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Tiivistelma

Tama tutkielma kisittelee spatiaalisen valomodulaattorin (SLM) kéyttod grafeenin
3D-muokkauksessa eli optisessa taonnassa. Lisdksi projektissa perehdyttiin yleises-
ti optiikan komponenttien kayttoon sekd atomivoima- ja Ramanmikroskooppien hyo-

dyntdmiseen 3D-pinnan tutkimisessa.

Projektin péadtavoitteena oli kehittdd grafeenin taontaan sekd hapettamiseen mene-
telmd, jolla saataisiin tehtyd haluttu kuvio yhdelld laservalotuksella yksittdisten pis-
teiden sijaan. Tdma nopeuttaisi valmistusprosessia huomattavasti ja auttaisi paranta-

maan kuvion resoluutiota.

Projektissa koottiin optinen asetelma, jolla onnistuttiin valmistamaan taottua sekéa ha-
petettua grafeenia uudella menetelmalld kdyttden pulssilaseria, valomodulaattoria se-
kd optista mikroskooppia padkomponentteina. Asetelmaa optimoitiin koko tyon ajan
ja sen kehittaminen sekd optimointi veivét eniten aikaa. Optimointi koostui péddosin

asetelman linjauksen parantamisesta, jolloin valotehoa saatiin enemmaén néytteelle.

Projektin aikana opittiin, miten modulaattori toimii grafeenin taonnassa ja miten mo-
dulaattorin eri parametrit vaikuttavan sen toimintaan. Mm. modulaattorin linssifunk-
tion (lens phase) arvoa muuttamalla 0-kertaluku saatiin fokusoitua eri tasoon varsi-
naisen kuvion kanssa sekd huomattiin, ettd sen arvon merkilla (+/-) on suuri merkitys

lasertehoon arvoon kuvion mukaan.

Tyon néytteet valmistettiin grafeenilevylle (VMH-400), joka on kdytdnnossa piilevyl-
le muodostettu grafeenikerros. Tyon tuloksista voitiin todeta, ettd taottua sekd hape-
tettua grafeenia onnistuttiin valmistamaan kuvio kerrallaan. Taottu grafeeni havait-
tiin optisen sekd atomivoimamikroskoopin avulla. Hapettuman karakterisointi voitiin
vahvistaa Ramanmikroskoopilla mitatun spektrin avulla. Tuloksista havaittiin kuiten-
kin, ettd millddn valotuksella ei saavutettu tdysin tavoiteltua kuviota. AFM-tulosten

analysoimisessa kdytettiin NanoScope-ohjelmistoa.



Esipuhe

Projekti aloitettiin kokeellisella osalla Jyvdskyldn Yliopiston Nanotiedekeskuksen la-
serlaboratoriossa kesalld 2019, kun olin 3 kuukautta kemian laitoksella toissa. Ta-
nd aikana perehdyin alan kirjallisuuteen, suunnittelin optisen asetelman modulaatto-
rin kdyttdd varten ja toteutin siitd muutaman eri version, joista viimeisintd kaytettiin
ndytteiden valmistukseen pulssilaserilla. Tyon teoriassa kaytettyjd artikkeleita hain jo
suuren madran kesiatoiden aikana. Tutkielman teoriaosa on kirjoitettu syksyn 2019 ja

kevaan 2020 aikana.

Oma motiivini tyohon oli kehittdd uutta menetelmdd muokata grafeenia, joka on-
nistuessaan auttaisi myos muita grafeeniryhmaéssa tyoskentelevid, jotka hyodyntavat

tutkimuksessaan taottuja 3D-rakenteita

Suurena etuna oli my6s koko grafeeniryhméan aiempi tutkimus, josta oli minulle pal-
jon hyotyd perusasioissa, ja joita kdytin paddasiallisina ldhteind grafeenia kasitellessa.
Erityisesti haluan kiittdd Mika Petterssonia mielenkiintoisesta aiheesta, kirjallisuuden
tarjoamisesta sekd tyoni ohjaamisesta. Lisdksi haluan kiittdd Pasi Myllyperkiota seka
Kamila Mentelid heiddn avustaan tyon kokeellisen osan toteuttamisessa ja Suvi-Tuuli
Akkasta, joka oli kollegani kesdtyon aikana ja jonka kanssa kdvimme monta inspiroi-
vaa keskustelua grafeeniin liittyen. Erityiskiitos kuuluu myos kemian laitokselle, joka
tarjosi mahdollisuuden tyoskennelld tutkimusavustajana, jolloin projektin kokeellinen
osa kédytdnnossd suoritettiin sekd perheelleni tuesta ja kannustuksesta koko projektin

ajan.

Jyvéaskyld, 18.06.2020
Johannes Parikka
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Kaytetyt lyhenteet

AFM Atomivoimamikroskooppi
CAGR Compound Annual Growth Rate
CCD Charge-Coupled Device

CMOS Complementary metal-oxide semiconductor
CVD Chemical Vapour Deposition

DLW Direct Laser Writing

DOE Diffractive optical element

DOF Depth of Focus

HeNe Helium-Neon

IFTA Iterative Fourier Transform Algorithm

LCD Liquid Crystal Display

LCOS Liquid Crystal on Silicone

LCSLM  Liquid crystal spatial light modulator

ND Neutral density

OASLM  Optically-addressed spatial light modulator
PMMA  polymetyylimetakrylaatti

px Pikseli

SLM Spatiaalinen valomodulaattori (Spatial Light Modulator)
SNOM  Scanning near-field optical microscopy

STM Scanning tunneling microscope

TEM Transmission Electron Microscope

WUXGA Widescreen ultra extended graphics array



1 Johdanto

Grafeeni on yhden hiiliatomin paksuinen kalvo, joka koostuu kuusikulmion muotoon
jarjestyneistd sp? hybridisaation hiiliatomeista. Se on myos eras hiilen allotrooppisista

muodoista, joista muita mainittavia ovat mm. timantti, grafiitti ja fullereeni.!

Grafeenin ensimmadiset valmistusyritykset ovat peréisin jo 90-luvulta, mutta se l16ydet-
tiin vuonna 2004 Manchesterin yliopistossa.? Loydos kdynnisti tutkimusalan grafee-
niin liittyen ja grafeeniin liittyva tutkimus on yhé hyvin suosittu kohde nanotieteiden

tutkimuksessa sen mahdollisten kayttokohteiden sekd ominaisuuksien ansiosta.

Grafeenin taonta 3D-rakenteeksi muuttaa sen ominaisuuksia hyvin merkittavasti,
jolloin aukeaa tdysin uusia tutkimuskohteita.?> Grafeenia on jo aiemmin muokattu
yksittaista lasersadetta kayttamalla, piste kerrallaan.®* Ongelmana talld tavalla 3D-
rakenteen valmistuksessa on menetelman hitaus, koska kuviot valmistetaan rasteri-
tekniikalla yksittdinen laserpiste kerrallaan. Talloin valmistus vie melko kauan aikaa.
Yksi mahdollinen ja tutkielman tavoittelema ratkaisu on mahdollisesti spatiaalisen
valomodulaattorin (SLM) kéaytto, jolloin yksi kuvio voitaisiin valmistaa yhdelld va-
lotuksella. Spatiaalisen valomodulaattorin avulla lasersdde voidaan muuttaa halutun
kuvion muotoon muuttamalla sen intensiteettia ja vaihetta.>® Kuviota hyddyntamalla
valotusaika olisi vain yhden laserpisteen valotus, joka tarkoittaisi valmistuksen lyhe-

nemistd tunneista minuutteihin.

Modulaattorin hyddyntaminen tdssd kayttokohteessa on uusi idea, eikd ainakaan kir-
joitelman aikana tiedossa ei ollut muita vastaavia tutkimuksia SLM:n hyddyntamises-
ta 3D grafeenin valmistuksessa. Aihe tutkimukselle valikoitui ohjaajani Mika Petters-

sonin kautta ja perustui ideaan hyodyntdd olemassa olevaa modulaattoria.



2 Spatiaalinen valomodulaattori

Spatiaalinen valomodulaattori (SLM) on elektronisesti valon intensiteetin ja/tai vai-
heen muuttamisessa kéytetty optinen komponentti.® Joillain modulaattoreilla voidaan
my6s muokata valon polarisaatiota.®” Modulaattoreita on seka lapdisevid (transmis-
sive) ja heijastavia (reflective) sekd ne voivat olla optisesti ohjattavia (OASLM) tai
nestekidenaytollisia (LCOS).® Tassa tutkielmassa keskitytian ainoastaan heijastaviin
LCOS modulaattoreihin, koska vastaavaa kdytettiin tyon kokeellisessa osassa. Yleen-
sd modulaattorilla muutetaan valon vaihetta, joka suoritetaan kiinnittdimaélld haluttu
avaruudellinen kuvio (maski) LCD-ndyton pikseleille. Kun ndyttd on kalibroitu tie-
tylle aallonpituudelle, jokainen pikseli muuttaa valon vaihetta valilld 0-27r.° Valon
vaihetta muutetaan LCD-ndyton nemaattisten kiteiden avulla. Modulaattori hyodyn-
tdd LC-kiteiden kahtaistaittumista (Birefringence), joka riippuu valon polarisaatios-
ta sekd kulkusuunnasta. Kiteet ovat anisotrooppisia eli suunnasta riippuvia, koska
ne ovat putken muotoisia.!%!! Kiteitd ohjataan sihkovirralla oikeaan orientaatioon,
jolloin saavutetaan maskin kuvion muotoinen, moduloitu side.” Nemaattisia kiteitd
ohjataan sahkokentdn avulla, joka aiheuttaa kiteisiin vaantomomentin.!! Vaantémo-
mentti on nelidllinen verrattuna sahkokenttdan, joka selittdd LCD-nédyton operointiin
vaadittavan jannitteen seka virran pienet arvot (24V DC/0,5A) 2. Modulaattorin nayt-
tod ohjataan vaihtovirralla, jolloin ei aiheudu tasavirran aiheuttamia ionien kerdyty-
mi3, jotka voisivat vahingoittaa nayttoa. !> Orientaation muutos muuttaa pikselin tai-
tekerrointa®, jolloin valon nopeus viliaineessa ja sen seurauksena sen vaihe muuttu-
vat. Jannitteen ollessa 0 V, modulaattori ei muuta valon vaihetta ollenkaan ja ndytto
toimii peilin lailla®!3. Kun jannitettd kasvatetaan, kiteiden orientaatio muuttuu ku-

vion mukaisesti. 13

Koska modulaattorit ovat melko edullisia ja monikdyttoisid, voidaan niiden kayttoa
soveltaa moneen eri tarkoitukseen, kuten aaltorintaman muokkaamiseen, kuvantami-
seen ja optiseen ansoitukseen.®* Modulaattoria voidaan hyddyntia myos mikrosko-
piassa ndytteen kuvan muotoilussa ja kontrolloimisessa sekd sen avulla voidaan lisata
Fourier-suodattimia kuvantamiseen.!> Modulaattoria kiyttien voidaan myos tehda
suoraa laserkirjoittamista (DLW), joka on hieman grafeenin taontaa muistuttava pro-
sessi. 4 Myos tdssd tapauksessa modulaattorille lasketaan maski kiyttden jotain algo-

ritmia, jolloin sdde saadaan muokattua haluttuun muotoon. Objektiivilinssin avulla



muodostettu kuvio voidaan kuvantaa ndytetasoon.# SLM on kuitenkin hyvin herkka
optinen komponentti sen sisdltiméan nestekidendyton sekd elektroniikan takia. Modu-
laattoria kdytetddn yleensd saddettdvana diffraktiivisena objektiivina sekd sen avulla
siteeseen voidaan my®os lisita haluttuja linssifunktioita.'® Modulaattori kalibroidaan
aina kaytettavalle aallonpituudelle, jotta vaiheen muutoksen riippuvuus harmaavaris-

kaalan arvosta saadaan lineaariseksi. 12
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Kuva 1: Modulaattorin nédytto, jossa a on piirilevy/substraatti, b on pikselielektrodi
sekd heijastava peili, ¢ on nestekidekerros, d on ldpindkyva elektrodi seka linjausker-
r0s ja e ndyton suojalasi. Nuolet kuvaavat tulevaa seki lahtevaa sadetta. !317:18,

SLM:n néyton rakenne on esitetty kuvassa 1. Naytot ovat usein noin 2 cm? kokoi-
sia ja niiden pikselien koko alkaa yleensi noin 8 ym:sta.!>!® Pikselien lukumasara
kennossa on noin 2 miljoonaa. Koko LCOS-kenno kiinnitetddn lopuksi soveltuvaan
substraattiin sekd yhdistetdadn elektronisesti yleensa lattakaapeliin, jonka vilityksella
se kiinnitetddn ohjausyksikkoon. Ohjausyksikkoon kytketddn tietokone sekd ulkoinen

virtaldhde ja nédytto liitetddn optiseen asetelmaan.



Modulaattori saadaan muodostamaan lasersédteestd haluttu kuvio kontrolloimalla sitad
tietokoneen kautta yksinkertaisella bittikartta-kuvalla. Tata kuviota ohjataan tietoko-
nesovelluksen kautta ja sitd kutsutaan diffraktiiviseksi optiseksi elementiksi (DOE).
Sovellus laskee optisen elementin hyddyntden jotain algoritmia, kuten iteratiivis-
ta Fourier-muunnos algoritmia (IFTA).>!% Algoritmi perustuu siihen, ettd naytteelle
muodostuva intensiteettijakauma on Fourier-muunnos modulaattorilla olevasta holo-
grammista.® Algoritmia kéyttden voidaan siis laskea modulaattorilla vaadittava mas-
ki (DOE), jotta saadaan muodostettua haluttu kuvio modulaattorin néytolle, jota kay-
tetddn yleensd tietokoneen "toisena ndyttond". Holoeyen sovellus kykenee muodos-
tamaan DOE:n korkeintaan 400x400 pikselin kuvasta.?’ Témin jilkeen valmis DOE
on modulaattorin kéytettdvissa ja kyseinen kuvio voidaan moduloida siteestd. Tieto-

konesovellus on yleensd graafinen kayttoliittymd, joka esittdd moduloitavan kuvion,
20

lasketun diffraktiivisen objektin seka tehojakauman.

Kuva 2: Algoritmin laskema diffraktiivinen optinen elementti (2 viivan kuvio), jonka
avulla modulaattori muokkaa lasersdteen haluttuun kuvioon. 2 viivan kuvio, josta
elementti on muodostettu, on esitettyna inserttina.

Kuvasta 2 voidaan ndhdéa kahdelle viivalle muodostettu maski, jota kdytetdan modu-

laattorilla kuvion muodostamiseksi. Modulaattorin ero perinteisiin lasiin etsattuihin



optisiin elementteihin on, ettd modulaattoria kédyttdessd kuviota voidaan vaihtaa jat-

kuvasti.10

Laseria hyddyntdvissd mikrovalmistusprosesseissa, kuten grafeenin taonnassa modu-
laattorin yksi tarkeimmistd ominaisuuksista on sen tehonkestdvyys. Modulaattorit on
suunniteltu kestimdan hyvin suuria valotehoja, my0s pulssilaserilla, joten se soveltuu
hyvin grafeenin muokkaukseen, joka vaatii suuria energioita. Tehonkestavyydessa rat-
kaiseva tekija on modulaattorin peilin tyyppi. Yleensa peili on valmistettu metallista,
mutta dielektrisell peililld tehonkestévyys paranee.® Kuitenkin dielektrinen peili so-
veltuu vain tietyille aallonpituuksille. Toinen tdrked ominaisuus naytolle on ns. fill
factor, eli kuinka suuri osa ndytosta on kaytettavaa/aktiivista pintaa. Tama tarkoittaa

kdytannossa pikselien pinta-alaa suhteessa niiden vélissd olevaan alaan.

