is a crucial indicator of the quality of measurement results.
Before expressing the value of measurement uncertainty, a comprehensive assessment of the
impact of all parameters on the measurement process is conducted, followed by the
establishment of a mathematical model describing the measured quantity. In the context of
atomic force microscopy, where numerous influential parameters exist and functional
relationships between the output and input quantities are nonlinear, the measurement
uncertainty of the results has not been estimated. Atomic force microscopy operates on the
principle of scanning the surface of samples and is employed in various scientific disciplines.
The measurement result obtained through atomic force microscopy provides a topographic
image of the measured sample surface in both 2D and 3D formats, along with associated surface

topography parameters.
Chapter 1: Introduction

The first chapter encompasses an elaborate account of motivation for the research,
objectives and hypotheses, as well as an in-depth exposition of the research methods and plan.
Additionally, it outlines the anticipated scientific contributions stemming from this study. A
comprehensive literature review is provided, underscoring the significance of measurement
uncertainty on measurement outcomes. Currently, the measurement uncertainty of industrial,
commercial atomic force microscope results has not been evaluated. Additionally, there are no
existing guidelines or instructions in the field of atomic force microscopy that analyze the

impact of input parameters on the quality of measurement outcomes.
Chapter 2: Atomic force microscope in dimensional nanometrology

This chapter comprehensively explores the AFM measurement system, detailing its
operational modes (contact, non-contact, tapping) and the intricate forces between the probe
and sample at the atomic level. Post-measurement image processing involves leveling and
sophisticated filters to extract precise surface roughness parameters and address artifacts. The
chapter presents essential surface parameters, facilitating comprehensive analysis of sample
topography. Emphasis is placed on artifact impact and strategies for identification and
mitigation, ensuring accurate AFM measurements. Overall, the AFM technique emerges as a

potent tool for nanoscale surface analysis with broad scientific applications.



Chapter 3: Measurement uncertainty

This chapter elucidates the concept of measurement uncertainty and highlights the
significance of its application. Three methods for estimating measurement uncertainty are
described: the Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM) method, Monte
Carlo simulation method and Bayesian method. The GUM method requires knowledge of
uncertainty components, which can be categorized into two groups: Type A and Type B
uncertainties. The process of calculating measurement uncertainty using the GUM method is
detailed. The Monte Carlo simulation method is a numerical technique based on generating
numerous random values and analyzing the resulting data to obtain information about the best
estimate of the output variable. This method allows the consideration of various sources of
uncertainty and the generation of many sample measurements, making it a more accurate and
comprehensive approach to estimating measurement uncertainty compared to the GUM
method. In the Bayesian method, the parameter distribution is treated as a random variable with
its own distribution, referred to as the prior distribution. When new measurements are taken
while having prior knowledge of input data, the Bayesian formula can be used to determine the
posterior distribution of the new set of measurement results. This approach allows for an

iterative updating of measurement uncertainty as new data becomes available.
Chapter 4: Experimental research

The fourth chapter is dedicated to the description of the conducted experimental
investigations. The experimental investigations were focused on exploring the influential
parameters present throughout the entire measurement process. Experimental research was
conducted on AFM reference standards. A well-designed experiment plan was executed to
determine the influential input parameters during scanning. The study explored the influence
of the probe on measurement outcomes. The repeatability and reproducibility of the
measurement results were thoroughly analyzed. Additionally, the impact of filtering on
measurement outcomes was investigated. Moreover, inter-laboratory comparative
measurements were carried out between four laboratories. The calculated agreement factor, En,
was used to compare the measurement results with known reference values. These
comprehensive experimental efforts contribute to a better understanding of measurement
accuracy and reliability in AFM, ensuring the quality and trustworthiness of the obtained

results.



Chapter 5: Measurement uncertainty evaluation

This chapter provides an evaluation of the measurement uncertainty of the reference
standard's step height h and areal topography parameters Sa and Sz. A mathematical model
dependent on input parameters was formulated and probability density functions were provided
for each input variable. The measurement uncertainty was assessed using both the Monte Carlo
simulation and Bayesian methods. To represent the comprehensive measurement results, a 95
percent coverage interval was determined for the output variable. These advanced analytical
techniques contribute to a thorough understanding of measurement accuracy and provide a

comprehensive portrayal of the obtained results.
Chapter 6: Conclusion

The last chapter of the doctoral thesis encompasses a comprehensive summary of the
conducted research, where ultimate conclusions are derived and propositions for future

investigations are proposed.
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1. UVvOD

U mnogim podrué¢jima znanosti i tehnologija postoji potreba za provodenjem mjerenja u
nanorazini ili ¢ak na razini atoma. Mikroskopija atomskih sila (engl. atomic force microscopy)
tehnika je kojom se provode analiza i mjerenja na povrsini odabranog uzorka uz rezoluciju
jednaku ili manju od 1 nm [1]. Rije¢ je o metodi koja je razvijena 1985. godine na IBM institutu
u Zirichu [2], a radi na principu rasterskog skeniranja uzorka ticalom ostrog vrha. Jedna od
glavnih prednosti mikroskopa atomskih sila (engl. atomic force microscope — AFM) je Sto
omogucuje mjerenje i analizu povrSine bez razaranja strukture na povrSini uzorka [3].
Mikroskopija atomskih sila pogodna je za mjerenje uzoraka razliitih tvrdoca: od mekanih
poput visoko fleksibilnih polimera ili ljudskih stanica [4] do tvrdih poput keramike i metala [5].
Osnova rada mikroskopa atomskih sila jest mjerenje topografije uzorka kontaktnim,
isprekidanim ili beskontaktnim na¢inom rada [6]. Rezultat mjerenja je slika koja prikazuje
stanje topografije povrsine (u 2D ili 3D prikazu) te povrsinski parametri topografije, odnosno
hrapavosti [7]. Iz navedenog vidi se znacaj mikroskopije atomskih sila u podru¢ju dimenzijskog
mjeriteljstva. Medutim, istrazivanje industrijskog, komercijalnog AFM-a u podruc¢ju
dimenzijskog nanomjeriteljstva relativno je neistraZzeno podrucje [8]. Buduci da je mikroskop
atomskih sila slozen mjerni sustav, a na cjelokupan proces i rezultat mjerenja utjeCu mnogi
utjecajni parametri, mjerna nesigurnost rezultata mjerenja do sada nije procijenjena [9]. Stoga
jedan od primarnih problema u mjerenju mikroskopom atomskih sila jest kako procijeniti

mjernu nesigurnost rezultata mjerenja.

1.1. Motivacija

Poznato je da je klju¢ni pokazatelj kvalitete rezultata mjerenja mjerna nesigurnost.
Istrazivanja na podru¢ju mikroskopije atomskih sila u dimenzijskom nanomjeriteljstvu provode
se s ciljem rjeSavanja jednog od znacajnih znanstvenih pitanja: kako procijeniti mjernu

nesigurnost rezultata mjerenja.

Mikroskop atomskih sila primjenjuje se u mnogim granama znanosti: od prirodnih
znanosti poput kemije, biologije, fizike pa do tehnickih znanosti (nanotehnologija, inZenjerstvo
povrsine, povrsinska zastita, znanost o materijalima, tribologija, oblikovanje deformiranjem) i
medicine [4]. Velika primjena mikroskopa atomskih sila nalazi se u nanoindustriji.
Kombinacija vrlo visoke kvalitete mjerenja te prikaz rezultata mjerenja u trodimenzijskom

obliku svrstava mikroskop atomskih sila u jedan od najznacajnijih alata u nanotehnologiji.
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NuZan uvjet koriStenja metode mjerenja mikroskopom atomskih sila u dimenzijskom
nanomjeriteljstvu u navedenim granama znanosti jest procijenjena mjerna nesigurnost rezultata
mjerenja. Buduci da je pitanje mjerne nesigurnosti rezultata mjerenja na podrué¢ju mikroskopije
atomskih sila novo i neistrazeno podruéje, trenutno ne postoje norme, upute ili rezultati
istrazivanja koji bi egzaktno propisali postupak procjene mjerne nesigurnosti rezultata mjerenja

dobivenih primjenom mikroskopa atomskih sila u dimenzijskom nanomjeriteljstvu.

Mikroskop atomskih sila pripada skupini mikroskopa s ticalom, a mjerenja se provode
prolaskom ticala po povrSini uzorka. S obzirom na to da je mikroskop atomskih sila slozen
mjerni sustav S mnogim utjecajnim parametrima, primjena metode procjene mjerne
nesigurnosti propisane Vodicem za procjenu mjerne nesigurnosti (engl. Guide to the expression
of uncertainty of measurement — GUM [10]), nije izvediva. Unato¢ tome $to GUM metoda
pokriva brojne aspekte mjerne nesigurnosti u svim granama mjeriteljstva, u slucajevima gdje
su funkcijski odnosi vrlo sloZeni ili nelinearni, a ulazne veli¢ine i same ovise o drugim
veli¢inama, zahtijevaju se druge analitike ili numeri¢ke metode jer funkcijski odnosi postaju
toliko slozeni da se ne mogu eksplicitno iskazati [11]. Na podru¢ju mjeriteljstva postoje
prihvaceni pristupi u izvodenju procjene mjerne nesigurnosti kao $to su pristup modeliranja i
empirijski pristup koji su pokriveni Vodi¢em za procjenu mjerne nesigurnosti (GUM) i

normama koje se bave analizom to¢nosti i preciznosti rezultata mjerenja [12].

Slike nastale mjerenjem mikroskopom atomskih sila uobicajeno zahtijevaju daljnju
obradu u programu dostupnom za obradu i analizu slike. Daljnja obrada slike sastoji se od
funkcija niveliranja i filtriranja [13], a provodi se s ciljem pojasnjenja podataka koji se veé
nalaze u datoteci [14]. Primjenom mikroskopa atomskih sila u podruéju za analizu topografije
uz sliku kao rezultat mjerenja dostupni su i povrSinski parametri topografije. Parametri
topografije u sebi sadrze informacije o valovitosti i hrapavosti povrSine uzorka [15]. Kako bi
se dobila informacija o povrSinskim parametrima topografije, potrebno je filtrirati dobivenu
sliku mijeriteljskim filtrom [16]. Filtriranju rezultata mjerenja mjeriteljskim filtrom prethodi
postavljanje grani¢ne vrijednost filtra (engl. cut-off) — vrijednosti koja numericki odreduje
grani¢nu frekvenciju ispod ili iznad koje su komponente izdvojene ili eliminirane [17].
Trenutno ne postoji norma kojom je propisana vrijednost granicnog filtra za koriStenje
mjeriteljskog filtra u svrhu dobivanja podataka o povrSinskim parametrima hrapavosti na

podrucju nanomjeriteljstva.
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Moze se zakljuciti da postoji potreba za daljnjim istrazivanjem metoda procjenjivanja
mjerne nesigurnosti mikroskopa atomskih sila u dimenzijskom nanomjeriteljstvu te njihovom

primjenom na komercijalni, industrijski AFM.

1.2. Cilj i hipoteza istraZivanja
Cilj istrazivanja

Cilj istrazivanja jest razviti metodu procjene mjerne nesigurnosti rezultata mjerenja

dobivenih primjenom mikroskopa atomskih sila na podru¢ju dimenzijskog nanomjeriteljstva.
Hipoteza istrazivanja

Optimiranjem vrijednosti ulaznih parametara AFM-a, koristenjem referentnih predmeta,
primjenom odabranih filtara u procesu obrade slike te kombiniranjem razli¢itih metoda za
procjenu mjerne nesigurnosti mogucée je postaviti matematicki model mjerene veli¢ine te
procijeniti mjernu nesigurnost rezultata mjerenja dobivenog mikroskopom atomskih sila na

nanorazini.

1.3. Metode i plan istraZivanja

Istrazivanja u okviru ovog doktorskog rada provode se s ciljem procjene mjerne
nesigurnosti rezultata mjerenja na podru¢ju mikroskopije atomskih sila. Kako bi se potvrdila
postavljena znanstvena hipoteza, u radu je primijenjeno viSe pristupa U procjenjivanju mjerne

nesigurnosti.

Budu¢i da postoji velik broj parametara koji utjecu na rad i rezultat mjerenja mikroskopa
atomskih sila, potrebno je istraziti kako 1 koliko pojedini parametar utje¢e u procesu mjerenja.
Prvi je korak identificirati i klasificirati utjecajne parametre. Kako bi se dobili zakljuéci 0
znacajnosti pojedinih utjecajnih parametara, proveden je faktorski plan pokusa. S obzirom na
to da se skeniranje mikroskopom atomskih sila provodi prelaskom ticala preko povrSine uzorka,
stanje i vrsta ticala uzimaju jednu od znac¢ajnih uloga medu utjecajnim parametrima na proces
i rezultat mjerenja AFM-om. Osim izgledom, ticala se razlikuju i po materijalu od kojeg su
napravljena, ovisno o svrsi skeniranja. Mjerenjem uzoraka razli¢itom vrstom ticala dolazi se do
informacije o utjecaju pojedine vrste ticala na rezultat mjerenja. Budu¢i da se svakim mjerenjem

vrh ticala trosi, osim vrste i oblika ticala, na rezultat utjece i istroSenost ticala.

Kako bi se mikroskopom atomskih sila dobilo to¢no, ponovljivo i kvantitativno mjerenje,

AFM je potrebno podesiti. Za to su koriSteni umjereni referentni etaloni. PovrSine referentnih
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etalona napravljene su od silicija s urezanim pravilnim uzorcima (kalibracijska resetka) preko
kojih se provodi provjera pojedine osi ili dijela AFM-a. Osnovna provjera je podesavanja z-0Si.
Mikroskop atomskih sila na Fakultetu strojarstva i brodogradnje je industrijski, komercijalni
AFM kod kojeg nije osigurana sljedivost do SI jedinice. U istraZivanju su koristeni referentni

etaloni kojima je mjerena visina kalibracijske reSetke te povrsinski parametri topografije.

Obrada slike nakon mjerenja mikroskopom atomskih sila u pravilu se podrazumijeva. S
ciljem uklanjanja Suma sa slike, micanja pozadine, ugladivanja slike, poravnavanja,
izo$travanja slike itd. koriste se razni filtri. Kako bi se dobili podaci o povrSinskim parametrima
hrapavosti iz povrSinskih parametara topografije, koristi se mjeriteljski filtar. S obzirom na to
da ne postoji norma kojom je propisano, za ucinkovito uklanjanje valovitosti iz analize
povrsinskih parametara te uzimanja u obzir samo hrapavost povrsine, ispitano je i istrazeno
koju vrijednost grani¢nog filtra koristiti. Utjecaj filtra na rezultat mjerenja najbolje se vidi preko

povrSinskih amplitudnih parametara topografije.

Za izraCun mjerne nesigurnosti Koriste se razli¢ite metode. Opc¢e prihvacen model kojim
se u praksi raCuna mjerna nesigurnosti je GUM metoda propisana normom JCGM
100:2008 [10]. Primjena GUM-a u sluc¢ajevima kada su funkcijski odnosi slozeni i nelinearni
nije dovoljna, stoga je koristena metoda Monte Carlo simulacija [18]. Koraci propisani normom
JCGM 101:2008 su definiranje mjerne veli¢ine i ulaznih veli¢ina, modeliranje, procjena
funkcije gustoce vjerojatnosti za ulazne veliCine, postavljanje 1 pokretanje Monte Carlo
simulacije te naposljetku sazimanje i izrazavanje rezultata. Osim metode Monte Carlo
simulacija koristen je i Bayesov pristup procjeni mjerne nesigurnosti [19]. Izrac¢un se odvija u
dva koraka. Prvo se apriorna zajedni¢ka neinformativna funkcija gustofe vjerojatnosti
dodjeljuje nepoznatom ocekivanju i varijanci. Koriste¢i Bayesov teorem, ta se zajednicka
funkcija gustoca vjerojatnosti azurira na temelju podataka dobivenih nizom indikacija kako bi
se dobila zajednic¢ka izlazna (posteriorna) funkcija gustoa vjerojatnosti s dva nepoznata
parametra. Zeljena izlazna funkcija gustoée vjerojatnosti za prosje¢nu vrijednost ra¢una se kao
marginalna funkcija gustoce vjerojatnosti integracijom po svim mogu¢im vrijednosti nepoznate

varijance.

U okviru doktorskog rada eksperimentalna istrazivanja provedena su na Fakultetu
strojarstva i brodogradnje Sveucilista u Zagrebu, Institutu Ruder Boskovi¢ u Zagrebu, Institutu

za Fiziku u Zagrebu te Fakultetu tehnickih nauka Univerziteta u Novom Sadu. Dio istrazivanja
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proveden je softverskim paketom za analizu i obradu slike Mountains SPIP 9.1, statisti¢kim
paketima Minitab 19 i Design Expert te programskim jezikom Python.

1.4. Znanstveni doprinosi

Opisanim istrazivanjem, s ciljem procjene mjerne nesigurnosti rezultata mjerenja na
podruc¢ju mikroskopije atomskih sila u dimenzijskom nanomjeriteljstvu, ostvareni su sljedeci

znanstveni doprinosi:

1. Definirani su kriteriji u cilju optimiranja elemenata AFM mjernog sustava u
postupku dimenzijskih mjerenja na nanorazini.

2. Razvijeni su matematicki modeli za procjenu mjerne nesigurnosti rezultata
mjerenja koji se mogu $iroko primijeniti i prilagoditi razliitim mjerenjima na

podrucju mikroskopije atomskih sila.
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2. MIKROSKOPIJA ATOMSKIH SILA U DIMENZIJSKOM
NANOMJERITELJSTVU

Mikroskopija atomskih sila tehnika je kojom se provode dimenzijska mjerenja na povrsini
odabranog uzorka u nanonorazini. Mjerenja se mikroskopom atomskih sila (AFM) provode na
principu rasterskog skeniranja povrSine uzorka ticalom o$trog vrha. AFM spada u skupinu
mikroskopa sa skeniraju¢im ticalom jer ticalo kojim se provode mjerenja fizicki prelazi po
povrsini ili vrlo blizu povrSine mjerenog uzorka. Time se dobiva informacija o visinama vrhova
1 dolova mjerenog uzorka, tj. trodimenzijski zapis povrSine uzorka. Moguénost mjerenja u X-,
y- i z-0si ujedno je i glavna prednost AFM-a u odnosu na ostale mikroskope, kao $to su
svjetlosni i skenirajuéi elektronski mikroskop (engl. Scanning Electron Microscope — SEM)
koji mjerenja provode samo u horizontalnim osima ili mehanicki profilometar kojim se

mjerenja provode u vertikalnoj osi.

2.1. Primjena AFM-a u dimenzijskom nanomjeriteljstvu

S obzirom na to da se radi o nerazornoj metodi mjerenja, a moguce je mjeriti Sirok spektar
razli¢itih materijala, AFM svoju primjenu nalazi u mnogim granama znanosti. Prva primjena
mikroskopa atomskih sila bila je u znanosti o materijalima, odnosno u analizi povrs$ine razli¢itih
materijala, $to je i dalje najzastupljenije podru¢je mjerenja. Osim $to se mjerenjem AFM-om
dolazi do informacija o stanju povrSine mjerenog uzorka S rezolucijom u nanopodrudju,
mjerenje elektri¢nih, magnetskih ili mehanickih svojstava odabranog uzorka prosiruje raspon
moguéih primjena [20]. Osim u znanosti 0 materijalima, mikroskop atomskih sila koristi se u

tribologiji [21], analizi topografiji povrSine, analizi nanocestica [22] itd.

PovrSinska hrapavost vrlo je vaZan parametar za mnoge povrSine materijala. Hrapavost
povrsine moze utjecati na opticka i elektronska svojstva, adheziju i druga svojstva radnog
komada [23]. Buduci da ni SEM ni ostali mikroskopi ne mogu jednoznacno izmjeriti parametre
hrapavosti, AFM se istaknuo kao prvi izbor za kvantificiranje hrapavosti na nanorazini. Stoga
se mikroskop atomskih sila primjenjuje u odredivanju hrapavosti metala i metalnih oksida,
poluvodica [24], polimera [25], kompozitnih materijala [26], keramike [27] pa ¢ak i bioloskih
materijala [28].

Mjerenje tvrdoée najéesée je netopografsko mjerenje AFM-om [29]. Unato¢ tome §to
postoji mnogo drugih tehnika kojima se provodi mjerenje tvrdoce, mjerenje tvrdoce na AFM-

u ima odredene prednosti: npr. visoka osjetljivost na silu, pa samim time i visoka osjetljivost
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na razlike u tvrdoc¢i uzorka, ili visoka bo¢na razlucivost [30]. Mjerenje tvrdoce mikroskopom
atomskih sila primjenjuje se u prirodnim znanostima i znanostima o materijalima za ispitivanje
mehanickih svojstava nanocCestica [31], metala [32], silicija [33], polimera [34] i drugih

materijala [35].

Kombinacija vrlo visoke rezolucije mjerenja, rezultata mjerenja u trodimenzijskom
obliku te mjerenja odredenih mehanickih svojstava odabranog uzorka svrstava AFM u jedan od
najznacajnijih alata u nanotehnologiji i nanoznanosti [36]. Za mnoge sustave dimenzija manjih
od 10 nm AFM je jedina mogucnost za provodenje dimenzijskih, elektro-, magnetskih i
mehanickih mjerenja s trazenom to¢no$c¢u. Osim mjerenja, AFM se moze Koristiti i za izgradnju

nanostruktura [37].

Siroka primjena mikroskopa atomskih sila nalazi se u mjerenju i analizi nanodestica.
Nanocesticom se smatra svaka Cestica €iji je srednji promjer manji od 100 nm [38]. Primjenom
AFM-a moguce je mjeriti nanocCestice razli¢itih materijala: metalne nanocestice [39], Cestice
metalnog oksida [40], mnoge vrste kompozitnih Cestica [41], Cestice sintetickog polimera [42],
nanocestice biopolimera [43], nanostapice [44], kvantne toCke [45] i ostalo [46]. Analizom
nanocestica na mjerenom uzorku moguce je dobiti informacije o veli¢ini promjera nanocestice,
njezinoj visini, broju nanocestica na odredenom podru¢ju i dr. Velika primjena mjerenja
nanocestica je u hanomedicini jer su nanocestice priblizno jednakih veli¢ina kao i virusi ili ¢ak

pojedini proteini [47]. Takoder, mjerenje hrapavosti povr$ine medicinskih implantata provodi

se mikroskopom atomskih sila [48].

Primjena mikroskopa atomskih sila u bioloskim znanostima jedna je od najznacajnijih
primjena AFM-a. Tehnika mjerenja mikroskopom atomskih sila ima brojne prednosti za
primjenu u biologiji i srodnim znanostima. Prva po redu prednost je mjerenje u uvjetima sliénim
fizioloskim. Gotovo svi bioloSki procesi odvijaju se u tekucini i €esto jako ovise o prisutnosti
odredenih soli i temperaturi otopine. Stoga sposobnost AFM-a za mjerenje uzoraka pri uvjetima
koji nisu standardni od velike je vaznosti za bioloske pokuse. U podruc¢ju bioloskih znanosti
mikroskopom atomskih sila moguce je mjeriti, tj. stvoriti sliku mnogo razli¢itih stvari, a neke
od njih su biomolekule [25], deoksiribonukleinske kiseline (DNK) [49], bjelancevine [50],
bakterije [51] i dr.

Primjena AFM-a nalazi se i u medicini, stomatologiji i farmaciji. Mikroskopom atomskih
sila moguce je pratiti povecanje ili promjenu oblika stanica pod djelovanjem lijekova [52].

Nadalje, vecina farmaceutskih primjena AFM-a je u poboljSanju isporuke lijeka optimizacijom

29



pomoc¢nih tvari kao $to su: oblici Cestica, veli¢ine, udubljenja ili pore, brzine otapanja i drugo
[53]. U vidu kontrole kvalitete prate se povrSinski parametri hrapavosti proizvedenih granula,

praskova, Cestica i ostalog [54].

Mjerenje topografije povrSine uzorka mikroskopom atomskih sila primjenjuje se i u
geologiji. Tekstura i otapanje minerala vazni su za geoloSke procese, ¢ak i u astrofizici. Oblik
Cestica pronadenih u tlima pomaze u identifikaciji mjeSavine minerala. Nadalje, za to¢nu
procjenu sustava podzemnog toka u pogledu odlaganja radioaktivnog otpada, AFM se koristi
za vizualizaciju i karakterizaciju geometrije pora u stijenama [55]. KoriStenje AFM-a
omogucuje trodimenzijsko promatranje unutarnje strukture stijene s visokom rezolucijom za

procjenu propusnosti [56].

Mjerenje topografije povrSine AFM-om svoju primjeni nalazi u povrSinskoj zastiti
materijala od korozije [57]. Ispitivanje svojstava premaza razliCitim postupkom nanosenja,

susenja ili sastava moze se provesti mikroskopom atomskih sila [58].

U forenzickim ispitivanjima nije isklju¢ena upotreba mikroskopa atomskih sila. Osim
DNK analize, predmet mjerenja koji se istice u forenzici je ljudska kosa. Ljudska kosa je
zanimljiv objekt za forenziku zbog karakteristi¢ne visine koraka Kkutikule, kuta nagiba i
promjera kutikule [59]. Forenzic¢ki problem koji se moze otkloniti AFM-om je odredivanje
izloZenosti radioaktivnom zracenju uobicajenih materijala. Izlozenost radioaktivnom materijalu
ostavlja trajan zapis koji se moze koristiti u forenzicke svrhe [60]. Slika 2.1. prikazuje primjere

primjene mikroskopa atomskih sila u razli¢itim granama znanosti i industrije.
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Slika 2.1. Primjena AFM-a
a) mjerenje referentnog predmeta, b) izgled povrSine uzorka na koji je nanesen premaz

koji u sebi sadrzi vise od 94 % cinka; ¢) povrSina poliranog nehrdajuc¢eg austenitnog
Celika, d) uzorak pomorske karte iz 17. stoljeca [61], €) mjerenje fotosintetiziranih
polimernih nanostruktura [62]

2.2. Komponente AFM-a

Glavne komponente AFM-a su postolje, kontrolna elektronika i racunalo. Postolje AFM-
a sadrzi skener, drza¢ uzorka i senzor sile. Postolje je pozicionirano na poseban, antivibracijski
materijal kojim se smanjuju okolne vibracije ¢ime Se osigurava visoka rezolucija skeniranja.
Skener je mehanizam koji sluzi za pomicanje ticala u odnosu na uzorak. U postolje AFM-a
integriran je opticki mikroskop kako bi se mogli vidjeti uzorak i ticalo, a s ciljem odabira
podrucja skeniranja. Kontrolna elektronika zaseban je dio, najces¢e u obliku kutije, koji je
povezan je s mikroskopom i rac¢unalom. Kontrolna elektronika generira signal koji sluzi za
pomicanje skenera i ostalih pomié¢nih dijelova postolja AFM-a. Takoder, kontrolna elektronika
prepoznaje signal s ticala i pretvara ga u oblik iz kojeg se u racunalu stvara slika kao rezultat
mjerenja. Prema ulaznim parametrima postavljenim u ra¢unalnom programu AFM-a, kontrolna

elektronika kontrolira povratnu vezu izmedu ulaznih 1 izlaznih signala postolja AFM-a.
2.2.1.  Piezoelektricni pretvarac

Piezoelektriéni pretvara¢ je elektromehanicki pretvarac¢ koji konvertira elektriéni
potencijal u mehanicki pomak. Kada se na piezoelektri¢ni pretvara¢ dovede struja odredenog

napona, dolazi do njegove ekspanzije. Ovisno o materijalu, obliku piezoelektri¢nog pretvaraca
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te jakosti dovedene struje, ovisi i intenzitet promjene oblika. Dovodenjem elektri¢nog
potencijala na gornju i donju stranu pretvaraca dolazi do promjene oblika, ali uz zadrzavanje
stalnog obujma. UobiCajeno za svaki jedan volt struje koji se dovede do piezoelektricnog
uredaja, koeficijent ekspanzije iznosi oko 0,1 nm. Time se omoguc¢ava kontrola vrlo malih

pokreta.
2.2.2.  Pretvarac sile

Pretvarac sile sluzi za mjerenje sila izmedu vrha ticala i povrSine uzorka. Dolaskom ticala
u kontakt s povrSinom uzorka, napon struje s piezoelektricnog pretvaraca se povecava. S
obzirom na to da je vrh ticala vrlo oStar i da su zbog toga iznosi sila koje se javljaju vrlo mali,
potrebno je imati mogucénost mjerenja vrlo male sile. Ovisno o konstrukciji, pretvara¢ sile ima

moguénost mjerenja sile iznosa i od 10 pN (10722 N).

2.2.3. Kontrola povratne veze

profilometra) koji mjerenja takoder provode na principu prelaska ticalom preko povrSine
uzorka, odgovor je u povratnoj vezi kojom je osigurana konstantna sila izmedu vrha ticala i
povrsine uzorka. Kontrolna elektronika od pretvaraca sile dobiva signal te preko
piezoelektricnog pretvaraca odrZava konstantnu udaljenost izmedu uzorka 1 ticala. Sukladno
tome, ako pretvara¢ sile evidentira poviSeni iznos sile, kontrola povratne veze S
piezoeletkri¢nim pretvaracem pomice ticalo u smjeru od povrsine uzorka. Analogno tome, kada

pretvarac sile zabiljezi pad sile, ticalo se kre¢e prema povrSini mjerenog uzorka.
2.2.4. Postolje

Postolje AFM-a sadrzi drzace uzorka i ticala te sustav za grubo namjesStanje ticala i
uzorka. Za jednostavnije namjestanje uzorka u horizontalnoj, x-y-ravnini, na postolju se nalaze
vijci za pozicioniranje uzorka. Kako bi se uzorak $to lakse pozicionirano u odnosu na ticalo te
za prikaz ticala i uzorka u realnom vremenu, primjenjuje se opticki mikroskop. Za cijeli sustav
AFM-a, ali posebno za postolje vazno je da bude kruto. Jer, ako sustav nije dovoljno krut,
prilikom mjerenja dolazi do pojave Suma, §to moze uzrokovati pojavu artefakata na slikama

izmjerenog uzorka.
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2.25. Ticalo

Ticalo je potrosni dio AFM mjernog sustava kojeg je potrebno mijenjati nakon
provedenog odredenog broja mjerenja. Ovisno o vrsti mjerenja te silama koje mogu djelovati
na pojedino ticalo, postoji Sirok spektar dostupnih ticala. Ticala koja se koriste za provedbu
mjerenja mikroskopom atomskih sila uglavnom su proizvedena od silicija (Si) ili silicijevog
nitrida (SisN4) [63]. Razlog primjene tih dvaju materijala je u tome Sto silicij i silicijev nitrid
Imaju visok iznos granice razvlacenja i modula elasti¢nosti [64]. Osim ticala na bazi silicija,
kompletna ticala ili samo vrh ticala mogu biti izradena od dijamanta [65]. Ticala od dijamanta
koriste se u slucajevima kada vrh ticala moze biti izlozen vrlo visokim optere¢enjima. Takoder,
ticala mogu biti izradena od volframa (W), nikla (Ni) [68], olovo-cirkonat-titanata (PZT) [66]
I drugih materijala. Prilikom mjerenja u kojima se javljaju velike sile potrebna su kruta ticala
otporna na deformacije. Suprotno tome, pri mjerenju mekanih uzoraka i onih koji se lako
deformiraju, potrebna su manje kruta ticala, odnosno ticala koja imaju nizu konstantnu silu
ticala. Time se postiZze povecana osjetljivost pri malim silama, ali i izbjegava deformiranje ili

ostecenje mjerenog uzorka.

Slika 2.2.a) prikazuje shematski prikaz konstrukcije ticala kojim se provode mjerenja na
mikroskopu atomskih sila. Nosac ticala koji na sebi nosi ticalo nalazi se u nastavku podloge.
Podloge za sva ticala su istih dimenzija s ciljem jednostavnije upotrebe neovisno o proizvodacu
ticala ili AFM mjernog uredaja. Slika 2.2.b) je prikaz ticala dobiven skeniranjem SEM
mikroskopom. Polumjer vrha ticala u principu je manji od 15 nm, a visina vrha je u iznosu od
3 pum do 20 um. Konstrukcija nosaca ticala takoder moze varirati. Uobi¢ajena duljina nosaca

ticala je od 50 pum do 500 pm, $irina od 20 pm do 50 pm, a debljina od 0,4 um do 8 um [67].

<«——Podloga

<— Nosac ticala

2) «——Ticalo b)

Slika 2.2. Prikaz ticala AFM-a
a) shematski prikaz [68], b) slika ticala dobivena SEM mikroskopom [67]
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2.2.6. Softver

Pod softverskim dijelom AFM-a podrazumijeva se racunalo i pripadaju¢i programi za
upravljanje mikroskopom i analizu slike. Koriste¢i racunalni program, korisnik upravlja
ulaznim parametrima mjerenja koji se dalje prenose na upravljacku elektroniku. U programu se
odabire nac¢in mjerenja, brzina skeniranja, rezolucija, veli¢ina skeniranog podruéja; omoguéeno
je pomicanje postolja u x- i y-0si, primicanje ticala prema povrSini uzorka itd. Takoder,
omogucen je prikaz mjerenja u realnom vremenu. Time se olaksava korisniku da zna mjeri li
zeljeni dio, a 1 omogucena je optimizacija ulaznih parametara kao §to su brzina skeniranja,

rezolucija skeniranja, frekvencija ticala i drugi.

Osim softvera za upravljanje mikroskopom, koriste se softveri za obradu rezultata
mjerenja dobivenih AFM-om. U okviru doktorskog rada koristen je jedan takav program —
Mountains SPIP 9.1.

2.2.7.  AFM koristen u okviru ovog rada

Mikroskop na kojem je proveden najveéi broj ispitivanja nalazi se na Fakultetu strojarstva
i brodogradnje Sveucilista u Zagrebu. To je komercijalni mikroskop modela Oxford MFP-3D
Origin. Slika 2.3. prikazuje mikroskop atomskih sila s ozna¢enim vidljivim komponentama

neophodnima za provedbu mjerenja. Svaka od tih komponenti opisana je u nastavku.
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Slika 2.3. Postav AFM-a [69]

Komora je prostor u kojem se nalazi skeniraju¢i uredaj, a napravljen je od posebnih
antivibracijskih materijala oblozenih ¢elikom. Takoder, s ciljem smanjenja buke i okolnih

vibracija ispod nozica komore nalaze se izolacijskih jastuci¢i.

Skener sadrzi ticalo, sustav opti¢kog mikroskopa te cjelokupnu elektroniku kojom
upravlja senzor i aktuator vertikalnog pomaka ticala. U skeneru se o€itava vertikalni pomak

ticala ovisno o polozaju uzorka u horizontalnoj ravnini.

Stoli¢ je baza na koju se postavlja uzorak te se on za vrijeme mjerenja pomice u
horizontalnoj ravnini ispod ticala. U stoli¢u su sadrzani piezoelektri¢ni aktuatori i senzori

polozaja visoke razluc¢ivosti.

Podloga je kuciste na kojem se nalazi stoli¢ i na koji se stavlja skener za vrijeme provedbe
mjerenja mikroskopom. Podloga sadrzi opti¢ki mikroskop s kamerama potrebnim za vizualni

pregled uzorka i ticala.

Vibracijska izolacija koristi se s ciljem izoliranja vanjskih nezeljenih vibracija za

vrijeme mjerenja. Nalazi se ispod podloge.
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Stoli¢ za skener nalazi se unutar komore, a sluzi kao postolje na koje se odlaze skener za

vrijeme dok se mikroskopom ne provode mjerenja.

Upravlja¢ napaja mikroskop, a sadrzi elektroniku koja sluzi za upravljanje pomaka
stoli¢a i ticala prilikom provedbe mjerenja. Uz to, upravlja¢ prikuplja podatke slikovnih zapisa

nastalih prilikom mjerenja s mikroskopa.

Generator optickog svjetla osigurava pristup svjetla na povrSinu uzorka za opticki

prikaz. Sastoji se od prigusenog izvora svjetlosti s vodicem od optickih vlakana.

Racunalo sluzi za upravljanje mikroskopom.

2.3. Princip rada AFM-a

Princip rada mikroskopa atomskih sila sastoji se od tri sustava koji rade zajedno: sustav
upravljanja silama, sustav za detekciju i sustav za pozicioniranje. Cijelim sustavom upravljaju
upravljacka elektronika i sustavi povratnih veza, a oni se realiziraju pomoc¢u racunala. Princip

rada mikroskopa atomskih sila prikazuje slika 2.4.
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Slika 2.4. Princip rada AFM-a [70]

Sustav upravljanja sila dio je mikroskopa atomskih sila koji je u direktnoj interakciji s
povrsinom mjerenog uzorka. Mjerenje se provodi tako da vrh ticala prelazi po povrsini ili vrlo
blizu povrsine uzorka. Ticalo se nalazi na nosacu ticala koje radi kao opruga 1 pritisce ticalo
prema povrsini uzorka kako bi se reproducirala povrSina uzorka. Sile koje djeluju izmedu vrha
ticala 1 povrSine uzorka rezultiraju otklonom nosaca ticala. Ovisno o silama koje se javljaju,

moze do¢i do uvijanja i/ili savijanja nosaca ticala prilikom mjerenja uzorka.

Sustav detekcije. Na kraj nosaca ticala fokusirana je laserska zraka koja se reflektira do
¢etverokvadrantnog fotodetektora. Kako se ticalo s nosaem ticala pomice gore-dolje te uz
savijanje i uvijanje nosaca ticala, laserska zraka pada na drugacije mjesto u fotodetektoru. Tako
se mjeri vertikalna pozicija ticala. Udaljenost izmedu nosaca ticala i fotodetektora je i po tisucu
puta veca od duljine nosaca ticala, stoga i male varijacije u poloZaju nosaca ticala rezultiraju
velikim pomacima laserske zrake u fotodetektoru. Na taj se nacin lako detektira pomak vrha
manji od 1 nm [71]. Jedno od glavnih svojstava detekcijskog sustava je njegova sposobnost da
odvojeno 1 istovremeno biljezi otklon nosaca ticala u tri dimenzije. Stoga AFM ima potencijal

za mjerenje tri komponente vektora sile koji opisuje interakciju vrha ticala s povr§inom uzorka.
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Sustav pozicioniranja. Pozicioniranje i fini pomak ticala u odnosu na povrsinu uzorka
provodi se putem piezoelektricnih skenera. Za grube pomake koriste se kora¢ni motori.

Piezoelektri¢ni pretvaraci mijenjanju svoje dimenzije kao odgovor na primijenjeni napon.

Ticalo pokrece piezoelektricni skener i horizontalno skenira povrSinu na pravilan,
rasterski na¢in preko kvadratnog podrucja, slika 2.5. Horizontalno skeniranje (duz x-0si) smjer
je brzog skeniranja, a okomito skeniranje (duz y-0si) je smjer sporog skeniranja. Skicu gibanja
skenera tijekom prikupljanja podataka takoder prikazuje slika 2.5., a moze se podijeliti u dva
glavna koraka. Prvo se skener pomice preko prve linije skeniranja (od tocke 1 do tocke 2) i
natrag (od tocke 2 do tocke 3). Podaci se prikupljaju prema broju podatkovnih tocaka
podijeljenih po retku skeniranja. Bo¢na rezolucija rezultata mjerenja racuna se tako da se
veli¢ina skeniranja podijeli s brojem podatkovnih to¢aka po liniji skeniranja, a to moze biti
ograni¢avajuci faktor u bo¢noj rezoluciji. Tocka 4 prikazuje pocetku toc¢ku skeniranja nove
linije. Koraci u okomitom smjeru povezani su s brojem podatkovnih to¢aka koji sluze za
stvaranje slike. Podaci iz kojih se stvara slika prikupljaju se samo ih horizontalnog smjera kako
bi se smanjila moguénost pojave greske iz skenera. Ta ponavljanja vodoravnih linija skeniranja

i okomitih koraka osnovi su koraci mjerenja i stvaranja slike.

Y
100 pm

X
3
Normalni hod —— E|l =
3
Povratnihod —— 18_ 3
I 6
A >
‘}] ©o

Slika 2.5. Rastersko skeniranje povrsine uzorka [72]
2.3.1.  Sile izmedu ticala i uzorka

Kada se ticalo priblizi uzorku, pojavljuju se odredene odbojne i privlacne sile izmedu
uzorka i ticala. Sile koje najvise pridonose rezultantnoj sili su Coulombove i van der Waalsove

sile [73]. Slika 2.6. prikazuje odnose sila ovisno o udaljenosti ticala od povrsine uzorka.
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Slika 2.6. Prikaz iznosa sile u odnosu na udaljenost ticala od povrsine uzorka [74]

Ukupna sila izmedu vrha ticala i uzorka sastoji se od nekoliko dugodometnih i
kratkodometnih doprinosa sila. Priblizavanjem vrha ticala povrSini uzorka pojavljuju se
privlace i odbojne sile. Jedna dalekodometna privlacna sila je van der Waalsova sila. Van der
Waalsova sila u uzem smislu, ovdje konkretno Londonova sila, je sila koja se javlja izmedu
neutralnih atoma ili molekula bez stalnog dipolnog momenta. Podrijetlo van der Waalsove sile
je kvantno-mehanicke prirode. Postoji nekoliko razina aproksimacije ove sile, a na najto¢nijoj

razini to je kvantno-elektrodinamicki fenomen koji se naziva Casimir-Polderova sila [75].

Za sluc¢aj dvaju atoma plemenitog plina na udaljenosti r1 dipolna interakcija izmedu njih

moze se analiti¢ki aproksimirati [76]. Tto rezultira potencijalom interakcija, jednadzba (2.1):

C1
UVdW =—— (21)
n
Gdje su:
Uvaw J potencijal interakcije van der Waalsove sile
Ci Jm® konstanta interakcije
r m udaljenost izmedu centara dvaju atoma.

Van der Waalsova interakcija u ovoj aproksimaciji je neusmjerena (izotropna), $to znaci
da za dvije skupine atoma ukupna energija interakcije je zbroj svih potencijala parova. Ukupna
interakcija moze se dobiti integriranjem. Energija van der Waalsove interakcije izmedu
elementa infinitezimalnog volumena vrha dViicaio | elementa infinitezimalnog volumena uzorka

dVuzorak piSe se kao:
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C Pticalo Puzorak

dUygw = — 6 dViicalo AVuzorak (2.2)
. Irticalo - ruzorakl
Gdje su:
Pticalo m-3 broj atoma u jedinici volumena na materijalu ticala
Puzorak m3 broj atoma u jedinici volumena na materijalu uzorka.

Aproksimacijom vrha ticala sfernim radijusom Rticaio, @ UzOrka polubeskonaénim krutim

tijelom rezultira energijom van der Waalsove interakcije [76], jednadzba (2.3).

H Ryjcal
Uyaw = =——— d > (2.3)
Gdje su:
Rticalo m sferni radijus ticala
d m udaljenost vrha ticala i uzorka
H J Hamakerova konstanta.

Hamakerova konstanta predstavlja snagu van der Waalsove interakcije [76]. Definirana

je prema sljedecoj jednadzbi [77]:

H=n*C Pticalo Puzorak (2-4)

Tipi¢ne vrijednosti za Hamakerovu konstantu su u rasponu od nekoliko eV, odnosno u
rasponu (0,4 — 4) x 102° J [78]. Konacno, van der Waalsova sila izmedu vrha i uzorka raduna

se kao:

aUvdW _ H Riicalo

Foaw = — ad 6 d2 (2.5)

Za udaljenosti vrha ticala i uzorka vec¢e od 1 nm van der Waalsova sila je najveceg iznosa.
Osim van der Waalsove sile javljaju se sile kratkog dometa, a proizlaze iz preklapanja valnih
funkcija elektrona najudaljenije ljuske (kemijska veza). Te sile kratkog dometa imaju domet
manji od 1 nm i mogu biti privla¢ne ili odbojne. Ako preklapanje valnih funkcija elektrona

vanjske ljuske smanjuje ukupnu energiju, te sile kemijske veze su privlacne.

Odbojne sile koje se javljaju priblizavanjem vrha ticala povrsini uzorka su Coulombove

sile [79]. Coulombove sile su jake i odbijajuce elektrostaticke sile kratkog dometa koje se
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ponasaju po Coulomobovom zakonu. One proizlaze iz elektrostatickog odbijanja vrha ticala 1
uzorka. Dva sli¢na elektri¢na naboja, oba pozitivna ili oba negativna, odbijaju se medusobno
po ravnoj liniji izmedu svojih sredista. Dva razliCita naboja, jedan pozitivan, jedan negativan,
privlace se medusobno po ravnoj liniji spajaju¢i njihova sredista. Veli¢ina elektrostatiCke sile
Fc izravno je proporcionalna umnosku dvaju elektrostatickih naboja g1 i Q2 te obrnuto

proporcionalna kvadratu udaljenosti izmedu njihovih sredista, jednadzba (2.6.)

_ ticalo Quzorak

F. = —rucalo fuzorax
¢ 41 gy &1 (2.6)
Pri ¢emu su:
Qticalo C elektrostatic¢ki naboj ticala
Quzorak C elektrostaticki naboj uzorka
€0 C2N'm?  dielektri¢na permitivnost vakuuma (8,854 x 107?)
&r relativna dielektri¢na permitivnost sredstva.