Nykyteknologialla voidaan valmistaa 4K resoluution LCD-ndytt6jd sekd modulaat-
toreita,!” mutta jo 1080p modulaattorilla saavutetaan kiitettiva resoluutio. CMOS-
kennon pikselien koko on yhéa resoluution rajoittava tekija.?! Jos kennon pikseleitd

pienennetddn liikaa, lisddntyy kohinan mééara signaalissa huomattavasti.

Modulaattoria voidaan tutkia kdyttdmailla Fourier-optiikkaa, joka perustuu klassisen
optiikan tutkimiseen Fourier-muunnosten avulla.?? Aaltorintamaa késitelldzn tasoaal-
tojen superpositiona. Modulaattori toimii Fourier-optiikassa sidteen sisddntulotasona
(input plane)7 Kun modulaattori moduloi sddettd, se tekee sille Fourier-muunnoksen,
joka fokusoidaan takaisin ndkyviksi kuvioksi linssin avulla. Modulaattorista ja lins-

seistd muodostetaan ns. 4f—sys’ceemi23f24

, jossa modulaattorin polttopisteeseen asete-
taan linssi, siitd kahden polttovélin pddhédn toinen linssi ja neljinnen polttovélin jal-

keen syntyy kuva kyseiseen tasoon. Asetelma on esitetty kuvassa 3.
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Kuva 3: 4f-systeemi, jossa a on objekti, kuten modulaattori, jolla muodostetaan holo-
grammi, b on kollektorilinssi, ¢ on Fourier-taso, d on detektorilinssi ja e kuvan muo-
dostumistaso. f; on ensimmaisen linssin polttovili ja f, 2 linssin polttovali.?>23

Kuvasta 3 voidaan tutkia 4f-systeemin komponenttien suhdetta toisiinsa. Aluetta en-
nen linssid d kutsutaan ldhikentdksi (near field), jonka hologrammi on mahdollista
muodostaa kuvaksi linssin tekemdlld Fourier-muunnoksella kaukokentédssa positiivi-

sen linssin d jalkeen (far field).?

Femtosekuntipulsseja voidaan myds muokata modulaattorin avulla.?6-2% Femtosekun-
tipulsseja onkin laajasti kdytetty useissa eri mikrovalmistusprosesseissa, kuten 3D op-
tisten laitteiden valmistuksessa.?” Kuitenkin ndiden prosessien haittapuolena on, etta
kuviot vaativat suuren maaran késiteltyja pisteitd, mika on hidasta yksittdiselld séateel-
1a. Taméa koskee myos grafeenin 3D-muokkausta. Yksi mahdollisuus tdimén ratkaise-
miseksi on jakaa yksi lasersdde useaksi eri sdteeksi, joiden avulla voidaan suorittaa
samanaikaista, rinnakkaista valmistusta.?’ Hologrammien avulla voidaan valmistaa

jaksollisia tai mielivaltaisia kuvioita.

Modulaattorin avulla saavutetaan uudelleenohjelmoitavan aaltorintaman, joka on tie-
tokoneen avulla saddettdvissd.?® Modulaattorin maskin avulla saavutetaan pulssien
avaruudellinen muokkaus ilman yliméaardisid komponentteja ja melko yksinkertaisel-
la optisella asetelmalla.?® Kauempana modulaattorista (kaukokentissa) hologrammis-

ta voidaan moduloitu kuvio muodostaa jédlleen kuvaksi.



Parhaimman hologrammin saavuttamiseksi kuviota tulisi optimoida jonkin algorit-
min kuten IFTA:n avulla, koska halutun kuvion k&dadnteisen Fourier-muunnoksen
muodostama hologrammi kaukokentdssd on mahdotonta taydellisesti muodostaa mo-

dulaattorin avulla.?®

SLM:n kanssa on hyodyllistd kayttdd puoliaaltolevyd, jolloin modulaattorille paaty-
vén valon polarisaatio voidaan hienosaataa oikeaksi.? Puoliaaltolevyn kaytto ei kui-
tenkaan ole vilttaméatontd, mikéli laserin polarisaatio on valmiiksi lineaarinen sekéa
optisen akselin suuntainen. Tédlloin modulaattori ei muuta valon polarisaatiota ja vai-

heen muutosta voidaan kontrolloida jannitteen avulla.!”

Modulaattorin polttovilia voidaan kontrolloida erilaisten linssifunktioiden avulla.!®
Talloin LCD-néytolle kiinnitetddn diffraktiivinen linssikuvio. Kuvio luo laserséateeseen
kuitenkin kromaattista dispersiota, jossa signaalin toisistaan poikkeavat aallonpituu-

det etenevit viliaineessa eri nopeuksilla.

16

Modulaattorille voidaan myos laskea sen oma polttovali Nyquistin teoreeman*® mu-

kaan

N - d2
)L v

Ze = (1)

jossa N on pikselien lukumaééara, d on pikselin koko ja A kdytetty aallonpituus. Tyy-

pillinen polttovéli modulaattorille on noin 10-20 cm.?!



2.1 Valomodulaattorin kaytto lasisubstraatin kuvioinnissa

Yksi esimerkki modulaattorin kédytostd on ldhteen (27) projekti. Artikkelin tutkimuk-
sen tavoitteena oli kehittdd menetelmd, jonka avulla laserséteestd saataisiin muodos-
tettua haluttu kuvio mikrovalmistusprosessia varten. Mikrovalmistusprosesseissa pi-
taa kasitelld suuri médadra valmistettavia pisteitd, joten kuvioinnin suorittaminen yh-
delld kertaa olisi huomattavasti nykyisid menetelmida nopeampaa. Artikkelin mene-
telmd on hyvin samantyylinen, kuin tutkielman hyodyntama menetelméa grafeenin

muokkaukseen.

Menetelmén padperiaate oli femtosekuntipulssin muokkaaminen haluttuun muotoon
kayttaen valomodulaattoria. Projektissa kdytettiin vaihetta muuttavaa, heijastavaa nes-
tekidevalomodulaattoria (LCSLM). Modulaattorin kdyttd mahdollistaa mielivaltais-
ten kuvioiden valmistamisen jaksollisten rakenteiden lisdksi, mikd tuo valmistukseen
enemmadn vapautta. Kokeessa modulaattorin nédytolle siirretddn tietokoneen avulla
valmiiksi laskettu hologrammi, joka moduloi laserpulssia. Hologrammit (512 x 512
px) muodostettiin kdyttden IFTA-algoritmia ja ne laskettiin aina ennen kuvioinnin
aloittamista. Tdamd mahdollisti useamman kuvion valmistamisen kerralla kdyttden
valmiiksi laskettuja hologrammeja. Hologrammin avulla lasipinnalle voitiin kuvioida

vierekkdiselld (parallel) valotuksella hologrammin kuvio yhté laserpulssia kdyttden.

CCD image sensor

Femtosecond laser

2 Lensz
LCSLM Shutter C!L

Kuva 4: Artikkelissa kaytetty mittauslaitteisto. Kuvassa LCSLM on modulaattori, P
linssin 1 Fourier-taso, OL objektiivilinssi, HL halogeenilamppu. Kuva on otettu ldh-
teestd (27). Kuvan kéytto6on on saatu julkaisijan (AIP Publishing) lupa.

Kuvassa 4 on esitetty artikkelin mittausasetelma. Pulssilasersdde kasvatettiin laajenta-

jan avulla 20 mm kokoiseksi ja ohjatiin modulaattorin ndytolle. Moduloitu séde muo-



dostaa kuvan linssin 1 Fourier-tasossa P. Linssin 2 sekd 40x objektiivin avulla kuvio
pienennetddn ja fokusoidaan naytteelle. Ndytettd valaistiin tarvittaessa kayttden ha-
logeenilamppua. CCD-kameran avulla Fourier-tasoon muodostuvaa kuviota voitiin

tutkia reaaliajassa.

Projektin ensimmaisessd kokeessa laser jaettiin 9 pisteen kuvioksi (kuva 5), jonka pe-
rusteella hologrammi muodostettiin. Kuviointisubstraattina kaytettiin tavallista mik-
roskoopin ndytelasia ja valmistettuja ndytteitd tutkittiin optisen sekd atomivoimamik-
roskoopin avulla. Kuviointiin kdytetyn fokuspisteen poikkeama minimoitiin laserin
puoliarvoleveyttd hyddyntden. 9 pisteen kuvion muodostamisessa kaytettiin kuvan
5(b) hologrammia, jolle suurin intensiteetti normitettiin arvoon 1,0 ja minimi inten-
siteetti arvoon 0,58. Tasossa P séteilyn energia oli 7,91 uJ ja diffraktiotehokkuus 86,2
%. Muodostettujen kuvioiden huomattiin olevan pienempid, kuin sédteen leveys ku-
vassa 5(d) sekd pyoredn muotoisia kuten kuvasta 5(e) voidaan havaita. Halkaisijoissa

poikkeamaa oli 7,7 % ja intensiteeteissd 42 %.
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Kuva 5: Kuvassa (a) on tavoitekuvio, (b) on laskettu hologrammi, (c) on tietokoneen
rekonstruktio hologrammista, (d) on asetelman CCD-kameran avulla optisesti rekon-
struoitu kuvio, (e) on ldpdisyelektronimikroskoopilla (TEM) mitattu kuva yksittdisel-
14 pulssilla muokatusta alueesta ja (f) on AFM-mittaus kuvioidusta alueesta. Kuva on
otettu ldhteestd (27). Kuvan kdyttoon on saatu julkaisijan (AIP Publishing) lupa.
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Kuva 6: 19 eri hologrammin avulla valmistettu laserkirjoitus lasindytteelld. Kuva on
20-kertaisen suurennoksen ldpdisyelektronimikroskooppikuva. Kuva on otettu ldh-
teestd (27). Kuvan kdyttoon on saatu julkaisijan (AIP Publishing) lupa.

Viimeisend osa-alueena demonstroitiin mielivaltaisen kuvion valmistamista. Kuvas-
sa 6 on 19 hologrammin avulla valmistettu kirjoitus. Jokainen kirjain on valmistettu
yhdelld pulssilla kdyttden yhtad valmiiksi laskettua hologrammia, jotka muodostettiin
ennen kuvioinnin aloittamista. Naytealustaa liikutettiin tasaisella 52 ym/s nopeudella
oikealta vasemmalle samaan aikaan vaihtaen hologrammeja modulaattorin ndytolle.

0-kertaluvun sidde “blokattiin” kuvan 4 tasoon P.

Tutkimus osoitti, ettd valomodulaattorin avulla voidaan valmistaa mielivaltaisen ku-
vion mukainen nédyte lasisubstraatille. Laserin toistotaajuus oli vain 2 Hz, joka johtui
modulaattorin LC-kerroksen paksuudesta. Paksu LC-kerros valittiin kokeeseen, jot-
ta vaihemuutosta saadaan yli 27t verran 800 nm aallonpituudella. Tuloksia voidaan
parantaa korkeamman toistotaajuuden avulla, jolloin muokattavien pisteiden maaraa
voidaan lisatd. Korkeampi toistotaajuus myos parantaisi valmistuksen resoluutiota.
Menetelmédd voidaan soveltaa esimerkiksi mikrokokoluokan sarjanumeron lisddmi-

sessd haluttuun tuotteeseen.
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3 Optiikka

Useimmissa kokeissa valonldhteend modulaattorin kanssa kédytetdan laseria, jonka sa-
dettd kuvataan nk. Gaussisena sdteend. Laserin halkaisija voidaan konvention mu-
kaan maarittda siind kohtaa, missd intensiteetti on pudonnut 1/¢? (13,5 %) huippute-
hosta.??3? Kun laserin halkaisija on maaritetty, voidaan sen muita parametrejd tutkia.
Kuvassa 7 on esitetty yleisimmaét Gaussisen sdteen parametrit. Gaussisen siteen sih-

kokentan poikkileikkaus noudattaa Gaussista funktiota®!, joka on muotoa

72

E(r2) sexp (7 ) explioan), @)

jossa r on etdisyys sdteen keskiakselista, z koordinaatti sdteen etenemissuunnassa,
w(z) niin kutsuttu Gaussisen siteen sdde. r kuvaa etdisyytta siateen keskiakselista ja z

kuvaa koordinaattia aallon etenemissuunnassa.

¢ kuvaa siteen vaiheen kehitystd sekd aaltorintaman kaarevuutta®! r ja z funktiona ja

on muotoa

z kr?
¢(z,r) = kz — arctan - + IR(2)’ 3)

jossa k = 271/ A on aaltoluku, R(z) kuvaa aaltorintaman kaarevuutta. Aaltorintaman
kaarevuus on pienimmilldan ldhelld sekd hyvin kaukana siteen fokuspistettd. Kaare-

vuus on muotoa

R(z) = 2 {1 + (Z—R)z] , (4)

jossa

ZR = —— )
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on Rayleighin pituus®, joka on laskettu lasersiteen siteen avulla fokuspisteessa. Ray-
leighin pituus tarkoittaa matkaa, jossa lasersdteen halkaisija on kasvanut tekijalla

V2.2 Lasersiteen side noudattaa funktiota

2 \2
w(z) = woy/ 1+ (—) : (6)
ZR
Sateen teho saadaan yhtalosta
2P —2r?
I(rz) = —cIL exp [w(z)z] : (7)

Kun z >> zp, lasersiteen side kasvaa lihes lineaarisesti ja divergenssikulma?’ on

muotoa

e )

Gaussisella siteelld on paras sidteen laatu. Tama tarkoittaa, ettd se saadaan fokusoitua

mahdollisimman pieneksi pisteeksi ja ettd sen divergenssi pysyy mahdollisimman

pienena.>!

Fokuksen pituus (DOF = 2zg)3? voidaan médrittad teoreettisesti yhtalolla

8A\ [ F\?
DOF = (;) (5) , ©)
jossa A on laserin aallonpituus, F linssin polttovili ja D tulevan sdteen koko (halkaisi-
ja).

Séteen halkaisija (2wg)3? voidaan myos maarittda teoreettisesti yhtalolla

2un= () (£). "
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Kuva 7: Gaussisen siteen parametrejd suhteessa siteen profiiliin.3>3

Modulaattori vaatii lineaarisen polarisaation, jos sen ei haluta muuttuvan sadettd mo-
duloitaessa.® Lineaarisella polarisaatiolla tarkoitetaan siteilyd, jonka sihkokenttd on
maédritelty yhdessa tasossa etenemisen suhteen.® Polarisaatiota voidaan tutkia suh-
teessa tasoon (plane of incidence), jota voidaan ajatella esimerkiksi optisena pdytana.
Tdhan kohtisuorassa on jokin optinen elementti kuten peili tai polarisaattori (incident
surface), joka aiheuttaa muutoksen polarisaatiossa. P polarisaatio tarkoittaa tasoon
ndhden samansuuntaisesti polaroitua séteilyd, S tarkoittaa kohtisuoraan polaroitua
sédteilyd. Ideaalinen lineaarinen polarisaattori puolittaa tulevan sdteilyn tehon, kun

tuleva séteily on tdysin polarisoitumatonta. Intensiteetti polarisaattorin jalkeen on

=7, (11)

koska se lipdisee vain toisen lineaarisista polarisaatioista. Malusin lain> mukaan voi-

daan laskea kulmasta riippuva teho

[ = Iycos®6, (12)

jossa 0 on tulevan valon polarisaatio sekd polarisaattorin akselin valinen kulma. Jos
kulma on 90°, ei polarisaattori ldpdise yhtddn valoa. Laser on tasopolaroitua sétei-

lyd, jota ei yleensd tarvitse muokata. Modulaattorin kanssa tdiméd voidaan varmistaa
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lisdaamalla asetelmaan polarisaattori, jolloin lineaarisesta polarisaatiosta voidaan olla

taysin varmoja.