Kako se vrh ticala priblizava uzorku, van der Waalsove sile uzrokuju privlacenje.
Priblizavanjem vrha ticala uzorku ta se privlacnost povecava. Medutim, pri malim
razdvojenostima odbojne Coulombove sile postaju dominantne. Odbojna sila uzrokuje
savijanje nosaca ticala dok se priblizava povrsini. Kombinacija ovih dviju interakcija rezultira

krivuljom koja povezuje silu i udaljenost (Slika 2.6).

Postoje i druge interakcije osim Coulombovih i van der Waalsovih sila. Ako su uzorak i
vrh ticala premazani tankim slojem teku¢ine, uglavnom vode, priblizavanjem vrha ticala

povrsini uzorka mogu se pojaviti kapilarne sile izmedu vrha ticala i povrSine uzorka [80].

S ciljem jednostavnog analitickog oblika prikaza razli¢itih sila koje se pojavljuju prilikom
interakcije ticalo-uzorak koristi se Lennard-Jonesov potencijal [81]. Ovaj potencijal opisuje
interakciju izmedu dva neutralna atoma, a sastoji se od izraza (2.7) koji opisuje privlacni dio

interakcije (van der Waalsova interakcija) i dijela koji opisuje odbojne interakcije (1/r?).

o 12 o 6
UL J Lennard-Jonesov potencijal

€ J energija veze

41



o m udaljenost pri kojoj je Uvy jednak nuli

r m udaljenost izmedu centara dvaju atoma.

Mikroskopom atomskih sila moguce je mjeriti u raznim nacinima rada, ovisno o tome §to
se od mjerenja oCekuje ili ovisno o povrSini uzorka koju je potrebno analizirati. Opcenito,

metode rada mikroskopa atomskih sila mogu se podijeliti u dvije glavne skupine:
1. Metode za analizu topografije povrSine
2. Metode za analizu netopografskih svojstava.

2.3.2. Metode rada za prikaz topografskih svojstava uzoraka

Metode rada za analizu topografije povrsine koriste se s ciljem dobivanja informacija 0
topografiji povrsine uzorka. Primjerice, osjetljive povrSine zahtijevaju male sile izmedu vrha
ticala i povrSine uzorka, dok tvrdi materijali podnose i veca opterecenja na povrsSinu bez pojave

ostecenja povrsine uzorka. U nastavku je dan pregled najcescée koristenih metoda rada.
Kontaktni nacin rada

Prilikom mjerenja uzorka kontaktnim nac¢inom rada ticalo je za cijelo vrijeme mjerenja u
kontaktu s povrSinom uzorka (slika 2.7.). Kontaktni nacin rada je jednostavniji od ostalih na¢ina
rada, a ujedno je prvi razvijeni na¢in rada. Postoje dvije varijante mjerenja u kontaktnom nacinu
rada: konstantnom silom i konstantnom visinom. Mjerenjem konstantnom silom, sila izmedu
vrha ticala i povrSine uzorka istovremeno se mjeri i odrZzava konstantnom preko povratne veze
koja kontrolira okomiti poloZaj uzorka u odnosu na vrh ticala. Tako skener trenutacno reagira
na promjene u topografiji povrSine mjerenog uzorka odrZavaju¢i otklon nosaca ticala
konstantnim. Prati se promjena po z-osi i ta se informacija kao funkcija polozaja koristi za
stvaranje topografske slike povr$ine uzorka. U nacinu rada konstantne visine, mehanizmi
povratne veze su iskljuéeni, stoga je sila promjenjiva. Prilikom mjerenja, visina po z-osi ostaje
konstantna, a otklon nosaca ticala se prati kako bi se stvorila topografska slika povrSine uzorka.
Ovaj nacin rada moze se koristiti samo na uzorcima koji su relativno glatki, ali slika kao rezultat

mjerenja moze biti s veCom rezolucijom od nacina rada s konstantnom silom.

42



m

Slika 2.7. Kontaktni na¢in rada [76]

Kontaktni na¢in rada Koristi se pri mjerenju tvrdih i relativno ravnih povrsina. Medutim,
kada ticalo prelazi strme rubove na uzorku, moze do¢i do oStecenja ticala ili uzorka zbog
moguce pojave bocnih sila ili pojave adhezivnih sila ili sila trenja izmedu ticala 1 uzorka. Osim
toga, prilikom mjerenja kontaktnim nac¢inom rada relativno su velike sile izmedu ticala i uzorka,

Sto moze dovesti do oStecenja uzorka ili puknuca ticala.
Isprekidani na¢in rada

Kako bi se prevladala ograni¢enja kontaktnog nacina rada, razvijen je isprekidani nac¢in
rada (engl. tapping mode) [82]. U isprekidanom nacinu rada nosac ticala oscilira na vrijednosti
svoje rezonantne frekvencije ili nesto nizoj (slika 2.8). Amplituda osciliranja obi¢no se kreée u
rasponu od 20 nm do 100 nm. Kada se oscilacije dogadaju blizu povrSine uzorka, ticalo
opetovano dodiruje 1 odvaja se od povrSine uzorka, a ogranicavaju¢i amplitudu oscilacija.
Skeniraju¢i povrSinu uzorka, amplituda oscilacija nosaca ticala mijenja se kako nailazi na
razli¢itu topografiju uzorka. Koristenjem mehanizma povratne veze za promjenu visine po z-
osi te odrzavanje konstantne amplitude osciliranja, slika topografije povr§ine dobiva se na

slican nacin kao kod kontaktnog nacina rada.
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Slika 2.8. Isprekidani na¢in rada [76]

U isprekidanom nacinu rada bo¢ne sile su znatno manje nego kod mjerenja kontaktnim
nac¢inom rada. Budu¢i da se iznos sile na vrhu ticala mijenja kako se mijenja razmak izmedu
vrha ticala i povrsine, rezonantna frekvencija nosaca ticala ovisi o tom razmaku. Oscilacija je
prigusena kada je vrh ticala blize povrsini. Iz tog razloga se promjene amplitude oscilacija mogu
koristiti za mjerenje udaljenosti izmedu vrha ticala 1 povrSine uzorka. Povratna veza

prilagodava visinu ticala kako bi se odrzala zadana vrijednost amplitude.
Beskontaktni nacin rada

U beskontaktnom nacinu rada nosag ticala oscilira kao 1 u isprekidanom nacinu rada, ali
s puno manjom amplitudom. Kako se ticalo priblizava povrsini uzorka, dolazi do djelovanja
dalekodometnih sila (van der Waalsove i elektrostatske sile) izmedu atoma s uzorka i ticala, a
koje smanjuju rezonantnu frekvenciju. Smanjenje rezonantne frekvencije uzrokuje smanjenje
amplitude osciliranja. To uzrokuje vidljivu promjenu u frekvenciji oscilacija nosaca ticala.
Buduc¢i da ticalo ne dolazi u kontakt s povrsinom (slika 2.9.), podrudje interakcije izmedu vrha

i povrsine je minimizirano, §to omogucuje potencijalno veéu rezoluciju povrsine [83].

Slika 2.9. Beskontaktni nac¢in rada [76]
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Prilikom provodenja mjerenja beskontaktnim nacinom rada u zraku, sva podrucja
povrsine, osim najhidrofobnijih, imaju znacajan vodeni sloj koji moze biti deblji od raspona
privla¢nih van der Waalsovih sila [84]. Beskontaktni na¢in rada koristi se za mjerenje mekanih

uzoraka, kod kojih bi dodir ticala mogao oStetiti povrSinu uzorka.

U tablici 2.1. dana je usporedba opisanih metoda koje sluze za dobivanje informacija o

topografiji povrSine mjerenog uzorka.

Tablica 2.1. Usporedba metoda rada za prikaz topografskih svojstava uzoraka

Nacdin rada Prednosti Nedostaci

Visoka brzina skeniranja ~ Bocne sile mogu iskriviti
znacajke na slici
Kontaktni Moguéa pojava oSteéenja
ticala ili uzorka zbog
bocnih sila ili sile trenja

Bo¢nih sila gotovo da Sporiji u odnosu na
nema kontaktni nacin rada
Isprekidani Nize sile skeniranja =

manje oStecenja za meke
uzorke ili ticalo

Normalne i bo¢ne sile u Prilikom mjerenja na
minimizirane zraku apsorbirani sloj
Pogodno za mjerenje tekucine l’IlOi'e bltl'
mekanih uzoraka predebeo za ucinkovita

Beskontaktni o
Mijerenjem u vakuumu mjerenja

mogude postiéi atomsku  SpPorija brzina skenirar_lj_a u
rezo|uciju odnosu na kontaktni i
isprekidani nacin rada

2.3.3. Metode rada za prikaz netopografskih svojstava uzoraka

Unatoc tome §to je prikaz topografije povrSine mjerenog uzorka osnova rada mikroskopa

atomskih sila, AFM se Kkoristi i za dobivanje ostalih korisnih informacija o mjerenom uzorku.
Spektroskopija sila

Spektroskopija sila (engl. force spectroscopy) podrazumijeva mjerenje iznosa sile
prodiranja ticala u materijal uzorka. Mjerenje se provodi na principu da se ticalo pomicanjem
po z-osi utiskuje u povrSinu mjerenog uzorka, a dok su x- i y-osi ticala fiksne. Velika prednost

spektroskopije sila jest izravno mjerenje sile atoma i molekula koje su u dodiru izmedu ticala i
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uzorka [85]. Rezultat mjerenja je slika topografije povrSine mjerenog uzorka, ali i graficki

prikaz iznosa sile ovisno o dubini prodiranja ticala u materijal.
Nanoindentacija

Nanoindentacija sluzi za mjerenje tvrdo¢e uzorka. Mjerenje tvrdo¢e spada u jedan od
najcescée koristenih netopografskih metoda rada AFM-a. Unato¢ tome Sto postoji mnogo ostalih
tehnika i metoda koje sluze za mjerenje tvrdo¢e materijala, mjerenje tvrdo¢e na AFM-u ima
pojedine prednosti. Npr. visoka osjetljivost na opterecenje — sile koje se javljaju pri mjerenju
tvrdoce mogu biti niske i do razine pN; visoka rezolucija pozicioniranja te mjerenje vrlo malih
uzoraka [86]. Rezultat mjerenja, osim slike topografije povrSine uzorka, je iznos dubine
prodiranja ticala u povrSinu uzorka. Na temelju toga mogu se odrediti pojedini parametri
povrsine, kao $to je Youngov modul elasti¢nosti. Za dobivanje tih informacija iz AFM-a nuzno

je znati toc¢an oblik ticala te konstantu silu ticala.
Mikroskopija magnetskom silom

Mikroskopija magnetskom silom (engl. Magnetic Force Microscopy — MFM) koristi se
u cilju dobivanja informacija 0 magnetnim svojstvima mjerenog uzorka. Za razliku od ostalih
nacina rada, mikroskopija magnetnom silom radi u dva prolaza [87]. Prvi prolaz sluzi za
dobivanje informacija o topografiji povrSine, a drugi prolaz za dobivanje informacija o
magnetnim svojstvima uzorka. Rezultat mjerenja ovog nadina rada jest slika kao prikaz
topografije povrSine (prvi prolaz), ali i1 slika s vidljivom podjelom magnetskih polja po

skeniranom dijelu uzorka (drugi prolaz).
Mikroskopija elektri¢cnom silom

Mikroskopija elektricnom silom (engl. Electric Force Microscopy — EFM) Kkoristi se s
ciljem dobivanja informacija o lokalnim gradijentima elektricnih polja, potencijalu te
vodljivosti materijala [88]. Ticalo se pribliZi uzorku i oscilira na svojoj rezonantnoj frekvenciji.
Zato vrijeme se izmedu ticala i uzorka primjenjuje istosmjerna struja. Rezultat mjerenja je slika
topografije povrSine mjerenog uzorka, ali s vidljivo oznaenim kontrastom izmedu razlicitih
napona. Ovaj se nacin rada koristi za ispitivanje vodljivosti polimera i nanoelektronike te za

provodenje ispitivanja kapacitivnosti poluvodica i baterijskih ¢elija.
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Mikroskopija poprecnom silom

Mikroskopija popre¢nom silom (engl. Lateral Force Microscopy — LFM) u principu je
kontaktni nacin rada, ali se izvodi pod odredenim kutom skeniranja, tj. u smjeru okomitom na
duljinu nosaca ticala. Koristi se s ciljem detekcije materijalnih razlika u mjerenom uzorku, a
pogotovo kod uzoraka kod kojih nije jednostavno uociti dvije komponente u smjesi [89].

Rezultat mjerenja je slika topografije povrsine uz vrijednost otklona nosaca ticala.

2.4. Analiza AFM slike

Podatke dobivene mjerenjem mikroskopom atomskih sila potrebno je obraditi, prikazati
i analizirati kako bi se iz njih dobilo najvise korisnih informacija. Podaci dobiveni AFM-om
pohranjeni su u obliku matrice u kojoj se nalaze podaci izmjerenih visina u funkciji o xy-
poloZaju na mjerenoj povrsini. Podaci se kao rezultat mjerenja prikazuju u obliku slike u 2D i

3D prikazu.
2.4.1. Obrada AFM slike

Obrada slike koristi se kako bi se poboljsao prikaz slike, odnosno kako bi se olaksalo
promatranje i analiza izmjerenih znacajki povrsine. Prvi i najvazniji korak koji se Kkoristi u
obradi podataka je niveliranje (engl. levelling). Prilikom mjerenja podloga na koju se fiksira
uzorak ili sam uzorak moze stajati pod nekim kutom u odnosu na horizontalnu ravninu. S
obzirom na to da se AFM-om mjere visine ovisno o polozaju u horizontalnoj ravnini, sama
promjena visine podloge tada izravno utje¢e na vrijednosti izmjerenih visina na uzorku. 2.10.a)
prikazuje poprecni presjek nefiltriranog uzorka. 2.10.b) oznacava odstupanje od oblika koje se
uklonilo niveliranjem. I kona¢no, slika 2.10.c) prikazuje poprecni presjek uzorka koji je filtriran
opcijom niveliranja. Preskakanje niveliranja moze dovesti do krivog zaklju¢ka o stanju

povrsine, a samim time i do pogreSnih zakljucaka.
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Slika 2.10. Obrada AFM slike: niveliranje

Sljedeci korak u obradi slike je filtriranje. Primjena filtara za obradu slike ima dvije
osnovne svrhe: poboljSanja kontrasta odredenih znacajki te uklanjanje artefakata i ostalih
odredenih znacajki profila (visokofrekventni Sum, pikseli sa Sumom, linije Suma itd.). Oni se
¢esto uklanjanju jednostavnim matricnim filtrima. Ti se filtri sastoje od zbroja umnoZaka

obliznjih vrijednosti piksela s elementima matrice teZine.

Matric¢ni filtri koriste se za:
- uklanjanje Suma sa slika
- izo$travanje slike (visokopropusni filtri)

- 1izgladivanje slike (niskopropusni filtri).

Algoritam koji prikazuje jednadzba (2.8) opisuje 3x3 konvoluciju piksela slike. Izmjerena

vrijednost piksela slike u matrici slike z(x, y) zamijenjena je modificiranom vrijednoscu z'(X, Y).
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x+1 y+1 :
i=x—1 &j=y—1 W(i—x+2,j—y+2)Z(l'])

z'(x,y) = — (2.8)
i3=1 2?:1 (W, DI
Gdje su:
W matrica
z izmjerena vrijednost piksela
Z modificirana vrijednost piksela.

Ovisno o svojstvima matrice W, mogu se realizirati visokopropusni, niskopropusni i

druge vrste filtara.

Drugi ¢esto koristeni filtar je medijan filtar. Medijan filtar uklanja Sum na slikama [90].
Prednost ovog filtra je $to ne dovodi do izraZenog zamucivanja ostrih rubova na slici, kao Sto
to ¢ine ostali filtri koji se temelje na srednjim vrijednostima piksela. Na primjeru matrice 3x3
filtriranje medijan filtrom provodi se kako slijedi: piksel koji se nalazi u sredini matrice
zamjenjuje se medijanom preostalih 8 piksela. Isti postupak se primjenjuje na sve piksele na

slici. Glavna prednost medijan filtra je §to grube greske ne utjeCu na rezultat.

Sljedeci Cesto primjenjivan filtar je Fourierov filtar. Fourierov filtar ne koristi se za
poboljsanje slika. Naglasak u Fourierovom filtriranju je na poboljSanju periodi¢kog dijela slike
[91]. Korisna primjena kod AFM slike je identifikacija dugotrajnog periodickog valovitog
signala na slici koji moze biti skriven u Sumu u izvornoj slici. Druga primjena je kvantitativna

usporedba dviju razli€itih periodi¢nosti koje su prisutne na jednoj slici.

Uz isporuku rezultata mjerenja dobivenih mikroskopom atomskih sila vazno je

napomenuti koji su filtri i ostali algoritmi primijenjeni na izvorne, sirove podatke.
2.4.2.  Analiza topografije povrsine

Slika kao rezultat mjerenja dobiven mikroskopom atomskih sila vrlo je prikladna za
daljnju analizu. Vrlo je rijedak slucaj da samo prikazana izmjerena slika je dovoljna za puni
opis mjerenog uzorka. Postoji ¢itav niz postupaka analize slike koji su ¢esto vrlo specificni za
problem koji se proucava. Cesto se provode daljnje analize kako bi se dobile kvantitativne

informacije o uzorku.
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Analiza topografije povrsSine iz slike dobivene koriStenjem mikroskopa atomskih sila
najces¢i je kvantitativni opis stanja izmjerene povrSine. Topografija povrSine trodimenzionalni
je izgled povrsine koji daje kvantitativni uvid u stanje povrSine [92]. Topografija povrSine

ukljucuje komponente odstupanja od oblika, valovitosti i hrapavosti (slika 2.11.).

valovitost

hrapavost

Slika 2.11. Komponente profila [93]

Stanje izmjerene povrsine kvantitativno se opisuje parametrima topografije. Parametri
topografije mogu se podijeli u dvije osnovne skupine: linijski (2D) 1 povrSinski (3D) parametri
topografije. Za razliku od linijskih parametara topografije koji se dobivaju mjerenjem povrsine
uzorka prolaskom ticala po jednoj liniji, povrSinski parametri topografije dobivaju se analizom
povrsSine [94]. Linijski parametri oznaceni su slovima P, W ili R [95]. Za razliku od linijskih

parametara, povrSinski parametri raCunaju se na odredenoj povrsini te nose oznake S ili V [15].

PovrSinski parametri topografije brojéano prikazuju stanje povrSine izmjerenog uzorka.
U literaturi ti se parametri ¢esto nazivaju 1 3D parametri topografije, odnosno hrapavosti. S
ciljem jednoznacnog opisa stanja povrSine, postoji velik broj povrSinskih parametara
topografije. Ti se parametri mogu razvrstati u nekoliko skupina: amplitudni, hibridni, funkcijski
1 raznovrsni. Da bi se dobio pravi uvid u stanje povrSine, potrebno je pratiti §to vecéi broj

povrsinskih parametara topografije.

Prema normi ISO 25178-2:2021, Geometrijske specifikacije proizvoda — Tekstura
povrsine: Podru¢je — Dio 2: Pojmovi, definicije i parametri teksture povrSine [15], amplitudni

povrsinski parametri topografije su kako slijedi:

e Sqg — srednje kvadratno je odstupanje unutar analiziranog podrucja. Racuna se sukladno
jednadzbi (2.9).

1
Sq = \/Zif z?(x, y)dxdy (2.9)

50



Ssk (Skewness) — asimetri¢nost raspodjele visine na promatranom podrucju. Ako je ovaj
parametar jednak nuli, razlika u visini je ravnomjerno (normalno) rasporedena. Ako je Ssk
veéi od nule, odstupanja su ispod granice srednje vrijednosti. Ako je manji od nule,
odstupanja su iznad granice srednje vrijednosti.

1

Ssk =—

5 (2.10)

1
1 ff z3(x,y)dxdy
A

Sku (Kurtosis) — mjera o$trine profila. Sku je parametar koji se odnosi na geometriju vrhova
i dolova i prikladan je za analiziranje stupnja kontakta dva objekta. Matematicki se zapisuje
prema jednadzbi (2.11).

1

Sku=5—q4

% f f z*(x,y) dxdy] (2.11)
A

Sp — parametar koji ozna¢ava najvecu vrijednost visina vrha na promatranom podrucju.
Sv — parametar koji oznacava najvecu vrijednost dubine dola na promatranom podrucju.

Sz —najveca visina neravnina na promatranom podrucju, a racuna se kao:
Sz=Sp+Sv (2.12)

Sa — najcesce je koriSteni parametar i predstavlja aritmeticku sredinu apsolutnih odstupanja

neravnina profila od srednje linije. Ovaj parametar opisuje se matematickom formulom:

Sa = \/%ﬂlz(x,y)ldxdy (2.13)
A

2.5. Artefakti

Svaki mjerni sustav sklon je pojavi artefakata ili nekoj drugoj gresci u obradi. Artefakt je

definiran kao bilo koja znacajka koja se pojavljuje na slici, a koja nije prisutna na mjerenom

uzorku [96]. Otkrivanje artefakata ovisi 0 znanju i iskustvu mjeritelja. Stoga, s ciljem uklanjanja

artefakata ili smanjenja utjecaja artefakata AFM slike na svojstva topografije povrSine, koriste

se razliciti filtri. Nije svaki artefakt moguce ukloniti ili smanjiti. Ovisno o0 kojoj se vrsti artefakta

radi te o koli¢ini artefakta na samoj slici, ovisi uspjeSnost micanja artefakata sa slike. Pojavu

artefakata na slici kao rezultatu mjerenja dobivenog primjenom mikroskopa atomskih sila moze
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uzrokovati bilo koji dio AFM mjernog sustava, ukljucujuéi tupo, slomljeno ili kontaminirano

ticalo, skener, obrada slike, vibracije iz okoline, itd.

Najces¢i artefakti nastaju kao posljedica ticala koriStenih za skeniranje uzoraka [97].
Tupo ticalo nastaje kao posljedica mjerenja — prelaska ticala po povrSini uzorka. Mjerenje tupim

ticalom uzrokuje pojavu:

- znacajki koje izgledaju preveliko
- znacajki, posebno rupe, koje izgledaju premalo
- predmeta ¢udnog oblika

- ponavljajucih uzoraka itd.

Slika 2.12 prikazuje kako izgleda mjerenje tupim ticalom. Prilikom mjerenja tupim
ticalom moze do¢i do pojave ,,mrtvih zona* — znacajki koje postoje na povrsini uzorka, ali zbog

tupog ticala nisu izmjerene i prikazane na AFM slici.

N N\
VY I VON I
N/

“Mrtve zone”

Slika 2.12. Prikaz mjerenja tupim ticalom [98]

Pojava kontaminacije ticala prili¢no je Cesta, pogotovo kod mjerenja mekanih uzoraka.
Lom vrha ticala moze se pojaviti kada se uzorak dodirne ticalom bez povratne veze, uglavnom
slu¢ajno. Kada je ticalo slomljeno ili kontaminirano, rezultat su slike koje sadrZe znacajke
neocekivanih oblika. Takoder, bilo koji ponavljajuci obrazac na slikama, a koji se ne ocekuje

na mjerenom uzorku, posljedica je slomljenog ili kontaminiranog ticala.

Slika 2.13.a) prikazuje kako mjerenje dvostrukim ili visestrukim vrhom utjece na sliku
kao rezultat mjerenja. Svjetlocrvena linija prikazuje trag vrha ticala iznad povrSine mjerenog
uzorka. Vidi se da Sto su strukture i znacajke koje se mjere vise, to je jaca tendencija stvaranja
dvostrukih ili visestrukih znacajki. Slika 2.13.b) prikazuje kakve znacajke na AFM slici ostavlja
duplo i viSestruko ticalo. Za znac¢ajke koje su vrlo malo ili neznatno izbo¢ene (crvena strelica),

nema stvaranja artefakata. Plavim strelicama su oznac¢ene pojave duplih znacajki koje nastaju
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kod mjerenja visih znacajki. Jo$ viSe strukture prikazane su s viSe mikrovrhova (zelene strelice).
Uske i visoke strukture rezultiraju slikom strukture vrha, umjesto znacajke povrsine (siva

strelica).

Videstruki vrh Slika ticala

Dvostruki vrh

el vl A Ul I

Slika 2.13. Mjerenje dvostrukim i viSestrukim vrhom ticala [98]
a) prikaz putanje dvostrukog i visestrukog vrha ticala,
b) prikaz razli¢itih znacajki kao rezultat duplog i visestrukog ticala

Kada znacajke na slici na jednoj strani izgledaju veée nego na drugoj, rije¢ je artefaktu
nastalog kao posljedica nelinearnosti skenera. Skener AFM-a je potrebno podesiti u x-y-ravnini,
kao i u z-osi. Uobicajeno, z-os podesava se referentnim etalonima s kalibracijskom resetkom u
visini od 100 nm do 200 nm, stoga mjerenja vrlo malih znacajki (5 nm — 10 nm) mogu davati
neprecizne rezultate. U tom sluc¢aju, preporuka je podesiti AFM skener referentnim etalonima
koji u sebi sadrze znacajke visine od 5 nm do 10 nm. Slika 2.14 lijevo pokazuje skenirani
referentni predmet na kojem se primjecuje nejednak odnos u veli¢ini znacajki na referentnom
predmetu, tj. postoji problem linearnosti u ravnini x-y. Slika 2.14. desno prikazuje rezultat

mjerenja referentnog predmeta kada je problem linearnosti rijeSen.
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Slika 2.14. Problem nelinearnosti AFM skenera [68]

Okruzenje u kojem je smjeSten AFM mjerni sustav vrlo je bitno. Okoli$ne vibracije mogu
uzrokovati drugacije osciliranje ticala te dovesti do pojave artefakata na slici. U tom slucaju,
artefakti se pojavljuju kao oscilacije na slici. Slika 2.15. prikazuje utjecaj vibracija na rezultat
mjerenja. Na lijevoj slici vidi se AFM slika referentnog predmeta, a desna slika prikazuje

poprecni presjek po odabranoj liniji.

AN AN

Slika 2.15. Utjecaj vibracija na rezultat mjerenje [68]
Lijevo: AFM sken. Desno: popre¢ni presjek
Okolisne vibracije mogu se podijeliti na one koje dolaze s poda te na akusti¢ne vibracije.
Vibracije s poda moze uzrokovati neki drugi stroj u istoj zgradi, prolazak vlaka ili hod covjeka
u blizini AFM-a. Akusti¢ne (zvucne) vibracije takoder mogu uzrokovati artefakte. Npr.
prolazak zrakoplova iznad laboratorija, rad ostalih uredaja u neposrednoj blizini AFM-a ili ¢ak

i ljudski govor. Stoga je bitno mikroskop atomskih sila izolirati od utjecaja vibracija.

Artefakti mogu nastati kao posljedica kontaminacije samog uzorka. Otisci prstiju ili

mastan uzorak uzrokuju odredene pruge preko slike, ali mogu se eliminirati dobrom pripremom

54



1 ¢iS¢enjem mjerenog uzorka. Osim kontaminacije uzorka, pomicanje uzorka tijekom mjerenja
moze uzrokovati pojavu artefakata, stoga je potrebno uzorak fiksirati. Takoder, ulazni parametri
skeniranja (npr. brzina skeniranja) te odredene laserske smetnje mogu utjecati na pojavu

artefakata.

Analiza i obrada slike dobivenih AFM-om u pravilu se podrazumijeva. Pojavu artefakata
moze uzrokovati i upotreba odredenog filtra za obradu slike. Npr. niveliranje, operacija koja je
neophodna ako uzorak nije postavljen horizontalno, moze postaviti horizontalne linije na sliku,
a koje ne pripadaju samom uzorku. Takoder, koriStenjem raznih filtara za obradu slika utjece
se na izgled slike kao rezultata mjerenja. Prilikom interpretacije rezultata potrebno je navesti
koji su filtri (ako jesu) koristeni u analizi slike kako ne bi doslo do zavaravajucih rezultata i
pogresnih zakljucaka. Slika 2.16. prikazuje kako pogresno koristen filtar za obradu slike moze
prikazati znacajke koje na originalnom uzorku ne postoje. Slika 2.16. lijevo je originalna
snimka. Na srednjoj slici primijenjen je filtar niveliranja line-by-line. Rezultat toga je prikaz
vodoravnih linija koje se ne nalaze na mjerenom uzorku. Slika 2.16. desno prikazuje ispravno

filtriran rezultat mjerenja.

Slika 2.16. Artefakt kao posljedica niveliranja [68]
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3. MJERNA NESIGURNOST

Poznato je da je kljucni pokazatelj kvalitete rezultata mjerenja mjerna nesigurnost.
Sukladno Vodic¢u za procjenu mjerne nesigurnosti (engl. Guide to the expression of uncertainty
of measurement — GUM) mjerna nesigurnost definirana je kao parametar pridruzen rezultatu
mjerenja koji opisuje rasipanje vrijednosti koje bi se razumno moglo pripisati mjerenoj veli¢ini

uz odredenu vjerojatnost [10].

Svrha mjerenja jest odredivanje vrijednosti mjerene veliine. Ispravno razumijevanje
podataka dobivenih provedbom mjerenja klju¢no je za primjenu tih podataka. Kada se podaci
prikupljeni provedbom mjerenja koriste za donoSenje odluka, ¢esto se pretpostavlja da su
podaci to¢ni, ¢ak i do te mjere da se gotovo nikada ne prilaze informacija o0 mjernoj nesigurnosti
izmjerenog rezultata. Opcenito, mjerni je rezultat samo aproksimacija ili procjena vrijednosti
mjerene veliine. Stoga, mjerni je rezultat potpun samo kada je prac¢en iskazom nesigurnosti te

procjene [10].

Iskazivanju mjerne nesigurnosti prethodi postavljanje matemati¢ckog modela koji najbolje
opisuje mjerenu veli¢inu. Matematicki model predstavlja odnos izlazne i ulaznih veli¢ina, a
sastoji se od mnogo funkcijski povezanih sastavnica. Prema GUM-u, za procjenu mjerne
nesigurnosti potrebno je poznavati sve parametre koji utjeCu na proces mjerenja. Takoder,

potrebno je procijeniti sastavnice svakog pojedinog parametra koji utjece na rezultat mjerenja.

Za procjenu mjerne nesigurnosti primjenjuju se razli¢ite metode. Opéeprihva¢en model
na podru¢ju mjeriteljstva kojim se u praksi provode izracuni mjerne nesigurnosti je GUM
metoda. S obzirom na to da kod mikroskopije atomskih sila postoji velik broj utjecajnih
parametara, a funkcijski odnosi su slozeni i nelinearni, procjena mjerne nesigurnosti prema
Vodi¢u za procjenu mjerne nesigurnosti nije dovoljna. Stoga se koristi metoda Monte Carlo
simulacija (MCS). Uz metodu Monte Carlo simulacija za izra¢un mjerne nesigurnosti moze se
koristiti Bayesova metoda. Bayesova metoda za procjenu mjerne nesigurnosti koristi se kod
veli¢ina koje nisu normalno distribuirane, koja imaju neka ogranicenja ili iskrivljenu raspodjelu
gusto¢e funkcije, kod podataka kod kojih je potrebno uzeti u obzir pocetne, priorne

pretpostavke.
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3.1. GUM metoda

Postupak procjene mjerne nesigurnosti prema GUM-u koristi se kod dobro definiranih
fizickih veli¢ina koje se mogu opisati jedinstvenom vrijedno$¢u [10]. Opéenito, mjerna se
nesigurnost sastoji od vise sastavnica. GUM metoda sastoji se od definiranja i procjene svih
sastavnica. Sastavnice nesigurnosti mogu se razvrstati u dva razreda: sastavnice A- i sastavnice
B-vrste. Sastavnice A-vrste ra¢unaju se statistickom analizom niza opazanja, odnosno na
temelju ponovljenih mjerenja. Sastavnice B-vrste temelje se na poznavanju apriornih raspodjela
odredene ulazne veli¢ine, obi¢no iskustveno ili na osnovi drugih podataka. Zbog nesavrsenosti
mjerenja dolazi do pojave sustavnih i slu¢ajnih pogresaka. Prema GUM-u podrazumijeva se

korekcija rezultata mjerenja za vrijednost sustavne pogreske.

Postupak u odredivanju i izrazavanju nesigurnosti mjernog rezultata prema GUM metodi

provodi se kako slijedi.

1. Postaviti matematicki model koji prikazuje odnos mjerene veli¢ine Y i ulaznih

veli¢ina X;:
Y = f(XllXZI ...,XN). (31)

Procjena izlazne velicine Y, koja se oznacuje s Y, dobiva se iz jednadzbe (3.1)

upotrebom procjena ulaznih veli¢ina X1, X2, ..., Xn, jednadzba (3.2).

y = f(x1,%2, ., Xn)- (3.2)

2. Odrediti najbolje procjene ulazne veli¢ine xj. Odrediti standardne nesigurnosti
u(xi) svake procjene ulazne veli¢ine Xi. To moze biti na temelju niza opazanja (A-
vrsta) ili na temelju apriornih raspodjela (B-vrsta).

3. Iz standardnih nesigurnosti odrediti sastavljenu standardnu nesigurnost uc(y)
procjene mjernog rezultata y. Sastavljena standardna nesigurnost pozitivan je
drugi korijen sastavljene varijance dane izrazom (3.3) za nekorelirane ulazne

veli¢ine, odnosno (3.4) za korelirane ulazne veli¢ine.

uc(y) =

N
i=1

(2—;)2 u?(x;) (3.3)
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u(y) = i (2—3;)2 u2(x;) + Zl\i i a—f—u(xl,x]) (3.4)

i=1

4, Izracunati koeficijente osjetljivosti. Koeficijent osjetljivosti predstavlja razinu
osjetljivosti izlazne veli¢ine u odnosu na promjenu odredene ulazne veli¢ine.

Koeficijenti osjetljivosti raCunaju se prema jednadzbi (3.5).

of

“=ax.

(3.5)
3 Xl_xl XN=XN
5. 1z Welch-Satterthwaiteove formule, jednadzba (3.6), izraCunati stvarni broj

stupnjeva slobode vest sastavljene standardne nesigurnosti uc(y).

. ut(y)
eff = ut(y) (3.6)

u
N
Z l
Za izraCun stvarnog broja stupnjeva slobode potrebno je za svaku sastavnicu
standardne nesigurnosti znati broj stupnjeva slobode vi. Broj stupnjeva slobode

odreduje se ovisno o vrsti nesigurnosti. AKo je vefs > 30, moze se pretpostaviti da

se izlazna veli¢ina ponasa po normalnoj raspodjeli ? ~N(0; 1). Ako je

veff < 30, pretpostavlja se da se izlazna veli¢ina ponasa po Studentovoj raspodjeli

Y-y ¢
u(y) Veff*

6. Prikazati proSirenu nesigurnost U ¢ija je svrha dobiti interval od y— U do y + U.
Prosirena nesigurnost racuna se kao umnozak faktora pokrivanja k i sastavljene

standardne nesigurnosti uc(y), jednadzba (3.7).
U = kuc(y) 3.7)

Postupak u odredivanju mjerne nesigurnosti GUM metodi temelji se na zakonu o
prijenosu nesigurnosti (engl. law of propagation of uncertainty — LPU), §to ilustrativno
prikazuje slika 3.1. U prikazanom slu¢aju mjerna funkcija f(X) ovisi o trima ulaznim
varijablama X1, Xo, Xs, ¢ije su najbolje procjene vrijednosti X1, X2 i X3 sa standardnim
nesigurnostima u(xy), u(x2), u(xs). Varijable X1 i X3 opisane su normalnim raspodjelama, a
varijablu Xz opisuje trokutasta raspodjela. Izlazna veli¢ina Y i njena najbolja procjena y opisane

su nesimetri¢nom raspodjelom, sa standardnom nesigurnosti u(y).
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gXl (61)

22 @) Y = f(X) e
Jx, (€2 9‘./(7]
ng (6{3)

Slika 3.1. Implementacija GUM metode: zakon prijenosa nesigurnosti [99]

Primjena GUM metode podrazumijeva linearnost mjerne funkcije (jednadzba (3.1)),

primjenu centralnog grani¢nog teorema te odgovaraju¢ izrac¢un stupnjeva slobode [10].

3.2. Metoda Monte Carlo simulacija

Metoda Monte Carlo simulacija (MCS) predstavljena je normom JCGM 101:2008 —
Dopuna 1. Vodi¢u za procjenu mjerne nesigurnosti — Prijenos razdioba uporabom metode
Monte Carlo [18]. Monte Carlo metoda koristi $irenje raspodjele ulaznih izvora nesigurnosti
koriStenjem modela za osiguravanje raspodjele izlaza. Metoda Monte Carlo simulacija
numericka je metoda koja se temelji na generiranju mnogih nasumicnih vrijednosti te analizi
dobivenih podataka, a s ciljem dobivanja informacija 0 najboljoj procjeni izlazne veli¢ine.
Metoda Monte Carlo simulacija posebno je korisna kada osnovne raspodjele vjerojatnosti
sustava nisu dobro poznate ili se ne mogu lako analiticki odrediti. U nastavku su navedeni

osnovni koraci prilikom koristenja Monte Carlo simulacija u procjeni mjerne nesigurnosti.

e Identifikacija relevantnih izvora mjerne nesigurnosti. Prvi je korak utvrditi
relevantne izvore nesigurnosti koji mogu utjecati na rezultat mjerenja.

e Modeliranje izvora nesigurnosti. Za svaki izvor nesigurnosti potrebno je Koristiti
odredenu raspodjelu vjerojatnosti ili skup podataka iz prethodnih mjerenja.
Metoda MCS nije ograni¢ena odabirom apriornih raspodjela; one mogu biti i

asimetric¢ne.
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e Generiranje slucajnih brojeva iz funkcija gustoce vjerojatnosti ulaznih veli¢ina.
Koriste¢i izvore nesigurnosti i njihove raspodjele, generira se veliki broj M
slucajnih rezultata mjerenja.

e Procjena izlazne veli¢ine. Funkcija gustoce vjerojatnosti izlazne veli¢ine dobiva
se generiranjem slucajnih brojeva iz funkcija gustoce vjerojatnosti ulaznih
veliina.

e Procjena mjerne nesigurnosti. Na temelju izlazne funkcije gustoce vjerojatnosti

odrediti interval mjerne nesigurnosti zadane vrijednosti.

Cijeli postupak provedbe metode Monte Carlo simulacija u procjeni mjerne nesigurnosti
rezultata mjerenja prikazan je slikom 3.2. Budu¢i da metoda Monte Carlo simulacija omogucuje
uzimanje u obzir razli¢itih izvora nesigurnosti i generiranje velikog broja mjerenja uzoraka, ova
se metoda moze smatrati to¢nijom i sveobuhvatnijom procjenom mjerne nesigurnosti od GUM

metode.

Generiranje sluéajnih brojeva
1z funkcija gustoce vjerojatnosti
ulaznih veli¢ina X7, Xa, ..., Xn

A Matemati¢ki model

) mjerene velitine g()

Funkcija gustoce
vjerojatnosti koja
opisuje mjerenu
veli¢inu

h 4

Y=AX1, Xo, ... Xx)
g(X2)

2(Xv)
v

Mjerna nesigurnost

Slika 3.2. lustrativni prikaz provedbe metode Monte Carlo simulacija [100]
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3.3. Bayesova metoda

Bayesova metoda u procjeni mjerne nesigurnosti temelji se na Bayesovom teoremu. Za
rezultate mjerenja pretpostavlja se da pripadaju nekoj raspodjeli s funkcijom gustoce kojoj se
pripisuje jedan ili vise parametara. Kod Bayesove metode parametar raspodjele promatra se kao
slucajna varijabla koja sama za sebe ima neku raspodjelu. Raspodjela kojoj podlijeze parametar
naziva se apriorna raspodjela. Rezultati mjerenja i parametar ne moraju nuzno biti iz iste
raspodjele. Procjena parametara provodi se na osnovi posteriorne raspodjele koja se dobiva kao
krajnji rezultat Bayesove formule. Ako se uz poznavanje ulaznih podataka provodi i novo
mjerenje, koriste¢i Bayesovu formulu moze se odrediti posteriorna raspodjela novog skupa

rezultata mjerenja.

Bayesov teorem, kojim se racuna uvjetna vjerojatnost P(A|B), u najjednostavnijem obliku
dan je u jednadzbi (3.8).

P(B|A) - P(4)

P(B) (38)

P(A|B) =

Pri ¢emu su:

P(A|B) uvjetna vjerojatnost — vjerojatnost da se ostvario dogadaj A uz uvjet
da se prije ostvario dogadaj B

P(BJA)  uvjetna vjerojatnost — vjerojatnost da se ostvario dogadaj B uz uvjet
da se prije ostvario dogadaj A

P(A) vjerojatnost ostvarivanja dogadaja A

P(B) vjerojatnost ostvarivanja dogadaja B.

Bayesova metoda sastoji se od provedbe koraka opisanih u nastavku [101].

e Definiranje apriorne raspodjele fv(y). To se temelji na prethodnom znanju o
parametru # ili pretpostavkama o mjernoj nesigurnosti.

e Uspostavljanje promatranog statistickog modela fxy({ly). Grékim slovom ¢&
oznaceni su prikupljeni podaci (rezultati mjerenja), a model fxv(y) prikazuje
vjerovanje vezano za &, ali ako je ispunjen uvjet Y = .

e Formiranje posteriorne raspodjele fyx(r|¢). Nakon prikupljanja podataka i analize
istih, dolazi se do novih vjerovanja o izlaznoj veli¢ini, stoga se dolazi do

formiranja posteriorne raspodjele.
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Zapis Bayesovog teorema koriste¢i funkcije gustoca pojedinih raspodjela, a s

pretpostavkom da su raspodjele kontinuirane, prikazan je u nastavku, jednadzba (3.9).

Ly @M farGlmfy ()

&= = 3.9
Pl == @ T Thw@mfytndn ¢9
Gdje su:
fv(n) apriorna raspodjela
fx(&) marginalna funkcija gustoce
fyix(n]&)  posteriorna funkcija
fxiv(&y)  vjerojatnost — promatrani statisticki model.
Uvjetna vjerojatnost fxjv(¢]y) za n opazanja X1 do X, dana je izrazom (3.10).
n
Feartaty G sl = | | Fear ) = £ (3.10)
i=1
Uvrstavanjem (3.10) u (3.9) dobiva se izraz (3.11).
Fr@Imfy(m)  Lx(m)fy(m)
frix@1§) = o=t = T o Ly () fy (1) (3.11)

| fefay@Emdn ¢

gdje je ¢ konstanta koja je neovisna o sluc¢ajnoj varijabli . Konstanta ¢ dana je izrazom (3.12).

¢ = f Ly () fy (n)en (3.12)

Prema jednadzbama od (3.9) do (3.12), posteriorna raspodjela moze se izraziti kao

proporcionalna funkciji vjerodostojnosti i priornoj raspodjeli, jednadzba (3.16).

frix(@&) < Ly(m) fy(m) (3.13)

Ocekivana vrijednost , 0dnosno procjena mjerene veli¢ine koja se dobiva iz posteriorne

raspodjele prikazana je jednadZzbom (3.14).

(3.14)

. ® _ fULX(U)fY(U)
1= nhrioan = T nx () fy Grdn
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Standardna nesigurnost u rezultata mjerenja racuna se kao drugi korijen iz izraCunate
varijance, prema jednadzbi (3.15)
1/2

u) = (| &= D frxrlodn) (315)

Potrebno je odrediti raspon vrijednosti koji obuhvaca interval pokrivanja. S

pretpostavkom dvostrane raspodijele, granice intervala glase kako prikazuje jednadzba (3.16).

a [ee)
(04
[ fexie) = | faxtnie) =5 (3.16)
—00 b
Vjerojatnost intervala pokrivanja C prikazan je izrazom (3.17).
b

POTEC = @)D = | frxl§)dn =1-a (3.17)

a

Ulazne veli¢ine X mjernog modela mogu se prikazati izrazom (3.18).

X=(D,0) (3.18)
Gdje su:
D veli¢ina indikacije (A-vrsta)
o ostale ulazne veli¢ine (B-vrsta).

U Bayesovoj analizi mjerni je model dan izrazom (3.19). To je opservacijski model —
model u kojem su rezultati mjerenja (veli¢ina indikacije) ovisni o izlaznoj veli¢ini i drugim

ulaznim veli¢inama.
D= ¢(,0) (3.19)

Iz Bayesovog teorema (3.8) i opservacijskog modela (3.19) racuna se posteriorna

raspodjela za veli¢ine Y i @, jednadzba

freip(m,8|d) < Lp(¢(,0)|d)fye(n,0) (3.20)
Gdje su:

fyop(n,#)  priorna raspodjela veli¢ina Y i @
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Lo(4(n,0)|d) funkcija vjerodostojnosti za veli¢inu indikacije.