Modulaattorin kdyttdiminen vaatii lisdksi muita optiikan peruskomponentteja. Kun
lasersdde ohjataan modulaattorin ndytolle, tulee sen halkaisijaa ensin kasvattaa, jot-
ta mahdollisimman suuri osa ndytosta tulee valaistuksi. Tdama parantaa moduloidun
sdteen resoluutiota. Laajentaminen suoritetaan muodostamalla teleskooppi, jossa sa-
teen halkaisijaa kasvatetaan erityyppisten linssien ominaisuuksien avulla. Séteen kas-
vattaminen tai pienentdminen ovat yleisimpid teleskoopin kdyttokohteita optiikassa.
Teleskooppi voidaan valmistaa kdyttden joko linssejd tai peilejd riippuen sen kaytto-

kohteesta.

Ensimmadinen nykyaikainen teleskooppi valmistettiin 1600-luvun alussa ja sen kek-
sijand pidetdan Galileo Galileita.® Talloin han kiytti teleskooppiaan kaukaisten tai-
vaankappaleiden tutkimisessa. Siitd ldhtien teleskooppeja on kiytetty erilaisissa so-
velluksissa ja ne ovat kehittyneet huomattavasti mm. asfadrisen linssin keksimisen
my6tid.>° Teleskooppeja on yleisen jaottelun mukaan kahta eri tyyppid, Keplerin ja
Galilein teleskoopit (kuvat 8 ja 9).33® Molemmat koostuvat kahdesta linssista. Ero-
na ndille on, ettd Keplerin teleskoopissa linssien viliin muodostuu polttopiste. Tama
aiheuttaisi ongelmia pulssilaseria kdytettdessd, silld laser muodostaisi pisteeseen plas-

man korkean tehonsa ansiosta.
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Polttopiste

b

Kuva 8: Keplerin teleskooppi.?”*® Kuvassa a on positiivinen objektiivilinssi ja b on
positiivinen okulaarilinssi.

Kuva 9: Galilein teleskooppi.®’® Kuvassa a on positiivinen objektiivilinssi ja b on
negatiivinen okulaarilinssi.
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Kuvista 8 ja 9 voidaan huomata, ettd Keplerin teleskooppi koostuu kahdesta positii-
visesta linssistd, jotka asetetaan toisistaan niiden polttovilien summan etdisyydelle.®
Galilein teleskooppi taas koostuu positiivisesta sekd negatiivisestd linssistda. Ensin po-
sitiivinen linssi alkaa fokusoida kuvaa, joka ei kuitenkaan muodosta polttopistettd
linssien viliin, vaan negatiivinen linssi kollimoi sdteen uudestaan, nyt vain halkaisi-
jaltaan pienempénd. Koska toinen linssi on negatiivinen, saadaan Galilein teleskooppi

valmistettua kompaktimmaksi kuin Keplerin teleskooppi.-3

Teleskooppia voidaan kayttdd myos kddnteisend, jolloin sen pienentdd sdteen halkai-
sijaa suurentamisen sijaan. Tdm&d ominaisuus on hyoddyllistd silloin, kun laajennettu

sade taytyy johtaa esim. mikroskoopin apertuurille.

Toinen esimerkki polarisaation muokkaamisesta on aaltolevy, joka muokkaa sdteen
polarisaatiota hidastamalla yhtd polarisaation komponenttia suhteessa sen kohtisuo-
riin komponentteihin.?® Muutos tapahtuu vaikuttamatta siteen paikkaan tai intensi-
teettiin. Aaltolevy koostuu kahtaistaittavasta kiteestd, joka erottaa polarisaation opti-
seen akseliin ndhden samansuuntaiseen ja kohtisuoraan komponenttiin. Optiseen ak-
seliin samansuuntainen polarisaatio kulkee ns. nopeaa akselia pitkin, jossa taiteker-
roin on pienempi ja joka ei aiheuta sithen muutoksia. Kohtisuora polarisaatio kulkee
hidasta akselia pitkin, jossa taitekerroin on suurempi ja joka muuttaa sen polarisaa-

tiota. Esim. puoliaaltolevyn tapauksessa vaihe-eroa muodostuu 180 °.%

Polarisaattorin ja aaltolevyn merkittdvin ero on, ettd polarisaattori ldpédisee vain tie-
tyn valon polarisaation ja vaimentaa muut, aaltolevy muokkaa polarisaatiota, mutta

paastdd kaiken valon lapi.

Optisissa asetelmissa esiintyy lisdksi aina erilaisia kuvantamiseen liittyvid virheita
eli aberraatioita, jotka ovat kdytdnnossa poikkeamia ideaalisiin matemaattisiin mal-
leihin. 0 Tarkkuutta vaativissa sovelluksissa aberraatioiden minimoiminen on tirkeaa
parhaan tuloksen saavuttamiseksi. Aberraatioita syntyy komponenttien muodoista,
paikoista sekd valon aaltoluonteesta.*? Optiset jdrjestelmit suunnitellaan usein kayt-
tden ensimmadisen kertaluvun tai paraksiaalista optiikkaa, joka késittelee valoa sateend
aallon sijaan, jolloin aberraatioita esiintyy valmiissa asetelmissa. Aberraatioita esiin-

tyy myds mm. optisissa mikroskoopeissa.
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Yleisimmat aberraatiotyypit ovat epatarkka fokus, palloaberraatio sekd vériaberraa-
tio*! Epatarkka fokus voidaan korjata muuttamalla kuvan muodostumisen paikkaa.
Muodostuva kuva tdytyy saada alueelle, jossa kuvan muodostavan tai havainnoivan
komponentin fokus on tarkka. Palloaberraatiota muodostuu mm. linssien kaarevuu-
den takia, jolloin kuva fokusoituu eri tavalla linssin reunoilta kuin keskeltd, mika
aiheuttaa epatarkan kuvan. Tamé voidaan ratkaista kayttamallad linssiyhdistelmaa tai
asfddristd linssid, joka poikkeaa normaalista kaarevasta linssistd sen muotonsa perus-

teella.

Vériaberraatio tarkoittaa eri aallonpituuksien fokusoitumista eri pisteisiin linssin omi-
naisuuksien takia. Viriaberraatiota ei esiinny peileja kayttavissa optiikassa, joka on
yksi ratkaisu sen vilttdmiseksi. Vdriaberraatiota voidaan myds vahentdd kayttamalla

eri materiaaleista valmistettuja linsseja.

Kuva 10: Kuvassa vasemmalla esiteettynd asfadrinen linssi, keskelld normaalin linssin
muodostama palloaberraatio ja oikealla viriaberraatio.
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4 Grafeeni

Grafeeni on yksi hiilen allotrooppisista muodoista. Grafeeni on yhden hiiliatomin
paksuinen kalvo, jossa sp? hybridisaation hiiliatomit ovat jarjestyneet kuusikulmion
muotoon (kuva 11).142 Kun grafeenikerroksia pinotaan péaéllekkain, muodostuu gra-
tiittia, jota kdytetdan mm. lyijykynissa. Jos grafeenilevy rullataan sylinterin muotoon,

valmistuu hiilinanoputki. 1

Grafeenia oli yritetty valmistaa jo 90-luvulta ldhtien, mutta paras saavutettu tulos oli
aina ennen ollut vain ohut grafiittilevy. Grafeeni 1oydettiin vuonna 2004, kun Manc-
hesterin yliopiston tutkijat Andre Geim ja Konstantin Novoselov halkaisivat grafeeni-
hiutaleita lapindkyvén teipin avulla, jolloin lopulta onnistuttiin valmistamaan yhden
atomin paksuinen kerros, grafeeni.>*3 Tama 16ydos kdynnisti tutkimusalan grafeeniin
liittyen. Grafeenin 1oytdmisesta jaettiin myos Geimille ja Novoseloville fysiikan Nobe-
lin palkinto vuonna 2010.4* Grafeeniin liittyva tutkimus on yha hyvin suosittu kohde

nanotieteiden tutkimuksessa.

Grafeenille on ennustettu 151,4 miljoonan dollarin markkinoita seka 47,7 % vuotuista
kasvua (CAGR) 2021 mennessi.* Markkinoiden kasvuun vaikuttaa mm. optoelekt-
roniikan kasvava tarve, grafeenin uudet sovellukset elektroniikassa, kuten dlypuheli-
missa sekd lukuiset valmistajat, joilla on vahvat tutkimus- ja tuotekehitysosastot. Ke-
hittyneet valmistusmenetelméat sekd valmistajien mddardan kasvaminen ovat laskeneet
grafeenin ostohintaa. Nykyisin tieteellisen laadun grafeenindytteitd on mahdollista

ostaa eri valmistajilta.
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Kuva 11: Grafeenin 2D-rakenne. Hiilien vélinen sidospituus on 0.142 nm ja rakenne
on vain 0.345 nm paksu.

Hiilelld on 4 valenssielektronia, joista 3 muodostaa o-sidoksen kolmeen hiiliatomiin
sp*-hybridisaatiolla grafeenin muodostamiseksi.*® Jiljelle jadneet p-orbitaalin elekt-
ronit stabiloivat sidoksia tason yld- ja alapuolelta. Voimakkaiden sidoksien ansiosta
grafeeni on ominaisuuksiltaan hyvin lampoa ja sdhkod johtava, erittdin kestdva sekd
vain yhden atomin paksuinen.*34¢ Grafeeni johtaa sdhk6d huoneenlamméssd parhai-
ten tunnetuista aineista.? Tamén ominaisuuden ansiosta grafeenista voidaan valmis-
taa esim. huippunopeita transistoreita elektroniikan kayttoon.4>4” Elektronien liikku-
vuutta rajoittaa ainoastaan grafeenin puhtaus seka kaytetty substraatti.*® Grafeenin
luontainen kestdvyys (intrinsic strength) oins on 130 GPa*, miki tekee siitdi maail-
man kestdvimman materiaalin. Lisdksi grafeeni on hyvin elastinen materiaali eli se

kykenee palaamaan alkuperiiseen rakenteeseen rasituksen loputtua.*’48

Yleisin tapa valmistaa grafeenia on kemiallisen kaasufaasipinnoituksen avulla,*” jossa
kaasuuntunutta ldhtdainetta johdetaan substraatille, jonka kanssa se reagoi ja kiinnit-
tyy siihen. CVD:n avulla voidaan valmistaa suuria ndytteitd hyvilaatuista grafeenia.
Tdhan tarvitaan jokin prekursori, josta saadaan hiiltd suoraan substraatin pinnalle
pyrolyysin avulla. Pyrolyysi vaatii hyvin korkean lampétilan, jota voidaan laskea me-
tallikatalyyttien avulla.* Toisessa vaiheessa haluttu rakenne valmistetaan dissosioi-

tuneista hiiliatomeista. My0s tama vaihe vaatii korkean lampdétilan.
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Yksi toimivimmista CVD-menetelmistd on valmistaa grafeenikerros kuparisubstraa-
tille, joka toimii reaktiossa myos katalyyttina ja siirtdd se lopuksi toiselle substraatil-
le.#0 Grafeenin ja kuparin véliin jaava kuparioksidikerros auttaa grafeenin irrottami-
sessa ja mahdollistaa kuparisubstraatin uudelleenkdyton. Valmistettu grafeeni siirre-
taan lopulliselle substraatille, kuten piioksidilevylle.* Siirtaimisessa kaytetdan apuna
polymetyylimetakrylaattia (PMMA), joka tukee grafeenia siirron ajan.*’ Grafeenile-
vyyn voidaan myos tarvittaessa lisdtd ruudukko elektronisddelitografian avulla, joka

auttaa naytteelld liikkumisessa ja muokkauksen kohdistamisessa.>!

Nanotieteen yksi keskeisistd tavoitteista on mahdollisuus muokata materiaaleja ha-
lutulla tavalla.* Yleensi juuri muokatuilla materiaaleilla esiintyy kdytdnnén ominai-
suuksia, joita materiaalilta halutaan. Tama pdtee myos grafeenin tapauksessa, koska
se saa uusia ominaisuuksia 3D-muokkauksen jidlkeen. Grafeenin tutkimuksessa ta-
voitteena on kehittdd lapindkyvid ja taipuvia elektroniikan komponentteja sekd gra-
feenia hyodyntavaa fotoniikkaa. Yksi metodi valmistaa kyseisid rakenteita on hapettaa
grafeenia 2-fotoni prosessilla, jossa hyddynnetdan pulssilaseria.”’ Grafeenia voidaan
hapettaa my6s kemiallisesti, mutta silloin se ei ole yhtd korkealaatuista. Grafeenia
on myos aiemmin onnistuttu hapettamaan ja sen avulla kiinnittdméaan siihen funk-
tionaalisia ryhmi, kuten epoksideja®? Grafeenin funktionalisointi kuitenkin muuttaa
hybridisaatiota osalle hiiliatomeista, jolloin sen elektroniset ja termiset ominaisuu-
det heikkenevit. Grafeenin hapettuessa Ramanspektrin D ja G voiden intensiteettien
suhde suurenee, mikéd johtuu hilavirheiden muodostumisesta.*” Vedelld on huomat-
tu olevan merkittdva rooli hapetusmekanismissa, koska hapettumisen on huomattu

alkavan alkavan kohdista, jossa happea oli adsorboituneena grafeeniin.!

Grafeenille on suoritettu myos nk. optista taontaa yksittdisen lasersdteen avulla, jossa
se muokataan 3D-rakenteeksi.> Koska grafeenin mekaaninen muokkaus olisi hyvin
vaikeaa, on laser kaikista joustavin ja monikdyttdisin muokkausmenetelmd. Taonta
eroaa hapettamisesta siind, ettd taonnassa ndytteen tdytyy olla inertissd, hapettomas-
sa tilassa. Yksittdiselld sédteelld grafeenin 3D-muokkaaminen on hidas ja resoluution
rajana on kidytinnossa lasersiteen koko.* Lasermuokkaus perustuu vaikutetun alueen

paikallisen laajenemiseen, joka voidaan perustella ohuen kalvon elastisuusteorialla.?
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5 Mikroskopia

Mikroskoopiksi médritellddn laite, joka suurentaa objekteja, joita ei muuten voida ha-
vaita ihmissilmélla.>® Ensimmaéinen optinen mikroskooppi luotiin 1600-luvulla ja sen
kehittdjand pidetddn Zacharias Jansenia tai Anton van Leeuwenhoekia.>¢”3 Mikros-
kooppi vaatii aina viahintddn kaksi linssid, okulaarin ja objektiivin, kuten teleskooppi.
Nayte kohdistetaan objektiivin polttopisteeseen muuttamalla linssien vélista etdisyyt-
td samalla katsoen okulaarista muodostuvaa kuvaa. Nykyaikaisissa mikroskoopeissa

voi olla méaéréllisesti yhd enemmain linssejé erilaisten aberraatioiden korjaamiseksi.

Aluksi 1800-luvulla putken ns. mekaaninen pituus oli standardoitu 160 mm pituisek-
si. Kun mikroskooppiin haluttiin lisdta optisia komponentteja, kuten polarisaattoreita,
tama kuitenkin aiheutti kuvassa aberraatioita (vaaristymid) sekd muutti putken efek-
tiivistd pituutta.® Valmistaja Reichert alkoi 30-luvulla kehittda darettdmyyteen kor-
jattua mikroskooppia®, mika tarkoittaa, ettd mikroskooppiin on lisitty kolmas linssi
(tube lens).>>* Tama mahdollistaa my6s muiden optisten komponenttien lisayksen
objektiivin ja kolmannen linssin viliin, jossa sdde on tdysin kollimoitu. Lisatyt kom-
ponentit eivdt taten vaikuta kuvan muodostumiseen ja myos kuvanlaatu on parempi.

1980-luvulla ldhes kaikki valmistajat ottivat rakenteen kayttoon.

Mikroskopian jatkuva tavoite on parantaa optista resoluutiota, jonka rajana pidetddn
ns. Abben rajaa eli valon aaltoluonnetta. !> Tama on kuitenkin mahdollista ylittdd mm.
niin sanottujen ultramikroskooppien tai SNOM-mikroskooppien (scanning near-field

optical microscopy) avulla.
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Polttopiste |,

Kuva 12: Tavallinen mikroskooppi, jossa putken pituus on vakio. Kuvassa a on mik-
roskoopin okulaari ja b on objektiivi.

Polttopiste

Yhdensuuntainen
optinen alue

Kuva 13: Adrettdomyyteen korjattu mikroskooppi, jossa 3 linssin lisddmiselld saadaan
yhdensuuntainen alue, joka mahdollistaa putken pituuden sddtdmisen. Kuvassa a on
mikroskoopin okulaari, b on mikroskoopin 3 linssi (tube lens) ja c on objektiivi.

Kuvista 12 ja 13 voidaan huomata ainoana erona darettomyyteen korjatun mikroskoo-
pin sisdltdima yhdensuuntainen alue. Télle alueelle voidaan lisdtd muita optisia kom-
ponentteja, kuten polarisaattori tai valonldhde, eividtkd ne vaikuta kuvan muodostu-
miseen. Airettdomyyteen korjatut mikroskoopit sisiltavit yleensd myos parfokaalisia
objektiiveja, jolloin ndytettd ei tarvitse fokusoida uudelleen, objektiivia vaihdettaes-
sa.” Parfokaalisuus siilyy ddrettobmyyteen korjatuissa mikroskoopeissa, vaikka siihen

lisattdisiin muita komponentteja.
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Myo6s mikroskoopeissa esiintyy palloaberraatiota, jos siind kdytetddn tavallisia linsse-
ja. Mikroskoopissa aberraatioita on usein korjattu joko kadyttamalld asfadrisia linsseja
tai linssiyhdistelmid. Yhdistelmien kédyttd on mahdollista ddrettémyyteen korjatuissa

mikroskoopeissa yhdensuuntaisella alueella ennen fokusoivaa linssia.
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6 Atomivoimamikroskopia

AFM on kehitetty tunnelointimikroskoopin perusteella 1980-luvun lopulla, josta ldh-
tien se on ollut hyddyllinen tydkalu pinnan vuorovaikutusten tutkimisessa.>>”® Ato-
mivoimamikroskooppi mittaa kirjen seka tutkittavan pinnan vélistd vuorovaikutusta
eli voimaa. AFM on hyvin monikédyttdinen, koska se mittaa muutakin kuin pelkédstaan
topograafisia mittauksia (pinnan muotoja). Atomivoimamikroskoopilla on kyetty mit-
taamaan alle nanometrin kokoisia rakenteita, jopa yksittdisid molekyyleja. AFM:n toi-
minta perustuu metallipalkin (cantilever), johon on kiinnitetty padstddn erittdin ohut
kérki, liikuttamiseen pitkin ndytepintaa. Kéarki vuorovaikuttaa pinnan kanssa, niin et-
tei se kuitenkaan koske siihen, jolloin korkeuden muutos ndytteessd saa palkin orien-
taation muuttumaan. Palkkiin heijastetaan jatkuvasti lasersdde, jolloin palkin liikku-
minen muuttaa laserin heijastumista fotodiodille. AFM:n padkomponentit on esitetty
kuvassa 14. Laserin poikkeama voidaan esittdd etdisyyden funktiona, jolloin saadaan
muodostettua nédytteen korkeusprofiili. Kérjen ja pinnan valistd voimaa voidaan myos
mitata etdisyyden funktiona®’, jonka avulla voidaan tutkia pinnan ja kérjen valista ad-

heesiota tai dissipaatiota.
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Kuva 14: Atomivoimamikroskoopin toimintaperiaate, jossa a on detektori (fotodiodi),
joka mittaa laserin poikkeamaa, b laser, c palkki, jossa kdrki on kiinnitettynd, d on
ndyte ja e ndytealusta, jota voidaan liikuttaa xyz-suunnissa.®

Pitkilla etdisyyksilld kédrjen ja ndytteen vélilld vallitsee Van Der Waalsin voimat, mutta
kun etdisyys pienenee, syntyy repulsiivisia vuorovaikutuksia orbitaalien liikkuessa
toistensa pdille. Kaikkia AFM:lla havaittavia voimia voidaan hyvin approksimoida

Lennard-Jones potentiaalin® avulla, joka on muotoa

_dV 24e 7o\ 13 7o\’
F——W—W{Z(ﬂ —<7)}' (13)
ja jossa € on potentiaalikaivon syvyys ja r( etdisyys, jolloin potentiaali V' = 0. Hooken

lakia voidaan soveltaa myds AFM:n tapauksessa, jossa se kuvaa kdrjen ja ndytteen

valistd voimaa,* joka on

P — _kcéc, (]'4)
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ja jossa k. on palkin elastisuusvakio J, on kérjen poikkeama. Kun titd voimaa kuva-
taan etdisyyden funktiona saadaan voima-etdisyyskuvaaja. Voimakuvaajista voidaan

tutkia pinnan ominaisuuksia, kuten adheesiota, elastisuutta seka kovuutta.”®

Atomivoimamikroskoopilla voidaan kuvantaa seka kiinteitd nédytteitd sekd rakenteita,
jotka ovat liuoksessa. Atomivoimamikroskooppia voidaan kayttdd kolmella eri moo-
dilla, jotka ovat dynaaminen (tapping), ei-kontakti ja kontakti moodit. Tyon kokeel-
lisessa osassa kidytetddn ei-kontakti moodia, joten my0s teoria keskittyy siihen. Ei-
kontakti moodissa mikroskooppi ei nimensd mukaisesti koske suoraan tutkittavaan
pintaa, jonka etuna on se, ettei se aiheuta ndytteeseen fyysisid muutoksia. Taman
vuoksi AFM soveltuu hyvin grafeenin mittaukseen, koska kayttamalld ei-kontakti
moodia se ei koske taottuihin kuvioihin, joka voisi aiheuttaa rakenteiden romahtami-
sen. Mittauksessa palkki oskilloi pinnan yldpuolella sen resonanssitaajuudella, joka

on

1/2
fo=3= () 15)

my

jossa k on jousivakio ja mg efektiivinen massa, joka kuormittaa jousen.

Yleisimmait grafeenin mittauksessa kédytettdvit kanavat ovat korkeussensori, adheesio
ja dissipaatio. Korkeussensori esittdd kdrjen poikkeaman eli rakenteen korkeuden xy-
tason suhteen. Adheesiota mitattaessa palkkia vedetddn néytteestd poispdin, jolloin
voidaan mitata adheesion voimakkuutta.”® Dissipation kanava mittaa, kuinka paljon

karki tekee tyota liikkuessaan pitkin naytettd ja kuinka paljon energiaa tihan kuluu.>®
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7 Ramanmikroskopia

Ramanmikroskopia yhdistdd konfokaalisen mikroskoopin korkean 3D-resoluution
Ramanspektroskopian avulla havaittaviin molekyylin vardhdyksiin.®! Ramanmikros-
kopia on laseria hyodyntdvd mikroskopian ala. Ramanmikroskoopilla kdytannossa

mitataan naytteestd hyvin pienen pinta-alan Ramanspektri. %!

Konfokaalisen mikroskoopin kehitti 1957 Marvin Minsky.®? 1990-luvulla siita tuli hy-
vin suosittu mikroskopian menetelmé lasertekniikan kehityttyd. Konfokaalisen mik-
roskoopin apertuuri rajaa kaikki muut muodostuvat kuvat paitsi fokuksessa olevan
pois. Myos nédytettd valotetaan vain hyvin pieneltd alueelta verrattuna tavalliseen mik-

roskooppiin, mika vihentdd myos hajavalon maaraa.

Ramanspektroskopiassa fotoni tormédd nadytemolekyyliin ja siroaa joko saman ener-
gisend (Rayleigh), luovuttaen molekyylille energiaa (Stokes) tai saaden molekyylilta

).%963 Todennidkéisin ilmi6 on Rayleighin sironta (noin 1072 al-

energiaa (anti-Stokes
kuperiisen siteilyn intensiteetistd)®>. Ramansironnan intensiteetti on vain noin 10~°
alkuperdisestd sateilystd. Ramansironnoista anti-Stokes on harvinaisempi ja intensi-
teetiltddn Stokes-sirontaa pienempi, koska normaaliolosuhteissa enemmaén molekyy-

lejé on perustilallaan ja anti-Stokes tapahtuu viritystilalta.%.

Harmonisen virahtelyyn liittyva valintasdanto varahdystilan muutokselle on®

Av = £1 (16)

eli siirtymé vain seuraavalle tai edelliselle tilalle on teoriassa mahdollinen. Jos Av =

+1, on kyseessd Stokes-siirtyma ja jos Av = —1, kyseessd on anti-Stokes-siirtyma.

Rayleigh- ja Raman-sironnat ovat nk. kaksifotoniprosesseja, ® jossa fotoni absorboituu
hetkellisesti virittden molekyylin “virtuaalitilalle”. Samalla molekyylistd siroaa uusi
fotoni, jonka energia riippuu sironnan tyypistd. Ramansiirtyma vaatii tapahtuakseen

polaroituvuuden & muuttumisen vardhtelyn amplitudin Q suhteen® eli

o
(ﬁ)o L0, 17)
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Polaroituvuuden muutos tarkoittaa molekyylin elektronitiheyden muutosta ulkoisen
kentdn vaikutuksesta®. Muutos indusoi molekyyliin hetkellisen transitiodipolimo-

mentin. Transitiodipoli®® on muotoa

pii = [ ¥, (18)

jossa fi on sdhkdisen dipolimomentin operaattori ja ¥ ja '¥; on tilojen f (lopputila) ja i
(alkutila) aaltofunktiot. Transitiodipolin muutoksessa ulkoinen sdhkokenttd vaikuttaa
tilojen aaltofunktioihin ja aaltofunktioiden muutos aiheuttaa molekyyliin transitiodi-
polimomentin, jolloin Ramansiirtymd voi tapahtua. Itse Ramansiirtyma eli sironnan
aiheuttama muutos aaltolukuun 7, (cm~1!) voidaan laskea aallonpituuksien kaanteis-

lukujen avulla yhtalolla

1 1

V= — .
)\Laser /\Sironta

(19)

Bohrin taajuusehdon® avulla voidaan méérittdd sironneen fotonin energia, joka on

muotoa

hv = |E; — E3|, (20)

jossa E; on alkutilan energia, E; on lopputilan energia, 1 on Planckin vakio ja v on

sironneen fotonin taajuus. Signaalin intensiteetti voidaan maéritella yhtalolla

I = Kla?w?, (21)

jossa K on luonnonvakioista koostuva vakio, I on laserteho, w on tulevan séteilyn

taajuus ja « on molekyylin polaroituvuus.

Ramanmittauksessa lasersdde johdetaan niytteelle, ja josta sironnut valo ohjataan
spektrografille. Ndytteestd tuleva sdde jaetaan hilan (grating) diffraktion avulla eri

aallonpituuskaistoihin. Spektrografissa kaikki allonpituuskaistat ohjataan detektoril-
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le, joka voi olla esim. CCD-kameralle (Charge-Coupled Device eli valoherkkd kenno,

jolla kennolle tuleva siteily muunnetaan digitaaliseksi signaaliksi).>

e N ]

Kuva 15: Ramanmikroskooppi, jossa a on laser, b on siteenjakaja, c on ndyte sekd
ndytealusta, d on mikroskoopin objektiivi, e on suodin, f on mikroskoopin apertuuri,
g on spektrografi ja h on detektori, kuten CCD-kamera.5'/62

Kuvassa 15 on kuvattuna konfokaalisen Ramanmikroskoopin padkomponentit. Ra-
manmikroskopia soveltuu hyvin grafeenin mittaukseen, koska se ei vaikuta pintaan
ja eri muutokset ovat hyvin havaittavissa. Ramanille D-vydn kasvaminen sekd 2D-
vyon pieneneminen viittaa hapettuneeseen grafeeniin.” Tama johtuu grafeenin funk-
tionalisoinnista, joka muuttaa hiilen hybridisaatiota sp?:sta sp>:een.’! Hybridisaa-
tion muutos voidaan havaita Ramanspektroskopian avulla spektrivdiden intensiteet-
tien/paikkojen muutoksena.®? Grafeenille voidaan havaita Ramanspektristd 3 karak-

teristista piikkid, jotka on esitetty taulukossa 1.

Taulukko 1: Grafeenin Ramanspektrissd havaittavat vyot. Laserin aallonpituus 633
50,67
nm.>"”

Spektrivyé Ramansiirtymi (cm7)
D 1325-1350
G 1580-1589
2D 2644-2690
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8 Tutkimusprojekti

8.1 Alustava kokoaminen ja testaus

Tyon tavoitteena oli kehittdd menetelmd, jonka avulla saadaan muokattua grafeenin
pintaan haluttu muoto, kuten 2 viivaa tai kolmio, yhdelld laservalotuksella. Aluksi
selvitettiin, riittddko laserin teho grafeenin hapettamiseen/takomiseen modulaattoria
kdytettdessd. Laskelmassa oletettiin, ettd 10 % valosta kulkeutuu laserilta ndytteelle ja
tavoitearvo oli 5 - 10! W/cm? huipputeho naytteelle. Lisdksi tiedossa oli, ettd laser-

pulssin kesto on 240 fs ja aallonpituus 515 nm ja pulssin energia 2 uJ

Jos valotettavan alueen oletetaan olevan ympyran muotoinen, jonka side on 2,5 ym,

voidaan sen pinta-alaksi laskea

A = 1112

=1,9635-10"° m?
=1,9635-107° cm?

Yksittdisen pulssin teho saadaan yhtdlosta

_E
At

0 2:1079]
©240-10"1 g
=8,333-10° W

P

Jos téstd tehosta 10 % péatyy ndytteelle oletuksen mukaisesti, teho muuttuu arvoon
8,333 - 10° W. Kun néytteelld oleva teho jaetaan sen pinta-alalla, saadaan tehotiheys

ndytteelld arvoon
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~ 8333-10°W
11,9635 107> cm?

= 424413 - 10" W/cm?

Tavoitearvosta (5 - 101 W/cm?) laskettu tulos erosi 7,5587 - 10° W /cm? ja prosentuaa-
linen ero oli 15,12 %. Lasku antoi kuitenkin hyvdn kuvan siitd, ettd teoreettinen arvo
jopa 90 % havioilla oli samaa kertaluokkaa, kuin tavoitearvo, joten laskun perusteella

todettiin, ettd valotehoa saadaan riittdvésti grafeenin takomista varten.

Seuraavaksi koottiin optinen asetelma, jonka osaksi modulaattori liitettdisiin. Ensim-
madisen asetelman laserina kaytettiin HeNe-diodilaseria, jonka pédasiallinen tarkoitus
oli linjaus, sdteen laajentamisen sekd modulaattorin toiminnan tutkiminen kéaytannos-
sd. TyOssd kaytettiin 1 tuuman optiikkaa (linssien halkaisija). Tastd aktiiviseksi alaksi
oletettiin 90 %. Koska asetelma lopulta sisélsi paljon komponentteja ja valotehoa tar-
vitaan grafeenin muokkaukseen, tyon alkuvaiheessa oli tdarkedd edetd komponentti
kerrallaan. Télld varmistettiin koko ajan sdteen linjauksen hyvyys sekd laajennetun
sdteen divergenssittomyys. Mm. ndma tekijat olisivat aiheuttaneet ongelmia moduloi-

dulle siteelle myohemmassd vaiheessa.
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Kuva 16: Kuva ensimmadisestd asetelmasta, jolla testattiin diodilaserin linjausta seka
sdteenlaajentimen toimintaa. Kuvassa P = peili, A = apertuuri, BE = sédteenlaajennin
(-50,8 mm ja +250 mm linssit) ja B = pahvilaatikko, jota kédytettiin sdteen “blokkauk-
sessa”.