3.4. Utjecajne veli¢ine kod mjerenja AFM-om

S gledista procjene mjerne nesigurnosti jedan od glavnih problema kod mikroskopije
atomskih sila jest veliki broj utjecajnih parametara. Prema GUM-u potrebno je poznavati sve
parametre koji utjeCu na rezultat mjerenja te doprinos svakog utjecajnog parametra mjernoj
nesigurnosti. Budu¢i da se radi o iznimno slozenom mjernom sustavu s razli¢itim primjenama
u industriji i znanosti, a koje podrazumijevaju analizu rezultata i mjerenje uzoraka razli¢itih
materijala i primjene, procijeniti mjernu nesigurnost kod mikroskopije atomskih sila sukladno
GUM-u veoma je kompleksno. S obzirom na to da postoji velik broj parametara koji utje¢e na
rad 1 rezultat mjerenja mikroskopa atomskih sila, potrebno je istraziti kako i koliko pojedini
parametar utjee na sam proces. Prvi je korak identifikacija i klasifikacija utjecajnih parametara
na rezultat mjerenja. Na Ishikawa-dijagramu (slika 3.3.) utjecajni parametri razvrstani su u Sest
glavnih skupina: predmet mjerenja, mjeritelj, sam AFM, analiza slike, referentni predmeti te

okoli$ni uvjeti.

Referentni
predmeti (5 ) AFM €)  Predmet mjerenja o
- na¢in rada @ veli¢ina ®
velicina @ 7-05 @ oblik ®
namjena ® . sktlrnerl. - stanje povriine @
materiial @ materijal ticala .
! oblik ticala ® materijal
istrodenost ticala® Rezultat
o brzina skeniranja @ mjerenja
mjeriteljski filtar @ . o
rezolucija skeniranja @
temperatura @ niveliranje @ sila skeniranja g
vlaznost @ utjecaj artefakata @ veli¢ina skeniranog podruéja g
vibracije @ algoritam analize g namjestanje uzorka @
Okolizni podrudje skeniranja @
olisni . . TR T
. Analiza slike @) Mjeritelj €3
uvjett

Slika 3.3. Utjecajni parametri u AFM mjernom sustavu

Vazno je napomenuti da se pojedini parametri mogu svrstati u viSe od jedne skupine,

odnosno da se skupine koje ukljucuju odredene utjecajne parametre ispreplicu.
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4. EKSPERIMENTALNA ISTRAZIVANJA

Eksperimentalna ispitivanja provodena su s ciljem istrazivanja utjecajnih parametara na
rezultat mjerenja. Prije same provedbe mjerenja postavljaju se ulazni parametri skeniranja, a to
su: brzina skeniranja, rezolucija skeniranja i veliCina skeniranja. Za svaki od tih parametara
moguce je koristiti razliite vrijednosti. Parametri poput sile skeniranja 1 amplitude skeniranja

postavljaju se na optimalnu vrijednost, ovisno o materijalu uzorka te vrsti i istro§enosti ticala.

4.1. Predmeti mjerenja

Mjerenja u okviru ovog doktorskog rada provodena su na ¢etirima etalonima i na mjernom

uzorku.
41.1. Etalonl

Etalon 1, umjereni referentni etalon koristen za provedbu mjerenja je Surface Topography
Standard (STS) razvijen od strane americke tvrtke VLSI Standards [102] iz Milpitasa.
Spomenuti etalon koristi se za podesavanje AFM uredaja. STS etalon (slika 4.1.) na sebi sadrzi
znaCajke definirane u sva tri prostorna smjera, a omogucéuje Standardizaciju mjerenja,
kalibraciju i pracenje linearnosti AFM mjernog instrumenta, kao i dobivanje informacije o

stanju 1 istroSenosti vrha ticala.

Slika 4.1. Prikaz znacajki na AFM etalonu [102]

Etalon se sastoji od silikonske matrice dimenzija 12 mm x 8 mm s precizno izradenim
znaCajkama od silicijevog dioksida. Na etalonu se nalaze tri grupe znacajki, medusobno
udaljene za 100 pum. Svaki reSetkasti obrazac na kojem se nalaze definirane znacajke sastoji se

od niza izmjeni¢nih pruga i razmaka, s ujednac¢enim korakom u oba horizontalna smjera, x- i y-
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smjera. Tri su nazivne duljine koraka u x- i y-smjeru: 3 um, 10 pm i 20 pm. Nazivna visina
znacajki na etalonu u z-osi je 100 nm. Cijela matrica, uklju¢ujuci i znacajke na kalibracijskom

podruéju, obloZena je ujednacenim slojem platine u nazivnom iznosu od 40 nm, slika 4.2.

Slika 4.2. Popreéni presjek etalona [102]

S obzirom na to da se radi o umjerenom AFM etalonu, uz etalon dolazi i certifikat o
umjeravanju samog etalona. U certifikatu o umjeravanju etalona STS3-1000P [103] pise da
visina znacajki reSetke iznosi (97,6 + 1,4) nm uz vjerojatnost P = 95 %. Za vrijeme provodenja
mjerenja bili su postojani sljedeci okolisni uvjeti: temperatura (20 £ 1) °C i vlaznost (42 * 2) %.
Vrijednosti u Certifikatu propisuje Nacionalni institut za standarde i tehnologiju (engl. National
Institute of Standards and Technology — NIST). Izgled Etalona 1 izmjerenog na mikroskopom

atomskih sila na Fakultetu strojarstva i brodogradnje prikazan je slikom 4.3.

o 80 6080 80 8 |
o 8. 60 60 8 8 |
. 86 80 86 8 @O |

Slika 4.3. Etalon 1 u 2D (lijevo) i 3D (desno) prikazu
4.1.2. Etalon2

Drugi po redu etalon proizvod je istog proizvodaca kao i Etalon 1. Sastoji se od

kalibracijske reSetke nazivne visine 100 nm. Budu¢i da etalon nije umjeren, nema ni certifikat
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u kojem je propisana to¢na visina reSetki s pripadaju¢im iznosom prosirene mjerne nesigurnosti

visine. Etalon 2 prikazuje slika 4.4.

Slika 4.4. Etalon 2 u 2D (lijevo) i 3D (desno) prikazu

413. Etaloni3i4

Etaloni 3 i 4 dobiveni su uz sami AFM uredaj. Etalon 3 (slika 4.5.) sastoji se od linijskih
reSetki s izdignutim i udubljenim Zljebovima. Etalon 4 (slika 4.6.) na sebi ima uzdignute

stupove.

Apm]

Slika 4.5. Etalon 3 u 2D (lijevo) i 3D (desno) prikazu
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20 UM 20 um

Slika 4.6. Etalon 4 u 2D (lijevo) i 3D (desno) prikazu

4.1.4. Mijerni uzorak

Uzorak od nehrdajuceg ¢elika posluzio je za provedbu odredenih mjerenja. Mjerni uzorak

prikazan je slikom 4.7.

Slika 4.7. Mjerni uzorak u 2D (lijevo) i 3D (desno) prikazu
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4.2. Faktorski plan pokusa

U okviru ovog rada proveden je faktorski plan pokusa. Planom pokusa pokazuje se
znacajnost ulaznih parametara skeniranja kod mjerenja mikroskopom atomskih sila. Faktorski
plan pokusa podrazumijeva izvedbu pokusa za sve razine odabranih ulaznih varijabli. U
tablici 4.1 dane su ulazne varijable za plan pokusa. U ovom planu pokusa svaka varijabla ima
dvije razine, stoga se provodi dvofaktorski plan pokusa. S obzirom na utjecajne veli¢ine
(slika 3.3.) te na sam nacin provedbe mjerenja, preliminarna istrazivanja ukljucivala su ulazne
parametre mjerenja koji se softverski odabiru prije provedbe mjerenja te nacin rada mikroskopa.

Plan pokusa izraden je i analiziran programom Design Expert 13.

Tablica 4.1. Ulazne varijable u plan pokusa

Oznaka Ulazna Vrsta Mjerna Niza Visa
varijable varijabla varijable jedinica vrijednost  vrijednost
A Nacin rada Nazivna — Isprekidani Kontaktni
Velicina
B skeniranog Omijerna UM X pm 10 x 10 20 x 20
podrucja
C Rezolucija Omjerna — 256 512
D Brzina Omijerna pum s 12,5 50
skeniranja

Kao izlaz pracena je dubina brazde h pravilne resetke na uzorku te povrsinski parametri
topografije Sa i Sz, parametri topografije koji se najce$¢e koriste za analizu topografije

povrsine. Rezultate mjerenja provedenim dvofaktorskim planom pokusa dani su u tablici 4.2.

Tablica 4.2. Plan pokusa: rezultati mjerenja

Faktor A Faktor B Faktor C Faktor D Rezultat  Rezultat ~ Rezultat

. 1 2 3
Broj Velicina
pokusa Nadin . Rezolucija Brzina
rada skenlranog skeniranja skeniranja h Sa Sz
podrucja
- pm x um - um st nm nm nm
1 isprekidani 5 256 25 92,50 23,334 140,921
2 kontaktni 5 512 80 91,64 18,563 130,291
3 isprekidani 5 256 25 96,26 16,008 140,469
4 isprekidani 20 512 80 95,51 12,723 282,136
5 isprekidani 20 256 25 98,36 19,926 163,253
6 kontaktni 20 512 80 85,10 17,763 157,326
7 kontaktni 20 256 25 93,17 17,116 271,889
8 isprekidani 5 512 80 82,04 21,707 139,992
9 kontaktni 5 256 25 102,8 20,086 124,676
10 kontaktni 20 256 80 103,9 15,399 142,415
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11 isprekidani 5 512 25 103,2 14,674 147,618

12 kontaktni 20 512 80 103,7 16,076 145,662
13 kontaktni 5 256 25 103,4 19,96 131,286
14 isprekidani 20 256 80 102,7 8,771 257,3

15 kontaktni 5 512 25 103,6 20,197 125,462
16 isprekidani 20 512 80 103,0 9,041 359,989

4.2.1. Analiza dubine brazde h umjerenog AFM etalona

Analizirana je visina h pravilne reSetke na etalonu, tablica 4.3. F-vrijednost modela u
iznosu od 17,6565 i P-vrijednost u iznosu od 0,000205 ukazuju na to da je izabrani model
prikladan za odredivanje znacajnih ulaznih varijabli na dubinu brazde h umjerenog AFM
etalona. P-vrijednosti ¢lanova modela manjih od 0,05 ukazuju na znacajnost pojedinog ¢lana u

modelu. U ovom modelu znacajni su faktori A, B, D te njihove interakcije AD i BD.

Tablica 4.3. Analiza varijance za izradeni model za izlaznu veli¢inu h

Lzvor Suma Br(_)j Srednji = p.
S kvadrata  stupnjeva kvadrat . . Znacajnost
varijacije - . vrijednost vrijednost
odstupanja  slobode odstupanja
Model 640,7401 5 128,148 17,6565 0,000205 znacajan
Clanovi
modela
A ;a‘azc‘“ 278,6003 1 278,6003  38,38613  0,00016  znacajan
B — veli¢ina
skeniranog 69,89005 1 69,89005 9,6296 0,012658 znacajan
podrudja
D-brzina ;4044 1 2729538  3,760816  0,084406  znacajan
skeniranja
AD 51,41629 1 51,41629 7,084246 0,025977 znacajan
BD 49,31872 1 49,31872 6,795238 0,028421 znacdajan
Ostatak 65,32052 9 7,257836
Ukupno 706,0606 14

Tablica 4.4. prikazuje veli¢ine koje opisuju kvalitetu izradenog matematickog modela
za varijablu h. Vrijednost prilagodenog koeficijenta determinacije Ragj? iznosi 0,8561. To znaci
da su ulazni parametri dobro izabrani, tj. 85,61 % modela moze se opisati odabranim ulaznim
parametrima i njihovim interakcijama. Koeficijent determinacije Rpre? iznosi 0,6864. To znaci
da je 68,64 % podataka dobivenih ispitivanjima moguce objasniti predvidaju¢im modelom, §to
je zadovoljavajuce. Razlika predvidenog koeficijenta determinacije Rpre?2 (0,6864) i
prilagodenog koeficijenta determinacije Rag? (0,8561) manja je od 0,2. To znaci da su

predvideni i1 prilagodeni koeficijenti determinacije u razumnom slaganju. Vrijednost
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koeficijenta determinacije R? iznosi 0,9075. Adekvatna preciznost prikazuje odnos veli¢ina
signala u odnosu na Sum. Minimalna traZzena vrijednost adekvatne preciznosti iznosi 4. U ovom
slu¢aju vrijednost adekvatne preciznosti u iznosu od 10,8403, §to je ve¢e od minimalne trazene

vrijednosti.

Tablica 4.4. Veli¢ine koje opisuju kvalitetu razvijenog modela za izlaznu veli¢inu h

Procjena standardne devijacije 2,69
Aritmeticka sredina 97,15

Koeficijent varijacije, % 2,77
Koeficijent determinacije R? 0,9075

Prilagodeni koeficijent determinacije Rag?>  0,8561
Predvideni koeficijent determinacije Rpre? 0,6864
Adekvatna preciznost 12,9829

Izraz (4.4) prikazuje jednadzbu modela izlazne veli¢ine h s kodiranim ulaznim

veli¢inama.
h=9533-935A-468B-1,10D-150AD-1478B (4.2)

Jednadzba modela izlazne veli¢ine h koji ukljucuje stvarne vrijednosti ulaznih veli¢ina

prikazuje jednadzba (4.5) za kontaktni nacin rada te jednadzba (4.6) za isprekidani nacin rada.

h =100,07844 + 0,226511 B + 0,190891 D - 0,013094 BD (4.2)
h =94,40778 + 0,226511 B — 0,009656 D — 0,013094 BD (4.3)

Na slici 4.8. je prikazana izlazna veli¢ina h u trodimenzijskom prikazu ovisno o brzini
skeniranja i veli¢ini skeniranog podrucja. 4.8.a) oznacava kontaktni nacin rada, a slika 4.8.b)

isprekidani nacin rada.
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a) b)
Slika 4.8. Trodimenzijski prikaz izlazne veli¢ine h
ovisno o brzini skeniranja i veli¢ini skeniranog podrucja
za (a) kontaktni nacin rada i (b) isprekidani nacin rada

Budu¢i da kod provedbe ovog plana pokusa, pri visokim brzinama skeniranja, slika kao
rezultat mjerenja postaje vrlo izobli¢ena ne predstavljaju¢i mjereni etalon u njegovom stanju,
sva daljnja mjerenja provodena SU na nizoj vrijednosti brzine skeniranja, odnosno na

25 um s,

4.2.2. Analiza povrsinskog parametra topografije Sa

Planom pokusa analiziran je parametar Sa. U tablici 4.5. dana je analiza varijance
izradenog modela za parametar Sa. F-vrijednost modela u iznosu od 13,89 i P-vrijednost u
iznosu od 0,0003 ukazuju na to da je izabrani model prikladan za odredivanje zna¢ajnih ulaznih
varijabli na povrSinski parametar topografije Sa. P-vrijednosti ¢lanova modela manjih od 0,05
ukazuju na znacajnost pojedinog ¢lana u modelu. U ovom modelu znacajni su faktori A, B, D

te njihova interakcija AD.

Tablica 4.5. Analiza varijance izradenog modela za parametar Sa

Lzvor Suma Broj Srednji = p.
S kvadrata  stupnjeva kvadrat . . Znacajnost
varijacije . . vrijednost vrijednost
odstupanja  slobode  odstupanja
Model 218,29 4 54,57 13,89 0,0003  znacajan
Clanovi
modela
A —nacin o
rada 22,51 1 22,51 5,73 0,0357  znacajan
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B — veli¢ina

skeniranog 88,90 1 88,90 22,62 0,0006 znacajan
podruéja

D — brzina 47,44 1 47,44 1207 00052  znacajan
skeniranja

AD 59,44 1 59,44 15,13 0,0025  znacajan
Ostatak 43,23 11 3,93

Ukupno 261,52 15

Tablica 4.6. prikazuje veli¢ine koje opisuju kvalitetu izradenog modela za parametar Sa.
Vrijednost prilagodenog koeficijenta determinacije Ragj? iznosi 0,7746. To znaci da su ulazni
parametri dobro izabrani, tj. 77,46 % modela mozZe se opisati odabranim ulaznim parametrima
i njihovim interakcijama. Koeficijent determinacije Rpre? iznosi 0,6503. To znaci da je 65,03 %
podataka dobivenih ispitivanjima moguce objasniti predvidaju¢im modelom, Sto je
zadovoljavajuce. Razlika predvidenog koeficijenta determinacije Rpre? (0,6503) i prilagodenog
koeficijenta determinacije Ragj? (0,7746) manja je od 0,2. To znaci da su predvideni i prilagodeni
koeficijenti determinacije u razumnom slaganju. Vrijednost koeficijenta determinacije R2 iznosi

0,8347. Adekvatne preciznosti iznosi 10,8403, sto je vece od minimalne trazene vrijednosti.

Tablica 4.6. Veli¢ine koje opisuju kvalitetu razvijenog modela za parametar Sa

Procjena standardne devijacije 1,98
Aritmeticka sredina 16,96
Koeficijent varijacije / % 11,69
Koeficijent determinacije R? 0,8347

Prilagodeni koeficijent determinacije Rag?  0,7746
Predvideni koeficijent determinacije Rpre? 0,6503
Adekvatna preciznost 10,8403

Izraz (4.4) prikazuje jednadzbu modela izlazne veli¢ine Sa s kodiranim ulaznim

veli¢inama.
Sa=1996-119A-236B-1,72D-1,93 AD (4.49)

Jednadzba modela izlazne veli¢ine Sa koji ukljucuje stvarne vrijednosti ulaznih veli¢ina

prikazuje jednadzba (4.5) za kontaktni nacin rada te jednadzba (4.6) za isprekidani nacin rada.

Sa =21,18304 — 0,314283 B + 0,013700 D (4.5)
Sa = 35,51604 — 0,314283 B — 0,243300 D (4.6)
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Slika 4.9. prikazuje izlaznu veli¢inu Sa u trodimenzijskom prikazu ovisno o brzini
skeniranja i veli¢ini skeniranog podrucja. 4.9.a) oznaCava kontaktni nacin rada, a slika 4.9.b)

isprekidani nacin rada.
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Slika 4.9. Trodimenzijski prikaz izlazne veli¢ine Sa
ovisno o brzini skeniranja i veli¢ini skeniranog podrucja
za (a) kontaktni nacin rada i (b) isprekidani nacin rada

4.2.3.  Analiza povrsinskog parametra topografije Sz

Planom pokusa analizirana je izlazna veli¢ina jest parametar Sz. U tablici 4.7. dana je
analiza varijance izradenog modela za parametar Sz. F-vrijednost modela u iznosu od 14,65
ukazuje na to da je model znacajan. Postoji vjerojatnost od 0,1 % da se ta F-vrijednost dobila
zbog Suma. P-vrijednosti ¢lanova modela manjih od 0,05 ukazuju na znaéajnost pojedinog
¢lana u modelu. U ovom modelu znac¢ajni su faktori A, B, D te medudjelovanje AB, AC, BD,

ABC.
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Tablica 4.7. Analiza varijance izradenog modela za parametar Sz

I2vor Suma Broj Srednji = p.

varijacije ol(;\s/ﬁ?p::r:?a Stslljgg g g\éa O;ﬁ%’;ﬂ a vrijednost vrijednost Znacajnost
Model 72875,73 8 9109,47 14,65 0,0010  znacajan
Clanovi
modela
faa L 10134,00 1 10134,00 16,30  0,0050  znadajan
B — veli¢ina
skeniranog 30559,85 1 30559,85 49,15 0,0002  znacajan
podrudja
C-—
rezolucija 844,88 1 844,88 1,36 0,2819  znacajan
skeniranja
D - brzina ..
skeniranja 6874,52 1 6874,52 11,06 0,0127  znacajan
AB 5187,64 1 5187,64 8,34 0,0234  znacajan
AC 7196,00 1 7196,00 11,57 0,0114  znacajan
BD 5417,88 1 5417,88 8,71 0,0213  znacajan
ABC 6660,97 1 6660,97 10,71 0,0136  znacajan
Ostatak 4352,22 7 621,75
Ukupno 77227,95 15

Tablica 4.8. prikazuje veli¢ine koje opisuju kvalitetu izradenog modela za parametar Sz.

Vrijednost prilagodenog koeficijenta determinacije Ragj? iznosi 0,8792. To znaéi da su ulazni

parametri dobro izabrani, tj. 87,92 % modela moZe se opisati odabranim ulaznim parametrima

i njihovim interakcijama. Koeficijent determinacije Rpre? iznosi 0,7056. To znaci da je 70,56 %

podataka dobivenih ispitivanjima mogucée objasniti predvidajuéim modelom,

Sto je

zadovoljavajuce. Razlika predvidenog koeficijenta determinacije Rpre? (0,7056) i prilagodenog

koeficijenta determinacije Ragj? (0,8792) manja je od 0,2. To znaci da su predvideni i prilagodeni

koeficijenti determinacije u razumnom slaganju. Vrijednost koeficijenta determinacije R2 iznosi

0,8347. Adekvatne preciznosti iznosi 13,2520, sto je ve¢e od minimalne trazene vrijednosti.

Tablica 4.8. Velicine koje opisuju kvalitetu razvijenog modela za parametar Sa

Procjena standardne devijacije 24,94
Aritmeticka sredina 178,79

Koeficijent varijacije / % 13,95
Koeficijent determinacije R? 0,9436
Prilagodeni koeficijent determinacije Rag®>  0,8792
Predvideni koeficijent determinacije Rpre? 0,7056
Adekvatna preciznost 13,2520
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Izraz (4.7) prikazuje jednadzbu modela izlazne veli¢ine Sz s kodiranim ulaznim
veli¢inama.

Sz=178,79+2517A+43,70B+7,27C+20,73D + 18,01 AB + “7)
+ 21,21 AC +18,40 BD + 20,40 ABC '

Jednadzba modela izlazne veliine Sz koji ukljucuje stvarne vrijednosti ulaznih veli¢ina

prikazuje jednadzba (4.8) za kontaktni nacin rada te jednadzba (4.9) za isprekidani nacin rada.

Sz =93,67880 + 0,955744 B + 0,156762 C — 0,662739 D —

(4.8)
—0,021254 BC + 0,163569 BD
Sz = 160,78463 — 10,56552 B — 0,043320 C — 0,662739 D + @9)
+0,021254 BC + 0,163569 BD '

Slika 4.10. prikazuje izlaznu veli¢inu Sz u trodimenzijskom prikazu ovisno o brzini

skeniranja i veli¢ini skeniranog podruéja. 4.10.a) oznacava kontaktni nacin rada, a slika 4.10.b)
isprekidani nacin rada.

Sz (nm)
Sz (nm)

20 ~ S 20
D: brzina skeniranja (um/s) D: brzina skeniranja (um/s) .