Ennen itse modulaattorin asentamista rakennettiin asetelma, joka sisélsi diodilaserin,
2 peilid, sekd positiivisen ettd negatiivisen linssin, jotka oli asetettu sdteenlaajentimek-
si ennen modulaattoria. Laajennetun sédteen tavoitehalkaisijaksi maéaéritettiin 10 mm.
Laajentajan linssien paikat valittiin niin, ettd sdteen divergenssi oli mahdollisimman

pieni. Laajentimen linssien polttovilit olivat -50,8 mm ja +250 mm.

Modulaattorille oli tdrked saada mahdollisimman laaja sdde, jotta koko naytto saa-
daan valaistua. Tdmd takasi parhaimman mahdollisen resoluution. My®s, jos sdde
olisi todella pieni, tehotiheys keskittyisi pienelle alueelle, jolloin pulssilaserin suuret

tehoasetukset olisivat saattaneet vahingoittaa modulaattoria.
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Kuva 17: Modulaattori liitettynd ensimmadiseen asetelmaan. Modulaattori on paalla,
mutta sithen ei ole asetettuna mitddn kuviota, joten se toimii peilin lailla ja tuottaa
lasersdteelle normaalin diffraktion. Kuvassa P = peili, A = apertuuri, BE = sdteenlaa-
jennin (-50,8 mm ja +250 mm linssit), SLM = spatiaalinen valomodulaattori ja B =
pahvilaatikko, jota kéytettiin sdteen “blokkauksessa”.

Kuvassa 17 modulaattori on ensimmadistd kertaa asennettuna. Modulaattorina kéay-
tettiin Holoeyen LC-R 1080 Reflective LCOS SLM mallia. Modulaattorin tiedot ovat
taulukossa 2. Lisdksi kuvasta voidaan huomata, ettd diffraktiokuvion 0-kertaluku eli
moduloimattoman sidteen halkaisija oli ldhes sama kuin laajennetulla sdteelld (10 mm).
Tama osoitti, ettd modulaattori ei aiheuta tdssd kertaluvussa divergenssid, mutta ti-

lanne oli toinen muiden kuten halutun, 1. kertaluvun kanssa.



35

Taulukko 2: Modulaattorin LCD-nédyton parametri’c.68
Ominaisuus Arvo
Nayton tyyppi Heijastava LCOS
Resoluutio 1920 x 1200
Pikselien vili 8.1 ym
Tayttoaste 90 %

Aktiivinen pinta-ala 16,39 x 10,56 mm (0.72” Diagonaali)

Osoittaminen 8 Bittid (256 harmaavariskaala)
Signaalimuoto DVI - WUXGA resoluutio
Kuvataajuus 60 Hz

Seuraavaksi vuorossa oli jarjestelmén alustavaa testaamista sekd optimointia. Testaa-
minen aloitettiin kokeilemalla pienemman halkaisijan sdteenlaajennusta, mutta se ra-
jattiin pois, koska tehotiheys pulssilaserilla saattaisi tilloin ylittdd modulaattorin kes-
tamat arvot. Myos modulaattorin aiheuttamaa divergenssid tutkittiin pelkédn etdisyy-

den funktiona ilman linssejd sekd 75,0 mm linssid kayttden.

Taulukko 3: Modulaattorin divergenssi etdisyyden suhteen.

Ilman linssia

75,0 mm linssin kanssa

Etdisyys (cm) Sateen koko (cm)

Etdisyys (cm) Sdteen koko (cm)

20 1,0 30 1,2
50 1,5 50 1,3
80 2,0 80 1,5

Taulukosta 3 voidaan huomata, ettd divergenssi pieneni, kun modulaattorin jdlkeen
lisatdadn linssi. Tama osoitti, ettd modulaattorilta saatu sdde ei ole tdysin kollimoitu.
Linssin paikkaa myos vaihdeltiin ja parhaaksi 16ytyi n. 20 cm modulaattorin néytos-
td, jolloin divergenssi oli pienin. Testaus myo6s osoitti, ettd modulaattorilla oli oma
polttovilinsd, joka vaikutti siltd saatavaan sdteeseen. Tyossd kdytetyn modulaattorin
polttovili voitiin laskea yhtdlon (1) mukaan. Muuttujat N ja d saatiin taulukosta 2,
jossa N oli pikselien lukuméiréaa kyseiselld akselilla (Ny = 1920 ja N, = 1200) ja d
oli pikselien viéli (8,1 ym). Diodilaserin aallonpituuden A tiedettiin olevan 632,8 nm.

Modulaattorin teoreettinen polttovili x-akselin suunnassa oli
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_ Ny-d?

A
~1920-(8,1-107° m)?
0 6328-1079m

= 0,19907 m

Zx

=19,9 cm

ja y-suunnassa polttovali oli

Ny - d?
Y
1200 (8,1-107° m)?
- 632,8-10m

=0,12442 m

Zy

=124 cm.

Havaittu n. 20 cm:n polttovili vastasi hyvin x-akselin polttovilid, joten kokeellinen
polttovilin mddritys onnistui hyvin ja vastasi teoreettista arvoa. Laskuista voitiin kui-
tenkin huomata, ettd modulaattorilla oli eri polttovili x- ja y-akselien suunnassa, el-
lei aktiivisten pikselien méadrdd rajoiteta samaksi, kuten 1080 x 1080 px, linssifuktion
avulla.?! Lisdksi polttovilit myos kasvoivat siirryttiessa pulssilaserilla, koska aallon-
pituus pieneni arvosta 632,8 nm arvoon 515 nm. T&lléin polttovilit olivat (Z, = 24,5

cm ja Zy = 15,3 cm).

Pienimmén divergenssin paikasta ldhtien, modulaattorista poispédin rakennettiin sa-
teenpienennin. Pienennin tarvitaan, koska moduloitu sdde tdytyy saada noin 3-4 mm
kokoon, jotta se voidaan mythemmin johtaa mikroskoopin apertuurista sisddn. Pie-
nentimeen testattiin useita eri linssejd sekd niiden paikkoja muuteltiin sdteenpienen-
timessd. Ensimmdinen versio pienentimestd koostui -50,8 mm, +150 mm ja +75 mm
linsseistd. Sopivan linssiyhdistelmén loytdminen osoittautui hyvin haasteelliseksi ja
pienennintd muokattiinkin useasti tyon myohemmissa vaiheissa. Suurin ongelma oli
riittdvan kollimaation saavuttaminen moduloidulle séteelle. Vaihtoehtoisia pienenti-

mia tutkittiin my6s kirjallisuudesta. 70
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ND-filtterit

Kuva 18: Modulaattori, polarisaattori, siteenpienennin sekd web-kamera (detektori)
lisdtty ensimmadiseen asetelmaan. Kuvassa P = peili, A = apertuuri, BE = siteenlaajen-
nin (-50,8 mm ja +250 mm linssit), L = linssi (f = linssin polttovili) ja SLM = spatiaali-
nen valomodulaattori.

Ennen siteenlaajenninta liséttiin polarisaattori, jotta modulaattorille saadaan varmasti
vain halutun polarisaation sdde. Polarisaation muuttaminen ei aiheuttanut muutok-
sia divergenssiin, vaan se ainoastaan poisti hajavaloa. Hajavalon poistaminen oli myos
hyvé asia, vaikka sen tehon ei pitdisi vaikuttaa grafeenin muokkaukseen. Samalla sa-
teenpienentimen jalkeen lisdttiin asfddrinen linssi, joka toimii kuten mikroskooppi se-
kd web-kamera, jota kdytetddn detektorina kuvion tutkimisessa. Testausasetelma on
esitetty kuvissa 18 ja 19. Poytakiinnikkeiden takia asfddrinen linssi oli putken pééssa,
jotta se saadaan ldhemmds kameran kennoa. Lisdksi kuvassa ndkyy poydalla valkoi-
nen teline, joka laitettiin tarvittaessa ennen polarisaattoria. Teline sisdlsi ND-filttereita
(neutral density), joilla sdteen tehoa saadaan laskettua, ettei kameran signaali saturoi-

du ja kuva ylivalotu.
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L,, Asfaarinen

L;, f=+75 mm
L,, f=+150 mm
L, f=-50,8 mm

Laser Polarisaattori

Kuva 19: Sivukuva diodilaserilla kédytetystd asetelmasta, jossa hyodynnetdan asfaaris-
ta linssid ennen web-kameraa, jonka avulla kuva saadaan pienennettyd kameran ken-
nolle sopivan kokoiseksi. Kuvassa P = peili, A = apertuuri, BE = sdteenlaajennin (-50,8
mm ja +250 mm linssit), SLM = spatiaalinen valomodulaattori ja L = linssi (polttovali

- f).

Testaamisessa huomattiin myds, ettd jos laajentimen positiivisen linssin polttovilid
pienentdd, kollimaatio paranee, mutta samalla resoluutio laskee. Lisdksi modulaatto-

rilla paateltiin olevan oma polttovili, joka vaikuttaa myos komponenttien paikkoihin.
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Kuva 20: Holoeyen logon hologrammi, joka on muodostettu modulaattorin avulla.
Logosta luotu bittikartta oli sovelluksessa valmiina, yhtend oletuskuviona. Kuvassa
P = peili, A = apertuuri ja B = pahvilaatikko, jota kdytettiin sdteen “blokkauksessa”.
Lisédksi kuvan ulkopuolella ovat mm. sdteenlaajenin sekd modulaattori.

Kuvassa 20 ndhdéaan kirkas 1. kertaluvun Holoeye-logo ja sen keskelld muuttumaton
kirkas piste, joka vastaa 0. kertalukua. Téatéd ei kuitenkaan haluta naytteenvalmistuk-

sessa, joten se pitdisi saada rajattua pois.

Muuttumaton 0-kertaluku olikin seuraava ratkaistava ongelma, koska se on 1. kerta-
lukua paljon voimakkaampi ja tdten aiheuttaisi voimakkaasti kasvavan pisteen halu-
tun muodon (1. kertaluku) keskelle. Ratkaisuksi 10ytyi laitteen sovelluksessa olevas-
ta linssifunktiosta (Lens Phase), joka fokusoi 0- ja 1 kertaluvun eri optiseen tasoon
(z-akselilla), jolloin ne voidaan erottaa. Funktion toiminta opeteltiin modulaattorin
ohjekirjasta?” ja sen kayttd suoritettiin samalla tavalla kuten kirjallisuudesta 1oyde-
tyssé projektissa’!. Kun 1 kertaluku on terdvimmilldan, on 0 kertaluku vain hajautu-
nutta valoa, jonka ei pitdisi vaikuttaa ndytteen valmistukseen. Myos toisessa artikke-

9

lissa® mainittiin Fresnel linssikuvion lisdamistd, jolla 0 kertaluvusta paastdadan eroon

ilman sen fyysistd peittdmistd, joka aiheuttaisi kuvioon tumman pisteen. Kaikkien ho-
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logrammien pitdisi lisdksi kohdentua samaan kohtaan, koska linssifunktio vaikuttaa

vain z-akselin fokukseen.

Seuraavaksi luotiin 6 erikokoista bittikarttaa (esimerkkina kuvat 21 seka liite 1 (kuva
2)), joissa viivojen pituutta muutettiin 16 pikselistd 98 pikseliin. Karttojen avulla ver-
rattiin viivojen pituuden suhdetta web-kameralla havaitun hologrammin kokoon. Koe
suoritettiin mittaamalla tietokonesovelluksella hologrammin kokoa (mikrometreissd)
x- ja y-akselien suunnassa seké yksittdisen viivan leveyttd hologrammissa (ym). Mit-
taus suoritettiin jokaiselle kuudelle bittikartalle, jossa viivojen pituus vaihtui. Tulokset

mittauksesta ovat taulukossa 4.

Kuva 21: Sovelluksella ndhtdva viivakuvio, joka on valmistettu 200x200 px bittikartan
avulla. Bittikartassa viivojen pituus oli 65 px. Kuvassa a on web-kameran kuva, b on
x-akselin intensiteetti paikan funktiona, c on y akselin intensiteetti paikan funktiona
ja d erdanlainen lampokartta tehojakaumasta web-kameran kuvan perusteella. Lisda
diodilaserilla muodostettuja kuvioita on esitetty liitteessa 1.
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Taulukko 4: Sovelluksella havaittavan hologrammin koko x- ja y-suunnassa suhteessa
200x200 px bittikartan viivojen pituuteen.

Viivojen pituus * (px) Ax' (um) Ay T (um) Yksittdisen viivan leveys I (um)

16 190 220 12
36 480 440 16
53 710 630 19
65 850 790 21
78 1020 920 20
98 1270 1160 17

*Bittikartta

tHologrammi

Taulukon 4 arvoista muodostettiin kaksi kuvaajaa (hologrammin koko (Ax ja Ay) vii-

van pituuden (px) funktiona), jolloin ndhtiin x- ja y-akselien muutokset bittikartan
koon suhteen.

1400 -

1200

1000 - M

800 -

600 ~

400 H

Hologrammin koko (um)
n

200 - 4

T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100
Viivojen pituus bittikartassa (px)

Kuva 22: Web-kameralla havaitun kuvan x-akselin tietokoneen bittikartan kokoon.
Sovituksen tiedot: Kulmakerroin 13,0901 + 0,22438, leikkauspiste -1,52885 + 14,27183
ja R? 0,99853.
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Kuva 23: Web-kameralla havaitun kuvan y-akselin tietokoneen bittikartan kokoon.
Sovituksen tiedot: Kulmakerroin 11,48874 £ 0,14347, leikkauspiste 30,81611 £ 9,12536
ja R? 0,99922.

Kuvista 22 ja 23 huomataan, ettd kun kuvaa tietokoneella kasvatettiin, myos muodos-
tuneen hologrammin koko kasvoi lineaarisesti. Taman avulla voitiin suuntaa antavasti
madrittdd halutun hologrammin koko muokkaamalla tietokoneella olevaa bittikartta-

kuvaa. Bittikartan koon vaikutus hologrammin kokoon oli hyvin merkityksellinen.

Viimeisena osa-alueena tutkittiin modulaattorilta saatavan valotehon muuttumista
modulaattorin ollessa kiinni (diffraktiokuvio) ja kun modulaattori oli p&allad eli se

muodostaa jonkin kuvion.
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Taulukko 5: Eri kuvioiden tehomittauksia. Mitattu vaimentamattomalle siteelle teho-
mittarilla jannitteen avulla kdyttden 20 mW skaalaa.

Kuvio 1. mittaus (V) 2. mittaus (V) 3. mittaus (V)
Pelkkd SLM:n diffraktiokuvio 0,06 0,049 0,049
lines 65 px 0,05 0,043 0,043
lines 78 px 0,049 0,042 0,042
lines 16 px 0,051 0,061 0,061
Holoeye logo 0,048 0,041 0,041

Kuten taulukosta 5 voidaan huomata, modulaattorilta saatava teho ei pudonnut ko-
vinkaan paljoa, kun siind oli jokin kuvio suhteessa pelkkdan diffraktioon. Tama lupasi
hyvaa sen kannalta, ettd itse modulaattori ei vaimentanut sadettd kovinkaan paljoa.
Lisdksi hyodyllistd oli kuvan koon lineaarinen suhde, jota voitiin hyddyntda ndytteen-
valmistuksessa. Seuraavaksi asetelmaa alettiin valmistelemaan siirtoon pulssilaserille.
Ensin asetelman fyysinen koko mitattiin auttamaan siirron jalkeisessd kokoamisessa,
jonka jédlkeen se siirrettiin komponentti kerrallaan toiselle optiselle poydalle. Lopulli-

nen asetelma ennen siirtoa on esitetty kuvassa 24.
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Laser

P -
P
ND-filtterit (tarvittaessa)
Polarisaattori (p-polarisaatio,
poytdaan ndhden samansuuntainen)

BE

Tietokone

s

Kuva 24: Lopullinen asetelma ennen pulssilaserille siirtymistd. Kuvassa P = peili, A
= apertuuri, BE = siteenlaajennin (-50,8 mm ja +250 mm linssit), L = linssi ja SLM =
spatiaalinen valomodulaattori.