8: velicina skeniranog podruga (um x pm)

Slika 4.10. Trodimenzijski prikaz izlazne veliine Sz
ovisno o brzini skeniranja i veli¢ini skeniranog podrucja
za (a) kontaktni nacin rada i (b) isprekidani nacin rada
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4.3. Utjecaj istrosenosti ticala

Poznato je da je ticalo jedan od klju¢nih faktora o kojem ovisi rezultat mjerenja dobiven
primjenom mikroskopa atomskih sila. Kako bi se ispitao utjecaj ticala na rezultat mjerenja,
provedeno je mjerenje Etalona 3. Etalon 3 mjeren je 30 puta na istom mjernom mjestu prvo
koriStenim (dalje u tekstu: starim) ticalom. Potom je novim, jo§ ne koristenim ticalom, na istom
mjernom mjestu provedeno novih 30 mjerenja. Kao rezultat praceni su povrSinski parametri
topografije Sa i Sz. Prva tri rezultata dobivena novim ticalom zna¢ajno odstupaju od ostalog
seta podataka, stoga su izbacena iz analize. Rezultati mjerenja dobivene mjerenjem starim te

novim ticalom dani su u tablici 4.9.

Tablica 4.9. Utjecaj istroSenosti ticala: rezultati 30 ponovljenih mjerenja

Parametar

topografije Sa/nm Sz/nm
Ticalo Staro Novo Staro Novo
1 50,92 44,52 172,26 162,44
2 51,03 44,62 173,73 163,96
3 51,02 44,40 174,59 165,25
4 51,01 44,28 175,35 164,14
5 50,96 43,99 174,50 164,82
6 50,96 44,52 172,68 164,75
7 50,92 44,63 171,92 164,15
8 50,91 44,46 174,38 163,78
9 50,84 43,95 175,59 163,73
10 50,82 44,45 175,89 162,62
11 50,77 44,27 175,73 163,11
12 50,74 44,10 173,85 164,24
13 50,66 43,92 175,06 163,49
14 50,62 44,26 176,38 164,52
15 50,55 44,12 175,91 164,63
16 50,52 44,62 175,00 164,04
17 50,45 44,54 175,31 165,11
18 50,42 44,69 176,51 163,88
19 50,35 44,14 176,37 163,47
20 50,32 44,59 175,24 164,04
21 50,25 44,52 174,76 163,20
22 50,22 44,43 175,93 162,75
23 50,13 44,40 175,34 163,71
24 50,11 44,25 174,24 165,16
25 50,04 44,22 173,92 164,08
26 50,01 44,12 175,82 163,99
27 49,95 44,11 176,87 163,96
28 49,91 44,04 175,28 164,32
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29 49,86 43,98 177,71 163,54

30 49,82 43,96 180,41 163,07

x 50,50 44,30 175,22 163,93

S 0,40 0,24 1,63 0,73
|Ax| 6,20 11,29
T-vrijednost 72,98 34,62
P-vrijednost 0,000 0,000

IzraCunate su osnovne statisticke veli¢ine koje opisuju dobivene rezultate. Proveden je t-
test s ciljem utvrdivanja statisticki znacajne razlike izmedu rezultata dobivenih koriStenjem
starog i rezultata dobivenih koriStenjem novog ticala. Prvi korak je postavljanje hipoteza. Nulta
hipoteza je hipoteza o nepostojanju razlike. Nulta i alternativna hipoteza prikazane su u

nastavku. Razina znacajnosti testa iznosi 5 %.

Ho: Ne postoji statisticki znacajna razlika izmedu starog i novog ticala.

H1: Postoji statisticki znacajna razlika izmedu starog i novog ticala.

Rezultati provedenih statisti¢kih testova dani su u tablici 4.9 i slici 4.11. P-vrijednost u
iznosu od 0,000 za parametar Sa te P-vrijednost u iznosu od 0,000 za parametar Sz manja je od
razine znacajnosti testa (5 %). To znaci da postoji dovoljno dokaza da se odbaci nulta hipoteza.
Drugim rije¢ima postoji statisticki znacajna razlika na rezultat mjerenja dobiven primjenom

mikroskopa atomskih sila koriStenjem starog ili novog ticala.

T N
s0 \\\ 174 AN
N N
“ \\\ 172 \
N AN
= 48 ™~ 170 N\
£ ., £
5 Y £ AN
8 a7 N v N
\\ 158
N ™
- \ ™~
\\ 166 \

e .2

N, g
45 N
. 154
taro ticalo o

Staro ticalo Novo ticalo

a) b)
Slika 4.11. Utjecaj istroSenosti ticala: rezultati t-testa
za a) parametar Sa i b) parametar Sz
Ovisno o kvaliteti mjernog uzorka, nacinu rada, veli¢ini podruc¢ja skeniranja i ostalim
parametrima ovisi i broj skeniranja koliko se moze provesti jednim ticalom. Broj skeniranja

jednim ticalom moze varirati od par desetaka puta pa sve do nekoliko stotina puta, ovisno o

navedenim faktorima.
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4.4. Ponovljivost i obnovljivost rezultata mjerenja

Sukladno normi 1SO 5725-2:2019, To¢nost mjernih rezultata — Dio 2: Osnovna metoda
za odredivanje ponovljivosti i obnovljivosti standardne mjerne metode [12], ponovljivost je
definirana kao usko slaganje izmedu rezultata uzastopnih mjerenja iste mjerene veli¢ine
izvedenih u istim mjernim uvjetima koji ukljucuju: isti mjerni postupak, istog mjeritelja, isto
mjerilo upotrebljavano u istim uvjetima, isto mjerno mjesto te ponavljanje u kratkom vremenu.
Obnovljivost je rasipanje rezultata dobivenog od veceg broja mjeritelja kod ponovljenih
mjerenja iste karakteristike na istim ili sliénim predmetima uz koristenje istih ili razli¢itih

mjernih instrumenata i mjernih postupaka.

IzraCun ponovljivosti i obnovljivosti rezultata mjerenja proveden je sukladno normi
ISO 5725-2:2019 — Toc¢nost (istinitost i preciznost) metoda mjerenja i rezultata — Dio 2:
Osnovna metoda za odredivanje ponovljivosti i obnovljivosti standardne metode mjerenja. [12].
Izrazi za izraun ponovljivosti i obnovljivosti prikazuje dani su u tablici 4.10. U skladu s
normom ISO 5725-2:2019 ponovljivost i obnovljivost procjenjuju se na temelju usporednih
mjerenja izmedu laboratorija. U ovom dijelu rada teorija usporedbenih mjerenja primijenjena
je na mjerenja unutar jednog laboratorija. Pojam laboratorij zamijenjen je pojmom mjerna serija
te se odnosi na promjenu mjernih uvjeta (npr. promjena mjerne tocke na etalonu ili na predmetu

mjerenja).

Tablica 4.10. Osnovni izrazi za izracun ponovljivosti i obnovljivosti [12]

Naziv Izraz
n

aritmeticka sredina i-tog mjernog niza 7 = l X
(ni rezultata mjerenja) oy L Y

m]_ n
aritmeticka sredina od N rezultata 7= 1 .
mijerenja NL LT

i=1 j=1
eksperimentalno (procijenjeno)
standardno odstupanje pojedina¢nih 2O — )2
opaianja (mjerenja) unutar i-tog mjernog Si = n; — 1
niza
skupno eksperimentalno (procijenjeno)
standardno odstupanje pojedinac¢nih Xy - 1)s;?
opaZzanja (mjerenja) unutar mjernih T m o —1
nizova =
eksperimentalno (procijenjeno) m
standardno odstupanje pojedinacnih s=s5. = Zi=15i"

. . o T

opazanja (mjerenja) m
medulaboratorijsko eksperimentalno sk —s?
(procijenjeno) standardno odstupanje SL = n
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m )2
. . o . . m n;(x; —x
nizova oko aritmetic¢ke sredine svih X =1 i(x; )

rasipanje aritmetickih sredina mjernih \]
d=

opazanja (mjerenja) m—1
medulaboratorijsko eksperimentalno

o : Sp = _|SE + st
(procijenjeno) standardno odstupanje R r oL
mjerna vrijednost ponovljivosti r=1tV2s,
mjerna vrijednost obnovljivosti R =tV2 s

Analiza ponovljivosti i obnovljivosti povrSinskih parametara topografije provedena je na
etalonima u dvije mjerne serije od kojih je svaka sadrzavala 15 ponovljenih mjerenja. Unutar
jedne mjerne serije mjerenja su provedena u uvjetima ponovljivosti (isti mjeritelj, isti mjerni
instrument, isti mjerni uvjeti, ponovljena mjerenja u kratkom razdoblju). Izmedu mjerenja
provedenih u prvoj i drugoj seriji mjerenja (mjerenja su provedena u dva dana) nisu u potpunosti
ispunjeni uvjeti ponovljivosti, ali su bili ispunjeni uvjeti obnovljivosti. Ulazni parametri
skeniranja su kako slijedi: veli¢ina skeniranog podrucja 20 pum x 20 um, rezolucija 256 te
brzina skeniranja 12,5 um s. Rezultat mjerenja su najée$ée koristeni povrsinski parametri
topografija Sa, Sz i Sq, a koji su mjereni i analizirani na primarnoj povr$ini, odnosno bez
primjena filtara za obradu slike. Rezultati mjerenja i analiza ponovljivosti i obnovljivosti dani
su u tablicama 4.11 i 4.12. Izmjerene vrijednosti ponovljivosti r i obnovljivosti R su vrijednosti
unutar kojih se moze ocekivati da postoji razlika izmedu dva pojedinac¢na rezultata mjerenja,

dobivena u uvjetima ponovljivosti i obnovljivosti s vjerojatnoscu P.

Tablica 4.11. Etalon 3 — dvije mjerne serije

Sa/nm Sz/nm Sg/nm
Etalon 3 Mijerna serija Mijerna serija Mijerna serija
1 2 1 2 1 2
x 50,849 50,157 174,521 175914 54,646 54,385
Si 0,151 0,224 1,395 1,590 0,468 0,202
X 50,503 175,218 54,515
Sr 0,191 1,495 0,360
Sd 0,346 0,697 0,130
SL 0,342 0,580 0,091
SR 0,392 1,604 0,372
r 0,528 4,133 0,995
R 1,083 4,433 1,027
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Tablica 4.12. Etalon 4 — dvije mjerne serije

Sa/nm Sz/nm Sg/nm
Etalon 4 Mijerna serija Mijerna serija Mijerna serija
1 2 1 2 1 2
x 28,867 28,282 205,535 203,207 40,607 40,000
Si 0,166 0,173 1,271 1,678 0,165 0,180
X 28,574 204,371 40,304
Sr 0,169 1,489 0,173
Sd 0,293 1,164 0,304
SL 0,289 1,099 0,300
SR 0,335 1,850 0,346
r 0,468 4,114 0,477
R 0,927 5113 0,958

Apsolutna razlika dva pojedinacna mjerna rezultata parametara Sa, Sz i Sq, u uvjetima
ponovljivosti i obnovljivosti bit ¢e u najvise 5 % slucajeva veéa od r i R. Na primjer: apsolutna
razlika dva pojedina¢na mjerna rezultata parametara Sa i Sq u uvjetima obnovljivosti ne¢e u
viSe od 5 % slucajeva biti veéi od 1 nm. Apsolutna razlika dva pojedinacna rezultata mjerenja
parametara Sz u uvjetima obnovljivosti ne¢e u vise od 5 % slucajeva biti ve¢a od 6 nm. Rezultati
su pokazali da se ponavljanjem mjerenja nakon duljeg perioda ne ulazi u uvjete obnovljivosti,
odnosno da razdoblje izmedu mjerenja ne utjece znacajno na parametre povrSinske topografije

Sa, Sz i Sq.

Analiza rezultata ponovljivosti i obnovljivosti povrsinskih parametara topografije Sa, Sz
I Sq provedena je na etalonima u setu od pet mjernih serija od kojih je svaka sadrzavala tri
ponovljena mjerenja. Analiza rezultata dana je u tablicama 4.13. — 4.16. Analiza je provedena
kako bi se utvrdio utjecaj kvalitete povrSine (ujednacenosti) na obnovljivost parametara

povrsinske topografije.
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Tablica 4.13. Etalon 3 — pet mjernih mjesta (Sa, Sz)

Sa/nm Sz/nm
Etalon 3 Mijerna serija Mijerna serija
1 2 3 4 5 1 2 3 4 5

51,24 51,59 5238 515 5099 1983 159,99 170,1 1891 173,2

=1

Si 0,03 008 006 003 0,06 1,00 0,79 0,25 1,12 1,17
X 51,54 178,20
Sr 0,053 0,931
Sd 0,526 15,371
SL 0,525 8,858
SR 0,528 8,907
r 0,148 2,572
R 1,460 24,616
Tablica 4.14. Etalon 3 — pet mjernih mjesta (Sq)
Sg/nm
Etalon 3 Mijerna serija
1 2 3 4 5
x 54,29 54,66 55,12 54,64 54,27
Si 0,03 0,07 008 006 0,07
X 54,59
Sr 0,065
Sd 0,347
SL 0,345
SR 0,351
r 0,180
R 0,971
Tablica 4.15. Etalon 4 — pet mjernih mjesta (Sa, Sz)
Sa/nm Sz/nm
Etalon 4 Mjerna serija Mjerna serija

1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
X 28,69 29,34 29,7 28,69 28,61 1983 2054 2093 2036 2038

s 002 006 003 004 002 020 026 026 029 0,12
X 29,007 204,105

St 0,038 0,233

Sq 0,49 3,962

s 0,282 2,283

SR 0,284 2,295

r 0,106 0,644

R 0,786 6,343
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Tablica 4.16. Etalon 4 — pet mjernih mjesta (Sq)

Sg/nm
Etalon 4 Mijerna serija
1 2 3 4 5
x 40,07 39,56 39,53 39,46 40,37

Si 0,04 002 001 003 003
X 39,8
Sr 0,029
Sd 0,401
SL 0,231
SR 0,233
r 0,081
R 0,644

Rezultati su pokazali da promjena podrucja skeniranja na etalonima ne utjece znacajno
na povrsinske parametre topografije Sa i Sg. Apsolutna razlika dva pojedinacna rezultata
parametara Sa i Sq u uvjetima obnovljivosti u vise od 5 % slucajeva nece biti veé¢a od 1 nm.
Promjenom podrucja skeniranja na etalonu 2 uvedeni su uvjeti obnovljivosti, odnosno promjena
mjerne tocke znacajno utjeCe na povrsinski parametar topografije Sz. Apsolutna razlika dva
pojedinacna rezultata mjerenja parametra Sz U uvjetima obnovljivosti bit ¢e u najvise 5 %

slucajeva vec¢a od 25 nm.

Prema normi 1SO 21748:2017 — Upute za uporabu procjena ponovljivosti, obnovljivosti
i istinitosti u odredivanju mjerne nesigurnosti [104], jedna od ulaznih vrijednosti u matematicki

model za procjenu mjerne nesigurnosti je ponovljivost rezultata mjerenja.

Ponovljivost i obnovljivost rezultata analizirana je na umjerenom referentnom AFM
etalonu. Na istom etalonu analiziran je utjecaj istroSenosti ticala. Rezultati mjerenja provedeni
na umjerenom referentnom etalonu na pet mjernih mjesta s ve¢ koriStenim ticalom dani su u
tablici 4.17. Praceni su iznosi dubina brazdi, linijski parametri Ra i Rz te amplitudni povrSinski
parametri Sq, Sa, Sp, Sv i Sz. Linijski parametri Ra i Rz izracunati su na linijama na kojima je
prevedena analiza dubina brazdi. Aritmeti¢ka sredina dubina brazdi svih provedenih mjerenja
iznosi 98,77 nm sa standardnom devijacijom u iznosu od 1,34 nm. Procijenjeno standardno
odstupanje parametra Sa iznosi 1,89 nm, a parametra Sz 58,68 nm. Procijenjeno standardno

odstupanje linijskih parametara je 0,85 nm za parametar Ra te 3,39 nm za parametar Sz.
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Tablica 4.17. Umjereni etalon — pet mjernih mjesta; koristeno ticalo

Mjerno  Mijerenje ___*h Sh Ra Rz Sq Sa Sp Sv Sz
mjesto broj nm nm nm nm nm nm nm nm nm
1 9831 086 2269 7216 2882 1840 11561 77,07 192,68
Miesto 1 2 9721 100 2296 7299 2865 18,06 131,18 75,73 206,91
3 99,19 040 2321 74,67 29,73 18,67 137,64 79,61 217,25
¥ 9823 0,75 2295 7327 29,07 18,38 128,14 77,47 205,62
S 099 031 026 128 058 030 1132 197 1234
1 101,44 228 2212 70,80 26,05 1550 47,95 7585 123,80
Miesto 2 2 9862 066 2127 6862 2521 14,87 4951 72,67 122,19
3 9836 042 2128 6769 2520 1497 4820 72,30 120,50
¥ 9947 112 2156 6904 2549 1511 4855 73,61 122,16
s 171 101 049 160 049 034 084 195 165
1 100,86 042 2182 7191 2499 1432 12319 7867 201,86
Miesto 3 2 9908 040 2198 7048 2456 14,03 122,63 82,15 204,78
3 9896 016 22,13 69,22 2396 13557 121,54 81,02 202,57
¥ 9963 032 2198 7054 2450 1397 12246 80,61 203,07
S 106 015 016 13 052 038 084 177 152
1 100,37 1,43 2219 6826 2552 1500 64,24 7552 139,76
Miesto 4 2 9906 049 2195 6780 2504 1460 64,34 7496 139,30
3 98,17 0,76 20,51 66,42 2490 14,54 6556 74,50 140,06
¥ 9920 090 2155 67,49 2515 1471 64,71 7499 139,71
s 111 048 091 0% 033 025 074 051 0,38
1 9756 138 2125 6544 2429 1370 207,75 79,62 287,37
Miesto 5 2 9657 1,16 20,26 63,05 2405 1358 180,45 77,29 257,74
3 97,76 102 2091 6410 2390 1354 184,46 77,58 262,04
¥ 9730 119 2081 6420 2408 13,61 190,89 78,16 269,05
s 064 018 050 120 020 008 1474 127 16,01
xodsvihrezultata 98,77 086 21,77 6891 2566 1516 110,95 76,97 187,92
s od svih rezultata 134 055 085 332 187 1,77 5294 288 54,87
S 09 03 079 339 198 189 5668 2,75 58,68

Rezultati mjerenja umjerenog referentnog etalona na pet mjernih mjesta s novim, prije

nekoriStenim ticalom dani su u tablici 4.18. Kod provedbe mjerenja potpuno novim ticalom,

rezultati mjerenja prve serije znaajno odstupaju od preostalog seta podataka, stoga je

isklju€ena iz daljnje analize.
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Tablica 4.18. Umjereni etalon — pet mjernih mjesta; novo ticalo

Mjerno  Mijerenje ___*h Sh Ra Rz Sq Sa Sp Sv Sz
mjesto brOj nm nm nm nm nm nm nm nm nm
1 10188 070 2320 7580 3121 2041 50,04 80,67 13070

_ 2 10242 048 2317 7555 3117 2039 5258 80,02 132,60
Miestol =™3"""10004 126 2360 7430 3036 19,65 5261 7846 131,07
: 10145 081 2335 7522 3091 2015 51,74 7971 13146

s 125 040 029 080 048 043 148 114 1,01

1 10298 026 2443 7574 3057 1966 5410 78,07 13217

_ 2 100,76 093 2364 7540 3030 1942 4928 7839 127,68
Miesto2 310185 1,02 2410 7434 2999 1922 4851 7833 126,83
© 10186 074 2406 7516 3029 1943 5063 7826 12889

s 111 042 040 073 029 022 303 017 287

1 10097 122 2337 7323 2747 1662 14359 11257 25617

_ 2 9662 076 2233 7026 2743 1689 14310 80,75 22384
Mjesto 3 —3 9706 087 2212 6843 2745 1693 14489 7881 223,69
© 9822 095 2261 7064 2745 1681 14386 9071 23457

s 239 024 067 242 002 017 092 1896 1871

1 9790 068 2115 6861 2876 1793 27266 8013 352,78

_ 2 9691 129 2206 6812 2814 1742 27022 7951 349,73
Mjesto 4 —3 9650 0,86 2185 67.27 2800 17,30 27134 81,02 352,36
% 9710 004 2169 6800 2830 1755 27141 8022 35162

s 072 032 048 068 040 034 122 076 165
fodsvihrezultata  99.66 086 2203 7225 2924 1849 12941 8223 21164
s od svih rezultata 2,49 0,31 1,01 3,42 1,50 1,44 94,32 9,61 95,78
ss 010 102 356 163 156 10426 572 10551 58,68

Na uzorku su provedena mjerenja na Cetiri mjerna mjesta, s tri ponovljena mjerenja.

Analizirani su amplitudni povrSinski parametri topografije. Rezultati su dani u tablici 4.19. S

obzirom na samu povrSinu uzorka, odstupanja rezultata po razliCitim mjernim mjestima su

velika. Vrijednosti parametara ovise o samom polozaju mjernog mjesta na uzorku.
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Tablica 4.19. Mjerni uzorak — mjerenja na Cetiri razlicita mjesta

Mjerno ; %’;ZT:};; Sq Ssk Sku Sp Sv Sz Sa
ijSto Mjerna nm - - nm nm nm nm
jedinica

1 8428 0277 4304 40823 341,09 74932 63,25

| Mjs;’gjnje 2 8374 0232 4351 409,15 339,94 749,08 62,64
Mijesto 1 3 8376 0,181 4387 40853 341,34 74986 62,63
i 8393 0,23 435 408,63 34079 74942 62,84

s 0,30 0,05 0,04 0,47 0,75 0,40 0,35

1 17233 -0886 6375 51309 89542 140851 12377

Mjberrgj”‘e 2 17361 0,832 6,095 51513 874,85 1389,98 124,66

Mijesto 2 3 17382 0826 6,080 512,05 868,07 138012 124,59
i 17325 0,85 6,18 51343 87945 139287 124,34

s 0,81 0,03 0,17 157 1425 1441 0,49

1 14393 0460 4,164 48380 689,77 117358 109,95

Mjbelfgjnje 2 14701 -0474 4119 490,77 682,14 117291 112,64

Mijesto 3 3 146,86 0482 4,126 470,45 66561 113605 11241
i 14593 047 414 48167 67917 116085 111,67

s 1,74 0,01 002 1033 12,35 2148 1,49

Mjerenje 1 11326 0423 3117 30310 45073 75382 90,88

broj 2 11324 0409 3152 310,39 44830 758,69 90,70

Mijesto 4 3 11311 0411 3,166 307,90 451,63 759,53 90,52
11320  -041 314 307,13 450,22 757,35 90,70

s 0,08 0,01 0,03 3,71 1,72 3,08 0,18

s 3919 0,441 122 89,08 2341 307,97 27.1
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4.5. Utjecaj filtriranja na rezultat mjerenja

Upotreba filtara za obradu slike omogucuje isticanje ili eliminaciju odredenih znacajki
slike, uklanjanje Suma ili pripremu slike za daljnju analizu. U nastavku je analiziran utjecaj

matri¢nih filtara te mjeriteljskog filtra na povrsinske parametre topografije.
45.1.  Utjecaj matricnih filtara na povrsinske parametre topografije

U cilju analize utjecaja medijan filtra te filtra aritmeticke sredine na mjerenja provedeno
je mjerenje uzorka tri puta na istom mjernom mjestu. Kao rezultat mjerenja praceni su
amplitudni parametri topografije, tablica 4.20.

Tablica 4.20. Usporedba povrSinskih parametara topografije
prije i nakon koristenja dostupnih filtara za obradu slika

Parametar o, Ssk Sku Sp Sv Sz sa
. topografije
Filtar -
Mjerna
. nm — — nm nm nm nm
jedinica
ereye L 8428 0277 4304 40823 34109 74932 6325
Jberrgjnje 2 8374 0232 4351 409,15 33994 74908 62,64
Bez filtra 3 8376 0181 4387 40853 34134 74986 62,63
i 8303 0.23 435 408,63 340,79 74942 6284
s 030 0,05 0,04 0,47 075 0.40 035
oeye L 8298 0292 4327 39730 33001 72731 6221
frrgjme 2 8261 0240 4363 392,85 32699 71984 6173
Medijan 3 8241 0192 4397 38915 32977 71892 6156
i 8267 0,24 436 39310 32893 72202 6183
s 029 0,05 0,04 408 1,68 460 033
oreye L 8288 0286 432 39479 31950 71429 6212
Jerene 255 0,235 435 39143 32181 71323 6169
Aritmeti¢ka broj
Sretting 3 8235 0188 44 39287 32243 7153 6152
i 8259 0.24 436 39303 32125 71428 6178
s 027 0,05 0,04 1,69 1,54 1,03 031

Utjecaj filtriranja na povrSinske parametre topografije analiziran je statistiCkim testom
analize varijanci (ANOVA). Odabrana je razina rizika a u iznosu od 0,05 te su postavljene nulta
I alternativna hipoteza, jednadzbe (4.10) i (4.11).
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Ho: M1 = M2 =3 (4.10)

Hi: M1 # P2 # M3 (4.11)
gdje su Wi ocekivane vrijednosti pojedinog parametra topografije, a i = 1, 2 i 3 odredeni
filtar. Provedenom analizom dolazi se do informacija o P-vrijednosti svakog amplitudnog

parametra topografije povrsine (tablica 4.21).

Tablica 4.21. P-vrijednosti amplitudnih parametara topografije

Parametar topografije | Mjerna jedinica | P-vrijednost
Sq nm 0,002
Ssk - 0,960
Sku — 0,903
Sp nm 0,000
Sv nm 0,000
Sz nm 0,000
Sa nm 0,013

Vidi se da P-vrijednost svakog parametra, osim Ssk i Sku, iznosi manje od « = 0,05, stoga
se zakljuCuje da postoji dovoljno dokaza da se odbaci nulta hipoteza Ho. Drugim rije¢ima,
postoji statisticki znacajna razlika izmedu aritmetickih sredina pojedinog parametra topografije
bez 1 s koriStenjem razli€itih filtara. Odnosno, koriStenje filtra statisticki znacajno utjece na
povrsinske parametre topografije. Unato¢ tome S$to kod parametara Ssk i Sku ne postoji
statisticki znacajna razlika, svejedno se moze zakljuciti da koriStenje filtra znacajno utjece na
parametre topografije. To pokazuju ostali amplitudni parametri, ukljucujuéi parametre Sa i Sz
koji se u praksi najcesce koriste. Uz to, Ssk i Sku zapravo pokazuju omjere i jedini su amplitudni
parametri koji nemaju mjernu jedinicu. Aritmeti¢ke sredine pojedinog parametra topografije s

oznacenim intervalom pouzdanosti prikazane su u slici 4.12.
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Slika 4.12. Intervali pouzdanosti svake aritmeticke sredine parametara
u odnosu na koristeni filtar: a) Sq, b) Ssk, ¢) Sku, d) Sp, e) Sv, f) Sz, g) Sa

KoriStenjem matricnih filtara (medijan 1 aritmeti¢ka sredina) vrijednosti povrSinskih
parametara topografije statisticki se znacajno razlikuju od rezultata mjerenja bez provedenih

filtara. Stoga, radi usporedbe rezultata mjerenja te s ciljem izbjegavanja pogresnih zakljucaka,
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u analizi slike, osim ulaznih parametara skeniranja, nuzno je opisati i eventualno koristene filtre

I opcije za obradu slike.

45.2.  Utjecaj mjeriteljskog filtra na povrsinske parametre topografije

Osim uklanjanja ili naglasavanja pojedinih znacajki primarnog profila, filtriranjem se
moze izdvojiti komponenta hrapavosti od komponenata oblika i valovitosti, u svrhu analize
parametara hrapavosti. Za dobivanje informacija o povrSinskim parametrima hrapavosti, koji u
sebi ne sadrze komponente oblika i valovitosti, nuzno je provesti filtriranje mjeriteljskim,
Gaussovim filtrom. Filtriranju Gaussovim filtrom prethodi postavljanje grani¢ne vrijednosti
filtra (engl. cut-off), oznaka /¢ — frekvencije ispod ili iznad koje su komponente izdvojene ili
eliminirane. Do sada, na podru¢ju povrSinskih parametara topografije, ne postoji propisana
grani¢na vrijednost filtra koju je potrebno uzeti prilikom filtriranja Gaussovim filtrom. Utjecaj
grani¢ne vrijednosti filtra na parametre hrapavosti ispitan je na uzorku, a rezultate prikazuje
tablica 4.22. i slika 4.13. Sto je niza grani¢na vrijednost filtra, pojedine znacajke su izraZenije i
veca je razina detalja na slici. Primjenom ovog filtra smanjuju se niskofrekventne razlike u

visini, §to spomenute znacajke €ini jasnijima.

Tablica 4.22. Usporedba parametara hrapavosti s razli¢itom grani¢nom vrijednosti filtra

Parametar topografije Sq Ssk Sku Sp Sv Sz Sa
Mjerna jedinica nm - - nm nm nm nm
a — 8428 0277 4304 40823 341,09 749,32 63,25

Granitcna b) 8 61,74 0350 4,917 36529 25842 623,71 4595
vrijednost ¢) 25 2654 0,827 6,173 19535 127,31 322,66 19,85
filtra/pym q) 08 13,79 -0,012 2515 6540 62,88 128,28 11,50

e) 025 1044 -0,040 2,080 32,78 3577 6855 8,88

Slika 4.13. prikazuje utjecaj koriStenja razliCite grani¢ne vrijednosti filtra Ac na stanje
povrsine mjerenog uzorka. Slika 4.13. lijevo prikazuje AFM sken. Slika 4.13. desno pokazuje

poprecni presjek povrsine po odabranoj duZzini.
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Slika 4.13. Usporedba istog podruéja skeniranja
nefiltriranog (a) i filtriranog Gaussovim filtrom s razli¢itim grani¢nim vrijednosti filtra:
b) 8 ¢)2,5d) 0,8 ¢) 0,25. Lijevo: AFM sken. Desno: popreéni presjek po odabranoj duzini
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Za dobivanje informacija o povrSinskim parametrima hrapavosti, koji u sebi ne sadrze
komponente oblika i valovitosti, nuzno je filtriranje mjeriteljskim, Gaussovim filtrom. Prilikom
filtriranja mjeriteljskim filtrom potrebno je odabrati grani¢nu vrijednost filtra. Trenutno ne
postoji norma kojom je propisana vrijednost grani¢nog filtra za koristenje mjeriteljskog filtra u
svthu dobivanja podataka o povrSinskim parametrima hrapavosti na podrucju
nanomjeriteljstva. S obzirom na to da uvjeti skeniranja ni grani¢na vrijednost mjeriteljskog
filtra nisu propisani, uz rezultat mjerenja potrebno je navesti ulazne parametre skeniranja, koji
ukljucuju brzinu skeniranja, rezoluciju skeniranja i veli¢inu skena, te navesti je li koriSten
Gaussov filtar. Ako se koristi Gaussov filtar, potrebno je navesti koriStenu grani¢nu vrijednost

filtra.
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5. PROCJENA MJERNE NESIGURNOSTI

Postavljeni su matematicki modeli za procjenu mjerne nesigurnosti kod mjerenja dubine
brazde te povrsinskih parametara topografije Sa i Sz. Mjerna nesigurnost dubine brazde te
parametara Sa i Sz procijenjena je metodom Monte Carlo simulacija sukladno normi JCGM
101:2008 — Dopuna 1. Vodi¢u za procjenu mjerne nesigurnosti — Prijenos razdioba uporabom

metode Monte Carlo [18]. Monte Carlo simulacije provedene su programskim jezikom Python.

5.1. Procjena mjerne nesigurnosti dubine brazde

Analizom utjecajnih parametra u postupku mjerenja mikroskopom atomskih sila na

dubinu brazde postavljen je matemati¢ki model. Matemati¢ki model dan je u jednadzbi (5.1).
h=h,+v-t-l +d-a-AT + 6r + 6R + 6tic (5.1)

Ulazne veli¢ine Xi definirane su funkcijama gustoce vjerojatnosti g(Xi) kako je prikazano
u tablici 5.1. Aritmeti¢ka sredina i standardna devijacija sastavnice hy izraCunata je iz 20
ponovljenih mijerenja. Koeficijent temperaturnog §irenja silicija iznosi 2,57 x 108 K s
prosirenom nesigurnosti u iznosu od 0,038 x 108K, k = 2, P = 95%. Ponovljivost i
obnovljivost rezultata izracunati su sukladno normi ISO 5725-2:2019, Toc¢nost mjernih
rezultata — Dio 2: Osnovna metoda za odredivanje ponovljivosti i obnovljivosti standardne

mjerne metode [12]. Utjecaj ticala na rezultat iznosi 0,86 nm.

Tablica 5.1. Ulazne veli¢ine i funkcije gustoce vjerojatnosti za dubinu brazde h

Ulazna veli¢ina X; Funkcija gustoée vjerojatnosti g(x;)
izmjerena vrijednost hx nm  normalna raspodjela (98,9; 0,9; M)
brzina skeniranja v st pravokutna raspodjela  (-0,005; 0,005; M)
vrijeme skeniranja t S pravokutna raspodjela  (-0,5; 0,5; M)
duljina skeniranja | nm  pravokutna raspodjela  (-0,005; 0,005; M)
nazivna dubina brazde d nm  konstanta 100
koeficijent temperaturnog K®  normalnaraspodjela (2,57 x 10°%; 0,019 x 10°%; M)
Sirenja referentnog etalona
razlika temperatura AT K pravokutna raspodjela  (-2; 2; M)
ponovljivost or nm  normalnaraspodjela  (0; 0,104; M)
obnovljivost oR nm  normalnaraspodjela  (0; 0,823; M)
ticalo otic  nm  normalna raspodjela (0; 0,86; M)
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Funkcija gustoce vjerojatnosti izlazne veli¢ine dobivena je uz M = 100 000 simulacija.

Funkcija gustoce vjerojatnosti izlazne veli¢ine h prikazana je slikom 5.1.

0.25 1

0.20 4

0.15 A

gustoca vjerojatnosti
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0.00 1 ; '|‘ . ‘."' . .
92 94 96 98 100 102 104 106

dubina brazde h/nm

Slika 5.1. Funkcija gustoée vjerojatnosti za dubinu brazde h

Procijenjeno standardno odstupanje izlazne veli¢ine h iznosi 1,5 nm. Izlazna veli¢ina h

nalazi se unutar intervala:
(Yo,025 = 96,0 nm; Yog75 = 101,8 nm) uz P = 95 %.

S obzirom na simetri¢nost intervala, proSirena mjerna nesigurnost uz P =95 % iznosi

Uu=29nm.

Kod primjene Bayesove metode matemati¢ki model mjerene veli¢ine (5.1) potrebno je

trasformirati u opservacijski model. Opservacijski model dan je izrazom (5.2).

hy =h—@-t-l + d-a-AT + 6r + 6R + Stic) (5.2)
Gdje su:
D =hy=¢(Y, O) veli¢ina indikacije
Y=h izlazna veli¢ina
O =\, t, |, hnom, @, AT, or, OR, dtic druge ulazne veli¢ine.
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Vrijednosti indikacije predstavljaju rezultate 20 ponovljenih mjerenja s ocekivanom vrijednosti
D i standardnom nesigurnosti S. Priorne raspodjele ulaznih veli¢ina Kkreirane su na osnovi
informacija iz tablice 5.1. U provedbi Bayesove metode za izlaznu veli¢inu koriStena je manje
informativna priorna raspodjela (vrijednost dubine brazde iz Certifikata 0 umjeravanju). Model

za izraun mjerne nesigurnosti Bayesovom metodom dan je u izrazu (5.3).

fros2p( 0,5%|dy, ..., dy) x Lp(d,s%|dy, ..., dr) fy,0,52 (1, 6,57) (5.3)
gdje su:
freos2p@ 0,5%|dy, ..., dy) posteriorna raspodjela
Lp(d,s?|dq, ..., dy) funkcija vjerodostojnosti
frosz(,0,s%) priorna raspodjela parametara.

Funkcija vjerodostojnosti racuna se sukladno izrazu (5.8).

n

1 —_ di —d 2
Lp(d,s?|dy, ..., dy) = ﬂ sme"p{ ( = ) }
- - (5.4)
_ 1_[ L {—(di—¢>(Y,@)2}
) i=1 sV P 2s?

Marginalna posteriorna funkcija prikazana je u jednadzbi (5.5).

fop@ldy oo d) f f £o(d, $2|dy, ., dy) fy 052(1, 6,52)d (6, 52) (5.5)

Slika 5.2. prikazuje izlaznu veli¢inu dobivenu Bayesovom metodom: kumulativnu

funkciju raspodjele te funkciju gustoce vjerojatnosti.
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Slika 5.2. Bayesova metoda: dubina brazde h

Procijenjeno standardno odstupanje izlazne veli¢ine h iznosi 1,5 nm. Izlazna veli¢ina h

nalazi se unutar intervala:
(Yo,025 = 96,5 nm; Yog75 = 100,2 nm) uz P = 95 %.

Usporedba rezultata dobivenih metodom Monte Carlo simulacija i Bayesovom metodom dana
je u tablici 5.2.

Tablica 5.2. Rezultati za simetri¢ni interval pokrivanja (95 %)

h u(h) Interval pokrivanja (95 %o)
Metoda  nm nm nm
MCS 98,9 1,45 [96,0; 101,8]
Bayes 98,3 1,41 [96,1; 101,7]
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5.2. Procjena mjerne nesigurnosti parametra Sa

Povrsinski parametar topografije Sa, koji prikazuje srednje aritmeticko odstupanje,

ra¢una se prema jednadzbi (2.13).

Jednadzba (5.6) prikazuje raspis funkcije z(x,y) u Taylorov red oko tocke (Xo, Yo).

z(x,y) = z(x0,Y0) + (x — x0) + > = yo) (5.6)

Z
9y(x0,¥0)
1 0%z 20%z
-z — %)+ ———— — x —
2<8x2(xo,yo)( 0) axay(xo.yo)( )0 = o)
N 0%z

dy*(xo,Yo0)

ax(xO' yO)

(v - yo)2>

Iz jednadzbi (2.13) i (5.6) slijedi izraz (5.7).

Sa= |7 [INEEED b= ) b (y — y0) &7)
A ’ aX(Xo, yO) a}’(xo: yO)
N 1( 0%z ( )4 20%z ( ) )
N7k —x — — x —
2 axz(xO'yO) 0 aan’(XO:J’o) 0/ Yo
P, )2> dxd "
— - x
072 (x0y0) © Y
Primjena svojstva apsolutnih vrijednosti prikazana su u jednadzbi (5.8).
(5.8)

Sa =

1 0z 0z
; jf (|z<xo.yo>| trrs & — )|+ [ @ — )

N 1( 0%z ( | 4 20%z ( ) )
= [=———x — x —(x — x -
2\ [0x2(xq,¥0) 0 0x9y(x9,Yo) 0/ Yo
n ‘ aZZ ( )2 ) dxd v

—(y — X

02 (x0y0) » ° Y

Razdvajanjem intervala dolazi se do izraza u kojem je parametar Sa raspisan u Taylorov
red, jednadzba (5.9).

97



5.9
dxdy &9

s ﬂ 2o o ldxdy +ff e~

.U ’aY(xo»YO) %)

(ff axz(xo, yo)

fj 2% ) — yo)| dud
axdy(xg,yo) O T YO Y

dxdy

— x0)?| dxdy

41/2

dxdy)

Matematicki model mjerene veli¢ine Sa dan je u jednadzbi (5.10).

+£f ayziiyo)(y Yo’

(5.10)

Sa = ff 12(co yo)ldxdy + ff |W( — x)| dxdy

ﬂ |6y(xo,yo) ~ %)

(0

207
+jf 02 _(x — x)(y — yo)|dxdy

dxdy

dxdy

2
—(x — x
(')xz(xo,yo)( 0)

0x9y(xo, Yo)

11/2
dxdy)

+Sa, +v-t-l+d-a-AT + 6r + SR + ftic

+£f 03/2((7202,310)@_yo)2

Ulazne veli¢ine Xi definirane su funkcijama gustoce vjerojatnosti g(xi) kako je prikazano
u tablici 5.3. Aritmeti¢ka sredina i standardna devijacija sastavnice hy izraCunata je iz 20
ponovljenih mjerenja. Velicina skeniranog podrucja predstavljena je pravokutnom raspodjelom

s o¢ekivanjem 20 pm i intervalom od 0,5 um. Izmjerena z-vrijednost prikazana je normalnom
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raspodjelom sa standardnom devijacijom od 2 nm. Pozicije na X- i y-osi oznaCene su
pravokutnom raspodjelom s ocekivanjem od O nm i intervalom 39 nm. Koeficijent
temperaturnog §irenja silicija iznosi 2,57 X 10% K s prosirenom nesigurnosti u iznosu od
0,038 x 10® KX, Ponovljivost i obnovljivost rezultata izra¢unati su sukladno normi ISO 5725-
2:2019, Tocnost mjernih rezultata — Dio 2: Osnovna metoda za odredivanje ponovljivosti i

obnovljivosti standardne mjerne metode [12]. Utjecaj ticala na rezultat iznosi 1,07 nm.

Tablica 5.3. Ulazne veli¢ine i funkcije gustoce vjerojatnosti za parametar Sa

Ulazna veli¢ina X; Funkcija gustoée vjerojatnosti g(x;)
izmjerena vrijednost Say nm  normalnaraspodjela  (16,88; 1,77; M)
velicina skeniranog A um?  pravokutna raspodjela  (19,5; 20,5; M)

podrucja
izmjerena z-vrijednost

N

nm  normalna raspodjela 0; 2; M)

pozicija na x-0si X nm  pravokutna raspodjela (-39; 39; M)
pozicija na y-osi y nm  pravokutna raspodjela (—39; 39; M)
brzina skeniranja v st pravokutna raspodjela  (-0,005; 0,005; M)
vrijeme skeniranja t S pravokutna raspodjela  (-0,5; 0,5; M)
duljina skeniranja I nm  pravokutna raspodjela  (-0,005; 0,005; M)
nazivna dubina brazde d nm  konstanta 100

koeficijent temperaturnog K®  normalnaraspodjela (2,57 x 10°; 0,019 x 10°¢; M)
Sirenja referentnog etalona

razlika temperatura AT K pravokutna raspodjela  (-2; 2; M)
ponovljivost or nm  normalna raspodjela (0; 0,104; M)
obnovljivost OR nm  normalna raspodjela (0; 0,823; M)
ticalo otic . nm  normalnaraspodjela  (0; 1,07; M)

Funkcija gustoCe vjerojatnosti izlazne veli¢ine dobivena je uz M = 100 000 simulacija.

Funkcija gustoCe vjerojatnosti izlazne veli¢ine h prikazana je slikom 5.3.
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Slika 5.3. Funkcija gustoce za povrSinski parametar topografije Sa

Procijenjeno standardno odstupanje izlazne veli¢ine h iznosi 2,22 nm. Izlazna veli¢ina Sa

nalazi se unutar intervala:
(Yo,025 = 12,53 nm; Yoo75= 21,24 nm) uz P = 95 %.

S obzirom na simetri¢nost intervala, proSirena mjerna nesigurnost uz P =95 % iznosi

U =4,36 nm.

Procjena mjerne nesigurnosti parametra Sa provedena je i Bayesovom metodom. 1zlazna

veli¢ina dobivena Bayesovom metodom dana je u slici 5.4.
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Slika 5.4. Bayesova metoda: parametar Sa
Izlazna veli¢ina Sa nalazi se unutar intervala:

(Yo,025 = 14,23 nm; Yo.975 = 19,58 nm) uz P = 95 %.

Usporedba rezultata dobivenih metodom Monte Carlo simulacija i Bayesovom metodom

dana je u tablici 5.4.

Tablica 5.4. Rezultati za simetri¢ni interval pokrivanja za parametar Sa

Sa u(Sa) Interval pokrivanja (95 %0)
Metoda  nm nm nm
MCS 16,88 2,18 [12,53; 21,24]
Bayes 16,90 2,15 [12,67; 21,09]
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5.3. Procjena mjerne nesigurnosti parametra Sz

Povrsinski parametar topografije Sz predstavlja razliku izmedu najviseg vrha i najdubljeg
dola. Analizom utjecajnih parametra u postupku mjerenja mikroskopom atomskih sila na

parametar Sz postavljen je matematicki model. Matematicki model dan je u jednadzbi (5.11).

Sz =8z, +v-t-l+d-a-AT + ér + SR + dtic (5.11)

Ulazne veli¢ine X; definirane su funkcijama gustoce vjerojatnosti g(xi) kako je prikazano
u tablici 5.5. Aritmeticka sredina i standardna devijacija sastavnice Szx izraCunata je iz 20
ponovljenih mjerenja. Veli¢ina skeniranog podruéja iznosi 20 pm x 20 pm. lzmjerena z-
vrijednost prikazana je normalnom raspodjelom sa standardnom devijacijom od 2 nm. Pozicije
na X- i y-osi oznaéene su pravokutnom raspodjelom s o¢ekivanjem od 0 nm i intervalom 39 nm.
Koeficijent temperaturnog Sirenja silicija iznosi 2,57 x 10® K s prosirenom nesigurnosti u
iznosu od 0,038 x 10°° K. Ponovljivost i obnovljivost rezultata izra¢unati su sukladno normi
ISO 5725-2:2019, Tocnost mjernih rezultata — Dio 2: Osnovna metoda za odredivanje
ponovljivosti i obnovljivosti standardne mjerne metode [12]. Utjecaj ticala na rezultat iznosi
1,814 nm.