Web-kamera

L, Asfaarinen
L, f=+75mm

L, f=+150 mm

L, f=-50,8 mm
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8.2 Pulssilaser

Kun alustava asetelma oli valmis, siirrettiin se komponentti kerrallaan pulssilaseril-
le. Sielld mm. peilien paikat muuttuivat jonkin verran, koska kéytettavissa oleva tila
oli erimuotoinen. Tama lisdsi optista vdlimatkaa laserilta modulaattorille. Asetelmaan
lisattiin myos tarpeen mukaan uusia komponentteja, jotka auttoivat sdteen kuljetta-
misessa ndytteelle. Yksi komponenteista oli periskooppi, jotta moduloitu sdde saatiin
nostettua mikroskoopin apertuurin korkeudelle. Etuna sdteen nostamisessa oli se, et-
ta pystyttiin kdyttdimdan kaupallista, valmista mikroskooppia. Mikroskoopissa oleva

objektiivi luo 10-kertaisen suurennoksen.

SLM
« L, f=+75 mm
I_l, f -50,8 mm

ATI' +30|] mim

! BE

ND-fi I%

|5 Polansaatl:on
}-\

- P

DII[rDIdI peil

Dikroidi peili [ } PIE
w37 A g RS

oA S

Kuva 25: Koko asetelma pulssilaserilla. Side kulkee ikddn kuin M-kirjaimen muotoi-
sen reitin. Kuvassa P = peili, A = apertuuri, BE = sédteenlaajennin (-50,8 mm ja +250
mm linssit), L = linssi, SLM = spatiaalinen valomodulaattori ja B = metallilevy, jolla
sdde ”blokataan”. Dikroidi peili heijastaa vain tietyt aallonpituudet ldapéisten loput.
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Asetelman ensimmadinen peili, joka ndkyy kuvan 25 vasemmassa reunassa vaihdettiin
vain tiettyja aallonpituuksia peilaavaksi dikroidi peiliksi (dichroic). Ennen pulssila-
serin kdyttoonottoa asetelman linjaamiseen kéytettiin yhéd diodilaseria, koska sitd on
yksinkertaisempi kdyttdd. Pulssilaserin kdyttoon siirryttiin vasta mydhemmin, juuri

ennen ndytteiden valmistuksen aloittamista, jolloin lopullinen linjaus tarkistettiin.

Téassd kohdin pienennintd muokattiin jdlleen siten, ettd viimeinen linssi (+75 mm)
vaihdettiin +300 mm linssiksi. Lisdksi periskooppi tdytyi lisdtd ennen mikroskooppia,
jotta sdde saadaan nostettua ylemmads apertuurin korkeudelle. Periskooppi koostui
kahdesta sdddettavastd peilistd ja putkesta, jossa peilit olivat kiinni (kuva 26). Nayt-
teiden valmistusta varten kokeiltiin my6s, vaikuttaako bittikarttojen tiedostomuoto
(esim. .png tai kdytetty .bmp) hologrammien ominaisuuksiin. Tiedostopédétteen muut-

tamisella ei todettu olevan mitdan vaikutusta kuvan resoluutioon tai kokoon.

Linjauksen edetessd pienentimelle kokeiltiin useita eri variaatioita parhaimman ku-
vion saavuttamiseksi, mutta tdssd kohdin palattiin pulssilaserin alkuperdiseen -50,8
mm, +150 mm ja +300 mm linssien yhdistelmé&éan. Kun linjaus saatiin mikroskoopille
asti valmiiksi, se tarkistettiin myos pulssilaserille sopivaksi. Tdmén linjauksen jdlkeen
pienentimen viimeinen linssi (+300 mm) vaihdettiin +750 mm linssiksi. Mikroskoo-

pissa laser linjattiin periskoopin sekd viimeisen peilin avulla objektiivin fokukseen.
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Periskooppi

P L, f = +250 mm

Kuva 26: Modulaattori, pienennin, periskooppi sekd mikroskooppi. Sdde johdetaan
mikroskoopin sivun apertuuriin (kuvassa valkoisen paperin takana), jonka kautta se
paatyy néytteelle. Kuvassa P = peili, L = linssi ja SLM = spatiaalinen valomodulaattori.

Polarisaattorin tilalle asennettiin puoliaaltolevy, jonka avulla lineaarisesti polaroitu-
neen valon polarisaatiosuunta saadaan kddnnettyd. Aaltolevyn kulma etsittiin maksi-

moimalla siitd ldpi tuleva sdde tehomittarin avulla.

Pulssilaseria varten kirjallisuudesta etsittiin arvoja modulaattorin tehonkestavyydel-
le, jotta saadaan suuntaa antava kuva, paljonko modulaattori kestdd lasertehoa. Ho-
loeyen vastaavanlaiselle modulaattorille 16ydettiin kirjallisuudesta arvo, jossa vastaa-
vanlaisen modulaattorin (HEO 1080p) tiedetddn kestavan 270 mW tehoa 1 kHz taajuu-
della,”? joka tarkoittaa jopa 20 GW/cm? suurimpia tehotiheyksid. 1/e? side laserille

oli 2,6 mm.

Sateenlaajentimen positiivinen linssi (+250 mm) muutettiin +150 mm linssiksi ja pie-
nennin muutettiin 2 linssin yhdistelmaéksi, jossa linssit ovat +75 mm ja -50,8 mm. Pie-

nemmadlld suurennoksella vihemmién valoa jéi linssin kehykseen, mutta suurennos



48

oli silti riittdvdn suuri. My0s pienentimestd poistettu linssi aiheutti vihemman valon

héavicitd. Lopullinen asetelma, jolla ndytteet valmistettiin, on esitetty kuvassa 28.

l

W Ly, f=+75 mm
/£%

8 \
L, f=-50,8mm [y |
== | f=+300 mm 1 P
BE | o 1 ey

\Pol'arisaatmri A - SLM g b‘ _
\ , - Ll -L
4 - 2

;~7 " v
;’3_'. 4 .. .

L, p
ND-fl Itterlt

‘y" el -* - y

; , Pa!arlsaattorl

-

Kuva 27: Koko asetelma pulssilaserilla, jossa lasersdde tulee kuvan vasemmasta reu-
nasta ja paatyy teleskoopin kautta mikroskoopille. Kuvassa P = peili, A = apertuuri,
BE = sédteenlaajennin (-50,8 mm ja +150 mm linssit), L = linssi, SLM = spatiaalinen va-
lomodulaattori ja B = metallilevy, jolla sdde “blokataan”. Dikroidi peili heijastaa vain
tietyt aallonpituudet lapéisten loput.
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Tietokone

Laser

Laserin filtteri
| ND-filtterit
(tarvittaessa)

‘Puollaaltolevy \\P

W __—
Dikroidi ‘ % L. £=+75 mm
pe“i \\/f %LZ: f= '50 8 mm

o

Tehonmittaus P

Periskooppi Mikroskooppi

Kuva 28: Lopullinen asetelma, jolla ndytteet valmistettiin. Kuvassa P = peili, A =
apertuuri, BE = sdteenlaajennin (-50,8 mm ja +150 mm linssit), L = linssi ja SLM =
spatiaalinen valomodulaattori. Néyte sijaitsee mikroskoopin pédlld ja dikroidi peili
heijastaa vain tietyt aallonpituudet ldpdisten loput.
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8.3 Naytteiden valmistus

Kun asetelma oli linjattu seké tarkistettu, ettd valoa saadaan mikroskoopin objektii-
ville asti, aloitettiin ensimmadisen ndytteen valmistus. Koko projektin ajan nédytteena
kédytettiin grafeenilevyd (VMH 400). Muokkausta varten levy asetettiin pidikkeeseen,
joka oli typpihuuhtelussa hapen poistamiseksi (optista taontaa varten). Naytteet val-

mistettiin aina useampi valotus kerrallaan muuttamalla joitain parametreja.

Naytteen valmistamisen vaiheet olivat seuraavat:

1. Kamera asetettiin mikroskoopin péélle ja se tarkennettiin mikroskoopin fokuk-
seen, jolloin ndkyi kameran sensorin kennomainen rakenne. Mikroskoopin va-
laisuun kéytettiin apuna taskulamppua. Kameran kennon rakenne tarkistettiin

toisella mikroskoopilla, jotta tiedettiin, miltd se nayttaa.

2. Vaimennettu lasersidde pddstettiin kameralle ja sdddettiin linssifunktion avulla

kuvio, joka nikyi tietokoneella kameran vélitykselld, tarkaksi.

3. Nayteteline asetettiin kameran paikalle ja kohdistettiin mikroskoopin ristikko
haluttuun ruutuun ja aloitettiin valotus. Tarvittaessa, jos ndytteen otti pois, voi-

tiin tarkistaa, ettd vaimennettu lasersdde oli mikroskoopin hiusristikon keskella.
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Kuva 29: Kdynnissad oleva nédytteenvalmistus ja siitd aiheutuva hajavalo.

Kuvasta 29 voidaan ndhdd, ettd modulaattori aiheutti voimakkaasti diffraktio-
ta/hajavaloa. Suurilla lasertehoilla heijastuksien kanssa piti olla varovainen. Kun ase-
telma on tdysin valmis, eikd se vaadi endd muutoksia yksi vaihtoehto on koteloida se

muovilevyilld, jolloin heijastuksia ei tule.
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8.4 1. Niyte

Ensimmadinen kokeiltu kuvio oli 2 viivaa (200x200 px) sen yksinkertaisuuden vuoksi
ja ensimmadiset kuviot tehtiin ruutuun 2A. 2 viivan kuviosta saataisiin tietoa seka x-
ettd y-akselin suhteen. Naytteitd valmistettiin samalla kuviolla kdyttden ensimmadisen
apertuurin jilkeen mitattuja tehoja 5 mW, 25 mW ja 130 mW, joista jokaisella teholla
valmistettiin 1 min ja 5 min ndytteet (yht. 6 kpl). Ohjelman linssifunktion arvona oli -
66. Mikroskoopin pééltd tehoarvoksi mitattiin 86 #W tehon ollessa apertuurin jdlkeen

5 mW.

Seuraavana pdivand suoritettiin ensimmdisen ndytteen toinen eli grafeenin hapetta-
minen. Tédtd varten néyteteline poistettiin typpihuuhtelusta. Hapetussarja suoritettiin
1 minuutin valotusajalla kadyttden tehoja 20 mW, 40 mW, 60 mW ja 80 mW. Linssifunk-

tion arvo oli -64. Hapetussarja tehtiin taottujen kuvioiden alapuolelle 2A-ruutuun.

Alustavasti ndytteet tarkistettiin ensin optisella mikroskoopilla, jolla voitiin tutkia, ta-
pahtuiko pinnassa mitddn muutoksia. Pddosin ndytteiden analysointi hoidettiin kayt-
tden Nanotalon atomivoimamikroskooppia (Bruker Dimension Icon (2016)). Tamé&n
avulla saatiin kuvannettua haluttu alue, johon kuvio oli tdhdatty. Lisdksi saatiin tietoa
kuvion pinta-alasta sekd korkeudesta. Etenkin taotun alueen korkeus kertoo, kuinka

hyvin valmistus on onnistunut.
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Kuva 30: Optisella mikroskoopilla kuvannetut 2A-ruudun 2 viivan kuviot, jotka na-
kyvét vihreina pisteina.

Kuva 31: 2 viivan kuviot tarkennettuna, joista parhaiten erottuu 1 minuutin 130 mW
oikea viiva.

Kuvista 30 ja 31 voidaan ndhd4, ettd ensimmadisen kokeen tapauksessa optisella mik-
roskoopilla oli mahdollista havaita muutoksia grafeenissa. Kuitenkin vain korkeim-

man tehon kuviot olivat erotettavissa.
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25.0 nm

-25.0 nm

Height Sensor 10.0 um

Kuva 32: 130 mW:n teholla valmistetut 1 ja 5 minuutin 2 viivan kuviot.

Kuvassa 32 ndkyy korkeimman tehon (130 mW) kahden viivan kuviot 1 ja 5 minuutin
valotuksella. Jostain syystd 1 minuutin pisteet ovat korkeampia kuin 5 minuutin, jolle
ei loydetty loogista perustelua. Taméa ilmio ei kuitenkaan toistunut myohemmissa

kokeissa, vaan aina pidemman valotuksen kuviot olivat korkeimpia.
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1.3 nN

-2.4 nN

Adhesion {0om

Kuva 33: 2 viivan kuviot adheesiokanavalla.

Sama kuvio adheesiokanavalla, jonka avulla osa matalammista pisteistd on helpompi
huomata. Pisteet eividt ole keskenddn kovinkaan yhdenmuotoisia, mutta niiden va-
linen etdisyys niin x- kuin y-suunnassa ndyttda pysyvan ldhes vakiona. Tuloksista
voitiin pddtelld, ettd viivat hajautuvat y-suunnassa toisistaan ja jokainen taottu piste
vastasi yhtd pikselid bittikartassa. Yksi mahdollinen idea kuvion parantamiseksi oli
bittikartan koon suurentaminen 200x200 px koosta, jos se pienentdisi pisteiden vélista
y-suuntaista etdisyyttd. Lisdksi asetelman linjauksella uskottiin olevan suuri merkitys
kuvion onnistuvuuteen. Linjaus mahdollisesti myos vaikutti y-akselilla kuvion ve-
nymiseen/erottumiseen, etenkin jos lasersdde ei ollut tdysin yhdenmuotoinen, vaan

esim. hieman soikea.
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25 nm

Kuva 34: Korkeusprofiili 1 minuutin 130 mW viivoille. Oikea viiva on kuvassa sininen
ja kasvanut huomattavasti vasenta viivaa enemman.

Ensimmadisen nédytteen 130 mW 1 min kuvion oikeanpuoleisen viivan ylin piste oli n.
20 nm korkea. Kuvasta 34 voidaan huomata, ettd teho ei ollut jakautunut tasaisesti
kuvioille, vaan oikeanpuoleinen viiva oli intensiivisempi ja kasvoi enemmén. 5 mi-
nuutin valotuksen korkeusprofiili on liitteessd 2 (kuva 3). Jostain syystd pidemmaén

valotuksen pisteet eivit tdassd kokeessa kasvaneet yhtd paljoa kuin 1 minuutin pisteet.

Lisdksi hapetussarjoille mitattiin korkean resoluution AFM-mittaus liite 2 (kuva 4),
jossa ei kuitenkaan ndkynyt mitddn muutoksia. Koska taonnalla saatiin alustavasti jo

lupaavia tuloksia, jdtettiin hapetus tdssd vaiheessa pois nédytteiden valmistuksesta.

1. kokeen jdlkeen suoritettiin vertailu, jossa teholukemia otettiin sekd apertuurin jal-
keen ettd mikroskoopin péaélta. Tehon ollessa 5 mW apertuurilla mikroskoopin paalta
mitattiin 0,08 mW. Kun taas apertuurilla mitattu teho oli 130 mW, mikroskoopin péaal-
td mitattiin 2,08 mW. Taten 1 mW apertuurilla vastasi vain 0,016 mW mikroskoopin
paadlld, missd ndyte sijaitsi ja tarkoitti, ettd vain 1,6 % valosta kulkeutui néytteelle. To-
ki tassd kokeessa asetelman optimaalinen linjaus sekd tehomittarin epatarkka asettelu
mikroskoopin paalld vaikuttivat asiaan. Ja kuten 1 kokeesta voitiin huomata, tehoa oli

silti riittdvasti optista taontaa varten.
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8.5 2. Niyte

Toisen néytteen tarkoitus oli valmistaa lisdd 2 viivan kuvioita edellistd koetta kor-
keammalla teholla (linssifunktio -66, teho 211 mW ja valotusajat 1/5 min) seka kokeil-
la 3x3 pikselin matriisia (200x200 px), jossa pisteiden véli on 1 pikseli, linssifunktio
-66, teho 182,3 mW ja valotusajat 1 ja 5 min. Lisdksi vastaavat 2 néytettd tehtiin myos
linssifunktion arvoa -65 kdyttden. Samalla kuviolla tehtiin myos korkeamman tehon
(211 mW) 1 ja 5 min valotuksen linssifunktion ollessa -66. Yhteensa tassd valotuksessa

tehtiin siis 8 eri kuviota.