Tablica 5.5. Ulazne veli¢ine i funkcije gustoce vjerojatnosti za parametar Sz

Ulazna veli¢ina X; Funkcija gustocée vjerojatnosti g(Xi)
izmjerena vrijednost Sz« nm normalna raspodijela (116,9; 2,88; M)
brzina skeniranja v st pravokutna raspodjela  (-0,005; 0,005; M)
vrijeme skeniranja t S pravokutna raspodjela  (-0,5; 0,5; M)
duljina skeniranja I nm  pravokutna raspodjela  (-0,005; 0,005; M)
nazivna dubina brazde d nm  Kkonstanta 100
koeficijent temperaturnog K  normalnaraspodjela (2,57 x 10°%; 0,019 x 10°%; M)
Sirenja referentnog etalona
razlika temperatura AT K pravokutna raspodjela  (-2; 2; M)
ponovljivost or nm  normalnaraspodjela  (0; 0,152; M)
obnovljivost OR nm  normalna raspodjela (0; 1,053; M)
ticalo otic  nm  normalna raspodjela (0; 1,814; M)
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Funkcija gustoce vjerojatnosti izlazne veli¢ine dobivena je uz M = 100 000 simulacija.

Funkcija gustoce vjerojatnosti izlazne veli¢ine Sz prikazana je slikom 5.5.
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Slika 5.5. Funkcija gustoée za povrSinski parametar topografije Sz

Procijenjeno standardno odstupanje izlazne veli¢ine h iznosi 3,6 nm. Izlazna veli¢ina Sz

nalazi se unutar intervala:
(Yo,025 = 109,9 nm; Yoo75=123,9 nm) uz P = 95 %.

S obzirom na simetri¢nost intervala, proSirena mjerna nesigurnost uz P =95 % iznosi

Uu=7,0nm.

Procjena mjerne nesigurnosti parametra Sz provedena je i Bayesovom metodom. 1zlazna

veli¢ina dobivena Bayesovom metodom dana je u slici 5.6.
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Slika 5.6. Bayesova metoda: parametar Sz

Izlazna veli¢ina Sz nalazi se unutar intervala:

(Yo,025 = 112,0 nm; Yoo7s=121,1 nm) uz P = 95 %.

Usporedba rezultata dobivenih metodom Monte Carlo simulacija i Bayesovom metodom

dana je u tablici 5.6.

Tablica 5.6. Rezultati za simetri¢ni interval pokrivanja za parametar Sz

Sz u(Sz) Interval pokrivanja (95 %o)
Metoda nm nm nm
MCS 116,9 35 [109,9; 123,9]
Bayes 1166 34 [110,3; 123,8]
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5.4. Medulaboratorijska usporedbena mjerenja

Provedena je usporedba rezultata mjerenih na mikroskopu atomskih sila Oxford MFP-3D

Origin koji se nalazi na Fakultetu strojarstva i brodogradnje s vrijednostima iz Certifikata o

umjeravanju [103], ¢ije rezultate propisuje Nacionalni institut za standarde i tehnologiju (engl.

National Institute of Standards and Technology — NIST). Usporedba rezultata provodi se

racunajudi faktor slaganja En, jednadzba (5.12).

Gdje su:
X1 nm
Xref nm
U1 nm
Uref nm

En =

X1 — X
|1 refl <1

- 5.12
2 /ulz + ul; (5.12)

aritmetic¢ka sredina izmjerenih dubine brazde
referentna vrijednost sukladna [103]
procijenjena standardna mjerna nesigurnost

standardna mjerna nesigurnost sukladna [103]

Dobivena vrijednost faktora slaganja En iznosi 0,40. Budu¢i da je vrijednost faktora

slaganja manja od 1, moZe se zakljuéiti da su rezultati kompatibilni. Rezultati su graficki

prikazani slikom 5.7.

dubina brazde h/nm
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Slika 5.7. Usporedba vrijednosti
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U medulaboratorijskim usporedbenim mjerenjima sudjelovala su cetiri laboratorija:
Fakultet strojarstva i brodogradnje u Zagrebu (FSB), Institut Ruder Boskovi¢ u Zagrebu (IRB),
Institut za fiziku u Zagrebu (IFZ) te Fakultet tehni¢kih nauka u Novom Sadu (FTN). Mjerenja
su provedena na umjerenom referentnom etalonu. Ulazni parametri skeniranja dani su u
tablici 5.7.

Tablica 5.7. Ulazni parametri mjerenja

Nacin rada Kontaktni
Velic¢ina skeniranog podrucja 20 pm x 20 pm
Rezolucija 256

Brzina skeniranja 12,5 um st

Kod referentnog etalona provodilo se mjerenje dubine brazde. Provedeno je 20 mjerenja
dubine brazde od strane svakog laboratorija. Mjerenje dubine brazde provodilo se po liniji koja
oznacava poprecni presjek kroz dubinu brazde, slika 5.8.

Step height calculations - Extracted profile

nm 1 2 3 4 5 6 7
Lt T BT e L = AL T D= =S oE e, EEEE T EE E P PR ELE CECE ECE ™ =L EEEEE o rr e LEE EEEET ET s Fr T EEEEE

50 e i | s SE R g a— - W —

Slika 5.8. Mjerenje dubine brazde

Rezultati mjerenja dani su u tablici 5.8. Faktor slaganja En izracunat je prema izrazu

(5.13), gdje se izmjerene vrijednosti pojedinog laboratorija usporeduju s referentnom

vrijednosti.
Xi—X
En = I i refI <1
5 5 (5.13)
2 Juy +ugys
Gdje su

Xi nm aritmetiCka sredina dubine brazde dobivena

od strane pojedinog laboratorija
Xref nm referentna dubina brazde
Ui nm standardna mjerna nesigurnost rezultata

mjerenja pojedinog laboratorija
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Uref nm standardna mjerna nesigurnost referentne
vrijednosti.

IzraCunate vrijednosti faktora slaganja En dane su u tablici 5.8. Vidi se da su vrijednosti
faktora slaganja za svaki laboratorij manje od 1, stoga se moze zakljuciti da su rezultati

kompatibilni.

Tablica 5.8. Rezultati usporedbenih mjerenja za dubinu brazde h

FSB IRB IZF FTN
x/nm 98,9 101,3 100,2 100,8
s/nm 0,9 2,3 1,3 2,6
u/nm 1,45 2,55 1,75 2,80
En 0,40 0,70 0,69 0,55

Rezultati usporedbenih mjerenja s pripadaju¢im mjernim nesigurnostima graficki su
prikazani slikom 5.9. Na sslici je zelenom linijom oznacena referentna vrijednost dubine brazde.

Crvene linije oznacavaju vrijednosti mjerne nesigurnost referentne vrijednosti.
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Slika 5.9. Dubina brazde: usporedbena mjerenja

Medulaboratorijskim mjerenjima usporedene su vrijednosti parametra Sa, tablica 5.9.

Prema jednadzbi (5.14) izracunati su faktori slaganja svakog laboratorija s referentnom
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vrijednosti. S obzirom na to da referentna vrijednost parametra topografije Sa nije otprije

poznata, vrijednosti Xref I Uref izraCunate su sukladno jednadzbama (5.15) i (5.16), gdje je n broj

laboratorija koji sudjeluje u istrazivanju.

En = Ixi - xrefl <1
2 R 5 (5.14)
2 (1_5)‘711' + Upes
(5.15)
(5.16)

Izra¢unate su vrijednosti xref = 21,87 nm i Uref = 1,09 nm. Vrijednosti faktora slaganja En
za pojedini laboratorij dane su u tablici 5.9. Ni za jedan laboratorij ne vrijedi En < 1.Unato¢

tome $to su dubine brazdi kod svih laboratorija u razumnom slaganju, vidi se da parametri Sa
nisu kompatibilni (slika 5.10.).

Tablica 5.9. Rezultati usporedbenih mjerenja za parametar Sa

FSB IRB IZF FTN
Sa/nm 15,60 29,68 25,45 16,76
En 3,32 4,14 1,89 2,71
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Slika 5.10. Usporedbena mjerenja: parametar Sa

Budu¢i da su vrijednosti dubina brazdi kompatibilne, odgovor na dobivenu situaciju
potrebno je potraziti u vrijednostima u horizontalnim osima, x- i y-osima. Na istim linijama
koje prikazuju popreéni presjek izmjerenog etalona, a koje su posluzile za dobivanje
informacija o iznosu dubine brazde, izracunat je korak pojedinih brazdi. Korak brazdi definiran
je Certifikatom o umjeravanju [103] i iznosi (3,00 = 0,02) um. Izmjereni koraci brazdi dani su
u tablici 5.10.

Tablica 5.10. Korak brazdi na etalonu

FSB IRB 1ZF FTN
x/pm 2,98 3,12 3,08 3,02
s/pm 0,04 0,03 0,04 0,05

Iz podataka (tablica 5.10.) provedena je analiza varijanci. Dobivena P-vrijednost u iznosu
od 0,000 ukazuje na to da razlika vrijednosti osnih razmaka brazdi etalona izmjerenih u
razli¢itim laboratorijima je statisticki znacajna, slika5.11. To objasnjava razlike u
vrijednostima parametra Sa kod razlicitih laboratorijima unato¢ kompatibilnim vrijednostima

izmjerenih dubina brazdi.
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Slika 5.11. Analiza varijanci: korak brazdi umjerenog etalona

Na linijama koje oznacavaju poprecni presjek etalona, iz kojih su dobivene vrijednosti

dubina i koraka brazdi, mogu se izracunati linijski parametri hrapavosti Ra i Rz, tablica 5.11.

Tablica 5.11. Rezultati usporedbenih mjerenja za linijske parametre Ra i Rz

FSB IRB IZF FTN
Ra/nm 21,77 25,67 23,75 23,89
Rz/nm 69,69 82,61 75,40 73,63

Medulaboratorijskim mjerenjima na umjerenom referentnom etalonu usporedene su
vrijednosti parametra Sz. Vrijednosti parametara Sz nakon provedene obrade slike dostupnim
filtrima i alatima za obradu slike dani su u tablici 5.12. Sukladno jednadzbama (5.15) i (5.16)
izraCunati su Xref =119,9nm 1 Urr=1,75nm. Vrijednosti faktora slaganja En za svaki
laboratorij dane su u tablici 5.12. Budu¢i da su vrijednosti faktora slaganja En za svaki

laboratorij manji od jedan, moze se zakljuciti da su rezultati kompatibilni.

Tablica 5.12. Rezultati usporedbenih mjerenja za parametar Sz nakon filtriranja

FSB IRB IZF FTN
Sz/nm 116,9 122,8 117,8 122,1
En 0,98 0,95 0,69 0,73
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Slika 5.12. prikazuje rezultate usporedbenih mjerenja u kojima je kao izlazna veli¢ina

pracen parametar topografije Sz.
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Slika 5.12. Usporedbena mjerenja: parametar Sz

Medulaboratorijska usporedbena mjerenja provedena su na neumjerenom referentnom

etalonu. Rezultati mjerenja su dani u tablici 5.13.

Tablica 5.13. Rezultati usporedbenih mjerenja na neumjerenom referentnom etalonu

FSB IRB IZF FTN

) x/nm 100,9 104,6 103,7 101,1
dubina brazde

s/nm 11 1,6 2,4 1,2

parametar Sa/nm 21,30 35,01 24,67 12,55

parametar Sz/nm 123,5 162,3 116,3 263,8

Medulaboratorijska usporedbena mjerenja provedena su na uzorku. S obzirom na

neujednacenost samog mjernog uzorka (tablica 4.19), uzorak nije primjeren za usporedbu.
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5.5. Smjernice za provedbu mjerenja kod primjene industrijskog AFM-a

U nastavku se nalaze smjernice za provedbu AFM mjerenja s ciljem optimiranja

elemenata AFM mjernog sustava u postupku dimenzijskih mjerenja na nanorazini.

1.  Odabir nac¢ina rada. Potrebno je odabrati odgovarajuci nacin rada na mikroskopu

atomskih sila ovisno o vrsti uzorka i zeljenim rezultatima mjerenja. U podrucju

topografije povrSine odabire se kontaktni, beskontaktni ili isprekidani nacin rada.

2.  Kalibracija sustava. Provjera AFM mjernog sustava u tri osi koriste¢i umjereni

referentni AFM etalon. Napraviti provjeru prije svakog vaznijeg skeniranja ili

uslijed promjene odredenih karakteristika:

a)

b)

Promjena okoline. Ako se radni uvjeti znaCajno mijenjanju — promjena
lokacije AFM uredaja, promjena temperature ili vlaznosti okoline.

Znacajne promjene u komponentama AFM mjernog sustava. U slucaju
zamjene, nadogradnje ili popravaka vaznih komponenti AFM mjernog sustava
potrebno je provesti podesavanje uredaja.

Rezultati prethodnih podesavanja. Ako su prethodna podesavanja pokazivala
veca odstupanja ili probleme u tocnosti/preciznosti mjerenja, potrebno je

¢eSce provoditi podesavanja.

3. Odabir ulaznih parametara skeniranja.

a)

Veli¢ina skeniranog podru¢ja. Odabire se optimalna veliina podrucja
skeniranja u ovisnosti o dimenzijama uzorka i Zeljenim detaljima. Prema
dosadasnjim istraZivanjima optimalna veli¢ina skeniranog podrucja iznosi
20 pum x 20 pm. To je dovoljno velika povrsina koja se skenira da se mogu
uociti pojedine znacajke, a nije prevelika kako se ne bi ticalo mnogo trosilo ni
kako ne bi vrijeme skeniranja bilo predugo. Mogu se postaviti i manje veli¢ine,
medutim tada treba uzeti u obzir koje su to znacajke od interesa. Npr. korak
brazdi na umjerenom etalonu je 3 um, stoga veli¢ina skeniranog podrucja
ispod navedene gotovo da i nema smisla. Moguée su 1 vece veliine
skeniranog podrucja, sve do 100 um x 100 um. Tada ticalo prelazi ogroman
put i skeniranje jako dugo traje. Kada se radi o industrijskim uzorcima, nikako
se ne preporucuje koristiti 100 um x 100 pm. U tom podrucju ticalo moze
iza¢i izvan raspona z-0Si (Okvirno 2 um). U tom slu¢aju mjerenje je prekida i

dobiva se nepotpuni sken. Pri toj veli¢ini skeniranog podrucja vrlo lako ticalo
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moze na sebe navuci neke Cestice prasine ili se oStetiti pa velik dio slike kao
rezultata mjerenja moze biti prekriven artefaktima.

b) Rezolucija. Odabrati prikladnu rezoluciju za Zeljene detalje na uzorku.
KoriStenje skeniranja s viSom rezolucijom moze biti potrebno za prikazivanje
manjih detalja. Rezolucija od 256 zapisa u jednoj liniji i 256 linija u skenu na
veli¢ini skeniranog podru¢ja od 20 pm x 20 um je optimalna. Za veéu
rezoluciju moze se odabrati i rezolucija u iznosu od 512.

c) Brzina skeniranja. Prilagoditi brzinu skeniranja u skladu s vrstom, izgledom i
stanju uzorka. Pri odabranoj 20 pm % 20 pum veli¢ini skeniranog podrucja
optimalna brzina skeniranja iznosi 12,5 ums®. Prebrzo skeniranje moze
dovesti do krivog izgleda znacajki uzorka, a samim time do krivih informacija
o parametrima topografije i krivih zakljuaka donesenih temelju tih
parametara ili izgleda mjerene povrsine.

Vizualni pregled dobivenog skena. Nakon skeniranja potrebno je pogledati

dobiveni sken i provjeriti je li kvaliteta skena na zadovoljavajucoj razini. Potrebno

je identificirati podrucje od interesa. Potrebno je pazljivo pogledati sken 1 vidjeti
je li doslo do pojave artefakata. U tom slucaju potrebno je u programima za obradu
slike minimalizirati utjecaj artefakata ili ponoviti mjerenje

Obrada slike. Primijeniti filtre s ciljem niveliranja skena, uklanjanja artefakata,

uklanjanja Sumova ili poboljsanja ostrine slike. Izbor filtara bira se ovisno o vrsti

skena, dobivenoj slici, jasno¢i skena, vidljivosti znacajki od interesa i sl.

Koristenje pojedinih filtara za obradu slike obavezno je naznaciti jer koriStenje

istih dovodi do drugacdijih rezultata: drugacijeg izgleda znacajki od interesa te

drugom iznosu povrSinskih parametara topografije. U slucaju koriStenja

Gaussovog mijeriteljskog filtra obavezno navesti koriStenu grani¢nu vrijednost

filtra.

Dobivanje informacija. [z obradenog skena potrebno je izvucéi relevantne podatke,

ukljucujuéi dimenzije znacajke, parametre topografije, morfologiju i ostalo.

Zakljucak. Na temelju dobivenih rezultata mjerenja potrebno je istaknuti dobivene

rezultate 1 interpretirati ih u kontekstu provedenog istrazivanja.
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6. ZAKLJUCAK

U radu su provedena istrazivanja s ciljem procjene mjerne nesigurnosti rezultata mjerenja
na podru¢ju mikroskopije atomskih sila, u dimenzijskom nanomjeriteljstvu. Unato¢ Sirokoj
primjeni mikroskopa atomskih sila u mnogim granama znanosti, mjerna nesigurnost rezultata
mjerenja dobivenih primjenom industrijskog AFM mjernog uredaja nije bila istraZzena ni

procijenjena.

S obzirom na velik broj utjecajnih parametara te funkcijski odnos ulaznih i izlaznih
veli¢ina, procjena mjerne nesigurnosti provedena je primjenom metode Monte Carlo simulacija
i Bayesove metode. U cilju procjene mjernih nesigurnosti definiran je matematicki model
mjerenih veli¢ina. Provedena su teorijska i eksperimentalna istrazivanja. Istrazivanja su
provedena na AFM referentnim etalonima i mjernom uzorku. Mjerenja su provedena u ¢etirima
laboratorijima i rezultati su medusobno usporedeni. Rezultati provedenih istrazivanja su kako

slijedi:

e Razvijeni su matematicki modeli koji najbolje opisuju mjerenu veli¢inu.
Matematicki modeli definirani su za dubinu brazde h te povrSinske parametre
topografije Sa i Sz. Za svaki ulazni parametar dane su funkcije gustoce
vjerojatnosti.

e Mjerna nesigurnost rezultata mjerenja procijenjena je metodom Monte Carlo
simulacija i Bayesovom metodom. Odreden je 95-postotni interval pokrivanja
izlazne veliCine.

e Provedena je identifikacija i klasifikacija utjecajnih parametara na proces i
rezultat mjerenja. Usustavljivanje utjecajnih parametara je shematski prikazano
Ishikawa-dijagramom, a utjecajni parametri svrstani su u Sest glavnih skupina:
predmet mjerenja, mjeritelj, AFM mjerni uredaj, analiza slike, referentni predmeti
1 okoli$ni uvjeti.

e U okviru eksperimentalnih istrazivanja provedena su preliminarna istrazivanja
pomocu faktorskog plana pokusa. Planom pokusa pokazano je da na dubinu
brazde i parametre topografije Sa i Sz znafajno utjeCu nacin rada, veliina
skeniranog podrucja 1 brzina skeniranja.

e Analiziran je utjecaj istroSenosti ticala na rezultat mjerenja. Utvrdeno je da na

istroSenost ticala znacajno utjeCe kvaliteta mjernog uzorka, nacin rada, veli¢ina
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podrucja skeniranja, brzina skeniranja i ostali parametri. O kvaliteti mjernog
uzorka ovisi broj skeniranja koji se moze provesti jednim ticalom. Pokazano je da
istroSenost ticala znacajno utjece na rezultat mjerenja.

e Da bi se utvrdila sastavnica nesigurnosti ponovljivosti i obnovljivosti rezultata
mjerenja, provedena su mjerenja sukladno normi ISO 5725-2:2019. Utvrdeno je
da razdoblje izmedu mjerenja znacajno ne utje¢e na ponovljivost i obnovljivost
rezultata mjerenja povrSinskih parametara topografije.

e Analiziran je utjecaj filtriranja na rezultate mjerenja. Pokazano je da filtriranje
matri¢énim filtrom i mjeriteljskim, Gaussovim znacajno utjeCe na parametre
topografije. Stoga je nuzno uz priloZene rezultate mjerenja opisati i eventualno
koriStene filtre 1 opcije za obradu slike.

e Provedena su medulaboratorijska usporedbena mjerenja. Mjerenja su provela
Cetiri laboratorija. Iznosi faktora slaganja En pokazali su da su rezultati
kompatibilni za dubinu brazde h i povrsinski parametar Sz. Za parametar Sa
vrijednosti faktora slaganja En su veci od jedan, Sto znacéi da rezultati nisu
kompatibilni. Utvrdeno je da se rezultati mjerenja osnog razmaka brazdi,
izmjereni u laboratorijima, statisticki znacajno razlikuju, $to dovodi do znacajne
razlike vrijednosti parametra Sa.

e Dane su smjernice za provedbu mjerenja kod primjene komercijalnog,
industrijskog mikroskopa atomskih sila u cilju osiguravanja to¢nih, ponovljivih i

obnovljivih rezultata mjerenja.

Opisanim istrazivanjem, s ciljem procjene mjerne nesigurnosti rezultata mjerenja na
podruc¢ju mikroskopije atomskih sila u dimenzijskom nanomjeriteljstvu, ostvareni su sljedeci

znanstveni doprinosi:

1. Definirani su kriteriji u cilju optimiranja elemenata AFM mjernog sustava u
postupku dimenzijskih mjerenja na nanorazini.

2. Razvijeni su matemati¢ki modeli za procjenu mjerne nesigurnosti rezultata
mjerenja Koji se mogu Siroko primijeniti i prilagoditi razliitim mjerenjima na

podruc¢ju mikroskopije atomskih sila.
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Prijedlozi za daljnja istraZivanja su:

1. Razviti etalon za mjerenje povrsSinskih parametara hrapavosti na podruc¢ju
mikroskopije atomskih sila.

2. Definirati jasne kriterije za odabir grani¢ne vrijednosti filtra u cilju jednoznacne
primjene mjeriteljskog filtra.

3. lIstraziti funkcijski odnos izmedu linijskih i povrSinskih parametara.
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