100 pm

Kuva 35: Kahden viivan kuvio web-kameralla havainnoituna mikroskoopin paaltad
(linssifunktio -66). Kuvassa a on web-kameran kuva, b on x-akselin intensiteetti pai-
kan funktiona, c on y akselin intensiteetti paikan funktiona ja d erddnlainen lampo-
kartta tehojakaumasta web-kameran kuvan perusteella.

Kuvassa 35 nédytetddn, miltd laserkuviot pulssilaseria kdytettdessd ndyttivat web-
kameralla havaittuna. Tehojakaumasta péatellen viivojen olisi pitanyt olla hyvinkin
terdvid sekd yhtendisid. AFM-mittaukset aloitettiin 2 viivan kuvioista, koska niilla

saatiin tuloksia my06s ensimmaiselle ndytteelle.
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-8.0 nm

Height Sensor - 30.0um

Kuva 36: 2 viivan kuvio 211 mW teholla ja 5 minuutin valotuksella.

Kuvassa 36 pidemmalla valotuksella ndhd&én, ettd kahden viivan kuvio onnistui osit-
tain jdlleen, mutta tdlld kertaa pisteitd ndytti olevan enemman. Kuviot olivat talld ker-
taa loogisesti korkeampia ja intensiivisempid. Lisdksi vasen viiva (kuvassa alempi) oli
kasvanut vdhemman. Oli kuitenkin mahdollista, ettd moduloitu sdde jollain tavalla

muuttui mikroskoopissa, jolloin se ei osunut tasaisesti nédytteelle.

5.9 nN

Adhesion  "200pn

Kuva 37: 2 viivan kuvio 211 mW teholla ja 5 minuutin valotuksella kuvannettuna
adheesiokanavalla.
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Kuvassa 37 kuviot olivat osittain enemmaén yhtendisid, mutta tédlld kertaa paljon ma-
talampia. Lisdksi pisteiden muodot olivat hyvin satunnaisia tai soikioita. Kuitenkaan
viivojen keskenddn vastaavia pistepareja ei endd ollut niin selvésti erotettavissa kuin
ensimmadisen ndytteen tapauksessa. Yksi tarkeimmistd kehityskohteista oli saada ku-

viot yhtendisiksi ja vastaamaan tietokoneella ndhtyja kuvioita.

8nm

5nm

10 um

-8 nm

Kuva 38: Korkeusprofiili 5 minuutin 211 mW oikeanpuoleiselle viivalle.

Poikkileikkaus (kuva 38) osoitti, ettd pidemmalld valotuksella saatiin tdlld kertaa kor-
keammat rakenteet, mikd on loogisempaa kuin ensimmadiset tulokset. Kuitenkin pis-
teet olivat kasvaneet vain noin 5-10 nm. Vastaavat tuloksen 1 minuutin valotukselle

on esitetty liitteessd 3.

Naytteen 3x3 kuviot havaittiin jostain syystd ruudun 2A alaosassa, kun 3A ruudun
yldosaa skannattiin alustavasti kuvioita etsiessd. Eroa tdhdattyyn paikkaan oli kym-
menid mikrometrejd, joten kyseessd oli hyvin suuri poikkeama. Erikoista oli myds,
ettd 2 viivan kuvio osui ldhes keskelle tdhdattyd paikkaa. Matalamman tehon (183,2
mW) kuvioista vain 5 minuutin kuviot olivat havaittavissa, korkeamman tehon ku-

vioista molemmat nakyivit.
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Kuva 39: Useampi 3x3 matriisi ndkyy hyvin haaleana kuvan oikeassa reunassa. Ra-
kenne ei kasvanut kuitenkaan juurikaan ja niiden paikka on hyvin eri, mihin ne yri-
tettiin tehda.

Kuvasta 39 voitiin havaita useampia matriiseja, joista osa oli mahdollisesti paallek-
kédin kuvan oikeassa reunassa. Jostain syystd matriisit eivat olleet tahdatyssa paikassa,
kuten 2 viivan kuviot. My6s matriisien tapauksessa pisteiden vilinen etdisyys pysyi
melko vakiona. Kuitenkaan kuviot eivit olleet kasvaneet juuri yhtdan, ja ne naytti-
vdt olevan hieman vinossa (salmiakin muotoisia). Dissipaatiokanava matriiseille on

esitetty liitteessd 3 (kuva 8).
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8.6 3. Niyte

Kolmannen néytteen tarkoitus oli kokeilla isompaa kuviota, 15x15 px kolmiota seka
parhaiten toimivaksi todettua 2 viivan kuviota. Kolmiot tehtiin 4A ruutuun ja 2 vii-
van kuviot 4B ruutuun. Tdmén nédytteen yhteydessé otettiin kdyttoon ohjelman toinen
sisdinen funktio, inversio, jonka avulla osaan kuvioista saatiin ainakin silmamaééarai-
sesti enemman valotehoa. Inversiofunktio kddnsi harmaavériskaalan arvon sekd myos

linssifunktion arvon. Inversion kaytto opeteltiin laitteen manuaalista?’.

Kolmiosta valmistettiin yhteensd 6 néytettd, jotka olivat linssifunktio +69, teho 179
mW ja valotusajat 5/10 min, jotka tehtiin inhimillisen virheen takia kaksi kertaa (yht.
4 naytettd), joiden lisdksi tehtiin vield yhteensd kaksi ndytettd samalla teholla sekad 10

minuutin valotuksella linssifunktion ollessa +68 seka +70.

2 viivan kuviosta tehtiin 4 eri ndytettd kadyttden arvoja linssifunktio -67, 5 min valotus
ilman inversiota sekd inversion kanssa sekd 10 min valotus ilman inversiota seké in-
version kanssa. Vastaavasti 4 ndytettd valmistettiin muuttamalla linssifunktio arvoon

-66.

Kuva 40: 15x15 kolmion bittikartta, jota kdytettiin 3. ndytteen kolmioiden valmistuk-
sessa.
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100 pm

Kuva 41: Kolmio web-kameralla havainnoituna mikroskoopin pdaltd (linssifunktio
+68, ei inversiota). Kuvassa a on web-kameran kuva, b on x-akselin intensiteetti paikan
funktiona, c on y akselin intensiteetti paikan funktiona ja d erddnlainen lampokartta
tehojakaumasta web-kameran kuvan perusteella.

Kuva 42: 2 viivan kuvio web-kameralla havainnoituna mikroskoopin paalta (linssi-
funktio -67, ei inversiota). Kuvassa a on web-kameran kuva, b on x-akselin intensi-
teetti paikan funktiona, c on y akselin intensiteetti paikan funktiona ja d erddnlainen
lampokartta tehojakaumasta web-kameran kuvan perusteella.
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Kuvat 41, 42 seka liite 4 (kuvat 9, 10 ja 11) esittavat kuinka linssifunktion muuttami-
nen sekd inversion kdyttaminen vaikuttivat kameralla havaittuihin kuvioihin. Etenkin
inversion kadyttdminen 2 viivan kanssa tuotti huomattavan eron 2 viivan tehojakau-

missa. Kyseisid kuvioita kadytettiin myds tdimén nédytteen valmistuksessa.

Ensimmadisend tutkittiin alueita, joihin yritettiin valmistaa kolmioita kuvan 41 kaltai-
sella maskilla. Kolmioiden alueille suoritetut AFM-mittaukset on esitetty liitteessa 5.
Yhdellekddn valmistetulle kolmiolle ei kuitenkaan havaittu mitddn muutosta korkeus-
tai adheesiokanavalla eivdtkd kuviot olleet mydskdan ajautuneet muualle grafeenile-

vylld, kuten 3x3 matriisien tapauksessa.

Taméan ndytteen tapauksessa laajan alueen valmistaminen ei siis onnistunut. Koska
jokaiselle kolmiolle tehoasetus oli sama eikd inversiota kdytetty, voidaan todeta, et-
td linssifunktion arvolla ei ollut vaikutusta lopputulokseen, vaikka kameralla ero eri

arvojen oli mahdollista huomata. Kolmio oli lisdksi kooltaan seka pikselilukumaaral-

tadan hyvin suuri, joten mahdollisesti tehoa ei ollut tarpeeksi.

Kuva 43: 4B ruudussa ndkyvit 2 viivan kuviot (2 kpl). Kuvan véritystd muutettu, jotta
kuviot ndkyvit paremmin.
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Kuva 44: 4B ruudun keskelld ndkyy joitain yksittdisid pisteitd kahden viivan kuvioista.

Kuvissa 43 ja 44 ndkyy 4B ruutuun valmistettuja kuvioita, jotka onnistuttiin néake-
madn jo optisen mikroskoopin avulla, kuten ensimmadisen nédytteen kanssa. Kuitenkin
verrattuna ensimmadisen kokeen pisteisiin, kuviot olivat paljon himmedmpid, joten

kasvua tiedettiin jo tdssd vaiheessa olevan vihemman.

15.0 nm

-15.0 nm

Height Sensor 20.0 ym

Kuva 45: 2 viivan kuvio 179 mW teholla, 10 minuutin valotuksella, linssifunktio -67
ja inversiota kdyttden.
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Télla kertaa kahden viivan kuviot olivat jostain syystd levinneet myds x-suunnassa,
kuten kuvasta 45 voidaan huomata. Vasen viiva (kuvassa alempi) sisélsi tdlld kertaa
enemmadn pisteitd. Oikeanpuoleisesta viivasta voitiin havaita kaksi pisteparia, jotka
ovat toisistaan ldhes samalla etdisyydelld. Adheesiokanavan mittaus on esitetty liit-
teessd 6 (kuva 14). Kuvassa ndkyi hieman poikittaisia viivoja, joka viittasi sithen, ettd
AFM:n kérjessd saattoi olla jokin roska, kuten polyhiukkanen. My6s samoilla para-

metreilla valmistettu 5 minuutin vastaava kuvio on esitettyna liitteessd 6.

10.0 nm

Height Sensor | 20. m

Kuva 46: 2 viivan kuviot 179 mW teholla, 5 ja 10 minuutin valotuksella, linssifunktio
-67 ja inversiota kdyttden vierekkain.

Kuvassa 46 olevien 5 ja 10 minuutin valotusten huomataan olevan tdysin identtisid
muodollisesti. Ainoastaan intensiteetit olivat pidemmalla valotuksella jalleen suurem-
pia, mikd oli tdysin loogista. Adheesiokanavan mittaus on esitetty liitteessd 6 (kuva

17), jossa pidempi valotus ndkyi pinnan voimakkaampana adheesiona.
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15.0 nm

-15.0 nm

Height Sensor 20.0 um

Kuva 47: 2 viivan kuvio 179 mW teholla, 10 minuutin valotuksella, linssifunktio -66
ja ilman inversiota.

15.0 nm

-15.0 nm

Height Sensor | 20.0 ym

Kuva 48: 2 viivan kuvio 179 mW teholla, 10 minuutin valotuksella, linssifunktio -66
ja inversiota kdyttden.

Seuraavaksi verrattiin inversion kayttamista 2 viivan kuviolle. Kun inversiota ei ollut
kdytossd (kuva 47), saatiin oikealle viivalle muodostettua hyvin selkeitd pisteitd, tosin
lukumaéaraltadan vain 3 kappaletta. Kun inversio taas otettiin kdyttoon (kuva 48), ku-
viosta hévisivat pisteet ja muokkaus tapahtui pisteitd ymparoiville alueille. 10 minuu-

tin valotuksen adheesiomittaukset ovat esitettynd liitteessd 6 (kuvat 18 ja 19), kuten
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5 minuutin vastaavat mittaukset (korkeus- ja adheesiokanavat). Jos kuvioita vertasi
keskenddn, voitiin huomata, ettd inversion ollessa kdytossd terdvit pisteet havisivit
ja kuvioksi muodostui alue niiden ympériltd. Optimaalisin tilanne vaikutti olevan ta-
mén perusteella valmistaa kuviot sekd ilman inversiota sekd sen kanssa. 3. ndytteen

tuloksista saatiin menetelman parantamisen kannalta hyvin paljon arvokasta tietoa.

15 nm

Kuva 49: Poikkileikkaus 10 minuutin valotuksen ja ilman inversiota olevalle 2 viivan
kuviolle.

15 nm

Kuva 50: Poikkileikkaus 10 minuutin valotuksen ja inversion kanssa olevalle 2 viivan
kuviolle.

Kuvat 49 ja 50 seka liite 6 (kuvat 22 ja 25) osoittivat inversion vaikutuksen korkeus-
profiileihin. Ilman inversiota rakenteet olivat korkeampia ja pistemdisempid, kun taas
inversion kanssa laajempia, mutta matalampia. Suurin korkeus tdssa kokeessa oli noin

15 nm.
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8.7 Tehomittaukset

4B-ruudun analysoinnin jdlkeen asetelmaan suoritettiin viimeiset muutokset ennen
tdméan tyon viimeisen nédytteen valmistamista. Mikroskoopin peili muutettiin 50/50
peilistd 100 % heijastavaksi dikroidi (dichroic) peiliksi (552 nm), jolla saatiin tuplat-
tua valoteho néytteelld. Tamén pitdisi jo itsessddn vaikuttaa hyvin paljon ndytteiden

valmistuksessa.

Kun linssifunktion arvon merkin (+/-) huomattiin vaikuttavan saadun valon maaraan,
suoritettiin useammille kuvioille testi, jossa verrattiin saman arvon negatiivista seka

positiivista lukua samalle kuviolle.

Taulukko 6: Eri kuvioille mitatut tehoarvot

Kuvio Koko (px) Teho yW (Linssi +65) Teho #W (Linssi -65)
2 viivaa 7 px per viiva, 3 px vili 26 400
3 viivaa 3x3, 1 px vali 353 (Linssi +63) 72 (Linssi -62)
Kuvio Koko (px) Teho uW (Linssi +65) Teho yW (Linssi -65)
Kolmio 5x5 380 100
7x7 425 100
9x9 470 90
11x11 450 90
13x13 500 89
15x15 500 100
Kuvio Koko (px) Teho W (Linssi +65) Teho yW (Linssi -65)
Nelio 5x5 540 107
9x9 420 116
13x13 430 111

Taulukosta 6 voitiin huomata, ettd muille kuvioille kuin 2 viivalle positiivinen linssi-
funktion arvo antoi paljon voimakkaamman intensiteetin. Tdma selittinee mm. miksi
3x3 matriisi tai kolmiot eivdt onnistuneet suunnitellulla tavalla. Syy miksi negatiivisia
arvoja kdytettiin hyvin pitkadan, oli tottumus 2 viivan tapauksesta, jossa negatiivisen

arvon huomattiin olevan toimiva.
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8.8 4. Nayte

Viimeinen nédyte suoritettiin ruutuun 4C. Linjauksen optimoinnin, mikroskoopin pei-
lin vaihdon sekéd tehomittauksista saatujen tietojen jilkeen myos laajemman alueen
valmistamista péatettiin yrittdd uudelleen. Viimeisessd valmistuksessa tehtiin yhteen-

sd 4 kuviota, joiden bittikartat ovat kuvassa 51.

Kuva 51: Viimeisessd ndytteiden valmistuksessa kaytetyt bittikartat (2 viivaa ja 5x5
kolmio), joista 2 viivan kuvio on ollut kdytossa koko tyon ajan.

Valmistetut kuviot olivat 5x5 kolmio, teho naytteelld 2 mW, linssifunktio +67, 10 min,
ilman inversiota ja inversion kanssa (2 kuviota), 5x5 kolmio, teho néaytteelld 4,3 mW,
linssifunktio +67, 10 min, ilman inversiota ja viimeisend 2 viivaa, teho néytteelld 3,1
mW, linssifunktio -65, 10 min, ilman inversiota. Kuvioiden suunnitellut seka todelliset

paikat on esitetty kuvassa 52.
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1 1 1 14C || 1 1 1 14C

Kuva 52: Kuvassa vasemmalla viimeisen kokeen suunniteltu toteutus ja oikealla 16y-
detyt kuviot.

Valmistuksen jdlkeen optisella mikroskoopilla ei ndkynyt kasvua, mutta alueet mitat-
tiin silti AFM:lla. Vaikuttavia tekijoitd huonoon kasvuun olivat ndytteen lyhytaikainen

typpihuuhtelu sekd suuri ilmankosteus lampimén sdédn takia.

Mittaukset aloitettiin etsimélld kolmiota 4C-ruudun vasemmasta yldreunasta. Skan-
naukset esitetty liitteessd 7 (kuvat 26 ja 27). Valotetulla alueella ei havaittu mitdan

muutoksia, kuten kuvat osoittavat.

2 viivan kuviosta havaittiin toinen viiva (kuva 53) kuvan 52 osoittamassa paikassa.
Rakenne oli jdlleen hyvin hajanainen joukko pisteitd, joiden koko vaihteli voimak-
kaasti. Adheesiomittaus esitettynd liitteessd 7 (kuva 28). Kuitenkin jokaisella kerralla

2 viivan kuviota kdytettdessd ndytteelle saatiin taottua jonkinlainen kuvio.
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11.0 nm

-11.0 nm

Height Sensor 20.0 um
Kuva 53: 2 viivan kuviosta havaittu oikeanpuoleinen viiva.

11 nm

¥
|

-11 nm

1nm

5 . 10 pm

Kuva 54: Poikkileikkaus 2 viivan kuvion oikeanpuoleiselle viivalle.

Kuvassa 54 nihtiin, ettd oikeanpuoleinen viiva ei kasvanut juuri ollenkaan. Osittain
tdhan vaikutti kokeen aikana ollut lammin ilma, joka lisdd ilmankosteutta ja rajoittaa

grafeenin kasvua sitd taottaessa.

Viimeiseksi AFM:lla mitattiin 5x5 kolmio. Kolmio 16ydettiin hieman sivusta, kuten
kuva 52 osoittaa. Lisdksi 10ydetty kuvio ei muistuttanut ollenkaan tavoiteltua kolmio-

ta, mutta tavoitellun kuvion mukaan laajaa kuviota kutsuttiin kuitenkin kolmioksi.
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Myoskaddn kolmion paikka ei vastannut mitddan kuviota eikd 4C-ruudusta tai sitd ylla

olevan 3C-ruudun alaosasta 16ytynyt toista kolmiota.

488.6 pN

-599.4 pN

W

10.0 um

Adhesion 10.0 ym Heig ht Sensor

Kuva 55: Kolmio korkealla resoluutiolla adheesio- ja korkeuskanavilla mitattuna.

Kuva 55 esittdd alueen, joka on laajin yksittdinen kuvio, mitd tydssd onnistuttiin val-
mistamaan. Jos laajan alueen valmistusta saadaan parannettua, on se menetelman

lupaavin potentiaali laajojen grafeenipintojen muokkauksessa sekd hapettamisessa.

5.0 nm

-5.0 nm

Height Sensor 10.0 ym Height Sensor T0um

Kuva 56: Kuvassa suurennettuna alue, jossa epdillddn olevan hapettunutta grafeenia.
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5.0 nm

-5.0 nm

Height Sensor 640.0 nm

Heig ensor 10.0 um

Kuva 57: Kuvassa suurennettuna toinen alue, jossa epdilldan olevan hapettunutta gra-
feenia.

Kuvien 56 ja 57 suurennetut alueet sisdltdvit pienid raemaisia rakenteita, jotka ovat
yleensd merkki hapettuneesta grafeenista. Kuvioille mitattiin lisdksi Raman-spektri,

jonka pitdisi varmistaa, oliko kyseessad hapettuminen.

5nm

-5 nm

:.:_ I I' ] 1nm]-
' " 10um

Kuva 58: Kolmion korkeusprofiili.

Kuvassa 58 on korkeusprofiili kolmiolle. Kolmio oli ensimmadinen laajan alan valmis-
tettu kuvio. Profiilista voitiin huomata, ettd kolmio rakenteena ei ollut juurikaan kas-
vanut, mutta koska se sisélsi alueita, joiden epdilldan olevan hapettuneita sekd samaan

aikaan taottuja, voitiin isomman kuvion koetta pitdd onnistuneena.
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8.9 Raman 4C ruudun kolmiolle

Viimeisen nédytteen (4C-ruudun) kolmiosta mitattiin myos Ramanspektri kayttden ke-
mian laitoksen Ramanmikroskooppia (Thermo Scientific DXR Raman Mikroskooppi).
Tarkoituksena oli tutkia tarkemmin, sisédlsikd kolmio hapettuneita alueita. Tulokset
vahvistivat epdilyksen, ettd myos laajan alueen hapetus sekd saman aikainen taonta

onnistuvat, jotka olivat molemmat kokeellisen osan yksittdisid tavoitteita.

R e s Rt M A e e M) R b i e e e e e e e e i T
2900 2800 2700 2600 2500 2400 2300 2200 2100 2000 1500 1800 1700 1600 1500 1400 1300 1200 1100 1000

Ramansiirtyma (em)

Ramanintensiteetti

Kuva 59: Kuvassa a on Ramankartta, joka on muodostettu 2D-piikin signaalin avulla
(intensiteetti paikan funktiona), b on mittauksen paikka grafeenilevylld ja c on néyt-
teelle mitattu Ramanspektri, jossa 2D-piikki on merkattu mustalla viivalla.
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Kuva 60: Kuvassa a on Ramankartta, joka on muodostettu G-piikin signaalin avulla
(intensiteetti paikan funktiona), b on mittauksen paikka grafeenilevylld ja c on néyt-
teelle mitattu Ramanspektri, jossa G-piikki on merkattu mustalla viivalla.
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Kuva 61: Kuvassa a on Ramankartta, joka on muodostettu D-piikin signaalin avulla
(intensiteetti paikan funktiona), b on mittauksen paikka grafeenilevylld ja c on néyt-
teelle mitattu Ramanspektri, jossa D-piikki on merkattu mustalla viivalla.
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Kuva 62: Kuvassa a on mittauksen paikka grafeenilevylld ja b on jokainen néytteelle
mitattu Ramanspektri mittausalueelta.
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Kuva 63: Kuvassa a on jokainen naytteelle mitattu Ramanspektri mittausalueelta, b on
AFM-korkeuskanava taotulle/hapetetulle kolmiolle, jolle Ramanmittaus suoritettiin,
c on Ramankartta 2D-piikille, d on Ramankartta G-piikille ja e on Ramankartta D-
piikille.

Kuvista 59 ja 60 voitiin huomata, ettd grafeenia oli melko tasaisesti koko mittauk-
sen alueella (muut kuin siniset alueet). Kasvava D-vyo tarkoitti, ettd epapuhtauksien
tai virheiden maééard grafeenissa kasvoi. Tama oli yksi merkki hapettuneesta grafee-
nista. Hapettuma (punainen osa kuvassa 61) oli kuitenkin keskittynyt melko pienelle

alueelle. Kuvassa 63 a kaikista oikeanpuoleisin vyd kuului puhtaalle piille.
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9 Yhteenveto

Tyossd kehitetyn valomodulaattoria hyddyntdavan menetelmén avulla onnistuttiin val-
mistamaan sekd taottua ettd hapetettua grafeenia, jotka olivat tyon kaksi padtavoitetta.
Taottu grafeeni onnistuttiin karakterisoimaan heti ensimmadisen ndytteen atomivoima-
mittauksista. Viimeisen ndytteen Ramanspektrin avulla voitiin varmentaa hapettunut
grafeeni. Etenkin tyon viimeistd ndytettd voidaan pitdd onnistuneena, koska se to-
disti, ettd samanaikainen taonta sekd hapettaminen ovat mahdollisia my6s isommilla
pinta-aloilla. Tdma oli osoitus my®s siitd, ettd modulaattorilla voidaan valmistaa suu-
rempia kuvioita grafeeniin. Muiden kuin kahden viivan kuvioiden valmistusta varten
yksi olennaisimmista asioista oli havainto siitd, ettd kuvion teho riippuu linssifunk-
tion arvon merkistd (+/-). Linssifunktion vaikutus eri kuvioiden tehoon on esitetty

taulukossa 6.

Suurin kehityskohde menetelmén kaytossa oli se, ettei kuvioita saatu nédytteelld ta-
voitteen mukaiseksi. Valmistetuista kuvioista ainoastaan kahden viivan kuviot olivat
jollain asteella toistettavissa, vaikka niidenkin tulokset vaihtelivat paljon. On mah-
dollista, ettd moduloidussa sdteessd on divergenssid, mikd vaikeuttaa tarkan kuvan
muodostamista nédytteelld. Toinen mahdollinen syy on yhtdlon (1) perusteella lasketut
polttovilit, jotka osoittivat, ettd jos koko modulaattorin ndyttoa hydodynnetddn, on x-
ja y-akseleilla erisuuruiset polttovélit. Tdima saattaa vaikuttaa viivojen “levidmiseen”
y-suunnassa sekd laajojen kuvioiden valmistuksen toimimattomuuteen intensiteetin

hajautuessa.

Seuraava testattava asia asetelman parantamiseksi olisi kdyttda linssifunktiota, joka
rajaa pikselien lukumédaran samaksi niin x- kuin y-akseleilla. Tdama voisi auttaa pa-
rantamaan kuvion hajautumista y-suunnassa, koska eri mittaisia fokuksia on mah-
doton saada molempia tarkaksi. Lisdksi, koska linssifunktion arvon merkin vaikutus
huomattiin vasta ennen viimeistd ndytettd, voitaisiin muiden kuvioiden, kuten suu-

rempien kolmioiden valmistusta yrittdd uudelleen.

Koska grafeenia onnistuttiin takomaan sekd hapettamaan hyddyntdaen valomodulaat-

toria, on tutkielman laitteisto hyvd pohja kehittdd metodia eteenpdin.
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Kuva 3: Korkeusprofiili 5 minuutin 130 mW viivoille. Oikea viiva on kuvassa punai-
nen ja myos tdssd tapauksessa kasvanut vasenta viivaa enemman.

15.0 nm

-15.0 nm

ight Sensor - 2_0pm

Kuva 4: 2A ruudun hapetuskokeen 60 mW ja 80 mW kuvioiden kohdalta otettu AFM-
mittaus.
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8.0 nm

-2.6 nN

Adhesion 10.0 um

Kuva 6: 2 viivan kuvio 211 mW teholla ja 1 minuutin valotuksella adheesiokanavalla
kuvannettuna.
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Kuva 7: Korkeusprofiili 1 minuutin 211 mW oikeanpuoleiselle viivalle.
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Kuva 8: 3x3 matriisien dissipaatio-kanava, jossa kuviot erottuvat korkeuskanavaa pa-
remmin.
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Kuva 9: 2 viivan kuvio web-kameralla havainnoituna mikroskoopin péaalta (linssifunk-
tio -66, ei inversiota).
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Kuva 10: 2 viivan kuvio web-kameralla havainnoituna mikroskoopin péaalta (linssi-
funktio -66, inversion kanssa).
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Kuva 11: 2 viivan kuvio web-kameralla havainnoituna mikroskoopin paaltd (linssi-
funktio -67, inversion kanssa).
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5.0 nm

-5.0 nm

Height Senr - .0 MM

Kuva 12: Alue, johon yksi kolmioista yritettiin valmistaa.
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hesion - 8.0 um

Kuva 13: Alue, johon yksi kolmioista yritettiin valmistaa adheesiokanavalla.
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978.5 pN

-1.8 nN

Adhesion 20.0 p

Kuva 14: 10 min kuvio kuvannettuna adheesiokanavalla.

15.0 nm

-15.0 nm

Heightensor - 20.0 m

Kuva 15: 2 viivan kuvio 179 mW teholla, 5 minuutin valotuksella, linssifunktio -67 ja
inversiota kadyttden.
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dsion 20.0 ym

Kuva 16: 5 min kuvio kuvannettuna adheesiokanavalla.

1.5 nN

-3.0 nN

Adhesion 20.0 um

Kuva 17: 2 viivan kuviot vierekkdin adheesiokanavalla.
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Kuva 18: 10 minuutin valotuksen ja ilman inversiota oleva adheesiokanava.

-3.1 nN

| esion | 2004

Kuva 19: Adheesiokanava 10 minuutin valotusta ja inversiota kadyttden.
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Height Sensor 20. MM

Kuva 20: 2 viivan kuvio 179 mW teholla, 5 minuutin valotuksella, linssifunktio -66 ja
ilman inversiota.
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-2.3 nN

 Adhesion 200 im_

Kuva 21: 5 minuutin valotuksen ja ilman inversiota oleva adheesiokanava.
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Kuva 22: Poikkileikkaus 5 minuutin valotuksen ja ilman inversiota olevalle 2 viivan
kuviolle.
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Kuva 23: 2 viivan kuvio 179 mW teholla, 5 minuutin valotuksella, linssifunktio -66 ja
inversiota kadyttden.
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Kuva 24: Adheesiokanava 5 minuutin valotusta ja inversiota kayttden.

T Section

W

15.0nm

ny 10 20 30 0 50 60 7 pm

Speciral Period (.00 pm Speciral Frequency 0,00 /um
Spectral RMS Amplitude 215 nm  Temporal Freq 0.00 Hz

23

0o 1: Height Sensor 8004 1
1

-15.0 nm

:
T [

Frequency Cutoff Radius Radus Sigma A

Surtace Distance Anale Rmay Fz RzCout  Rms Ra (Frequency Cutoff)

Pair Horizantal Distarice Wettical Distance
16.381 (um) -2.418 (nm) 16.383 (um) -0.008 () 9.673 (nm) 4.858 (nm) X 1.976 (nm) 1.472 (nm) 0.000 (um) 3232.317 (um) 0003 (um)
17.685 (um) 6 17.689 (um) 0.001 (%) 22.878 (nm) 5.497 (nm) X 1.743 (nm) 1.033 (nm) 0.000 (pm) 830.731 (pm) 0.014 (um)
0.000 (m) X 0.000 (m) 0.000 (nm) 0.000 (nm) X 0.000 (nm) 0.000 (nm) 0.000 (m) X 0.000 (urm)

0.000 (jum) 0.000 (um) 0.000 (nm) 0.000 (nm) 0.000 (nm) 0.000 (nm) 0.000 (um) [ 0.000 (pm)
s ) 0.000 (n ) .000 (3

Kuva 25: Poikkileikkaus 5 minuutin valotuksen ja inversion kanssa olevalle 2 viivan
kuviolle.
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e &

Heigt enor | 8.0 p

Kuva 26: 4C-ruudun vasen yldreuna, jossa piti olla ensimmadinen kolmio.
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Kuva 27: 4C-ruudun vasen yldreuna adheesiokanavalla kuvannettuna.
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Adhesion 20.0

Kuva 28: 2 viivan kuviosta havaittu oikeanpuoleinen viiva adheesiokanavalla.



