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1.  Einleitung

Am Anfang der rasanten Entwicklung der neuen Raster-Sonden-Verfahren stand das
1982 von Binnig und Rohrer vom IBM-Forschungslabor Ziirich entwickelte Rastertun-
nelmikroskop (RTM) /1-3/. 1986 wurde Binnig und Rohrer fiir die Entwicklung die-
ses neuen Mikroskopieverfahrens, das seine Leistungsféhigkeit mit dem Erreichen
atomarer Auflosung auf elektrisch leitenden Materialien eindrucksvoll de-
monstrierte, der Physik-Nobelpreis verliehen.

In Folge entstand eine Reihe weiterer rastersondenmikroskopischer Verfahren. Die
Rasterkraftmikroskopie (RKM) /4-7/, die Rasterwdrmemikroskopie /8/, die optische
Rasternahfeldmikroskopie /9/, die Rasterkapazitatsmikroskopie /10/ und die Ra-
sterionenleitfdhigkeitsmikroskopie /11/ seien als Beispiele genannt. Allen
rastersondenmikroskopischen Verfahren gemeinsam ist der prinzipielle Aufbau des
Mikroskops. Wichtigstes Element ist die dreidimensionale Positioniereinrichtung,
welche die vertikale und horizontale Relativverschiebung von Detektor und Probe
realisiert. Mit der Positioniereinrichtung wird rasterférmig jeder MeBpunkt auf
der Probenoberfliche mit dem Detektor angefahren. Daher muB die Positionier-
genauigkeit hdoher als die Auflésung des entsprechenden Mikroskops sein, was fir
die atomare Ortsaufldosung eine horizontale Positioniergenauigkeit in subatomaren
Dimensionen bedeutet. Die Entstehung der Raster-Sonden-Mikroskopie war daher in
wesentlichem MaBe mit der Entwicklung der Mikromechanik verkniipft. Realisiert
wird die geforderte Positioniergenauigkeit mit piezoelektrischen Stellgliedern.
Mit einer entsprechenden Ansteuerungs- und Wiedergabeeinheit wird die rasterfor-
mige Positionierung des Detektors gesteuert und der MeBwert des Detektors gra-
phisch in einem Koordinatensystem dargestellt.

Anfénglich dienten die rastersondenmikroskopischen Verfahren ausschlieBlich zur
Abbildung von Oberfldchentopographien. Die Abbildung erfolgt, indem eine vom
Probenort und vom vertikalen Arbeitsabstand der Sonde abhdngige physikalische
GroBe beim Abrastern der Probe konstant gehalten wird. In der Raster-
tunneimikroskopie ist die gemessene physikalische GroBe der Tunnelstrom zwischen
Sonden- und Probenatomen, in der atomaren Kraftmikroskopie die Kontaktkraft zwi-
schen Sonde und Probenoberfldche. Das Konstanthalten erfolgt dadurch, daB mit
Hilfe eines Regelkreises der Arbeitsabstand nachgeregelt wird. Die vertikale Re-
gelabweichung wird als Signal aufgezeichnet.
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Die gemessene physikalische GréBe ist in jedem Falle in komplizierter Weise mit
dem Probenort und dem Abstand der Sonde zur Probe verkniipft. So stellt das in
der Tunnelmikroskopie erzeugte Bild nicht die Oberflachenstruktur im streng to-
pographischen Sinne dar, sondern vielmehr eine Fliche konstanter Tunnelwahr-
scheinlichkeit. Diese hdngt, auBer von der Topographie, auch von der Aufent-
haltswahrscheinlichkeit der Elektronen und ihrer Verteilung auf bestimmte Ener-
gieniveaus ab. Besteht die untersuchte einkristalline Probe nur aus einem Ele-
ment, so gibt die Fldche konstanter Tunnelwahrscheinlichkeit bei Wahl geeigneter
Energieniveaus die atomare Oberflichentopographie wieder (siehe z.B. /12/). Dar-
iiber hinaus hat aber auch das Interesse an den gemessenen physikalischen GrdBen
selbst zugenommen: So haben sich insbesondere Rastertunnel- und Raster-
kraftmikroskopie in verschiedene Zweige aufgespalten. Unter Verwendung speziel-
ler MeBverfahren und Sonden gewinnt man AufschluB iber verschiedene physi-
kalische Festkorpereigenschaften.

In der magnetischen Rasterkraftmikroskopie besteht der Kraftaufnehmer im we-
sentlichen aus einem Biegeelement (Cantilever) und einem magnetischen Sensor,
wobei magnetische Streufelder abgebildet werden. Ziel dieser Technik ist es,
iiber die gewonnenen Streufeldabbildungen auf die magnetischen Eigenschaften der
Proben zu schlieBen.

Grundlage der Entwicklung der Rasterkraftmikroskopie, hin zu immer subtileren
Abbildungstechniken, ist die Verfiigbarkeit wohldefinierter Sonden. Die ersten
Sensoren fir die magnetische Rasterkraftmikroskopie bestanden aus groben, nadel-
formig gedtzten Ferromagneten. Im Rahmen dieser Arbeit wurden Verfahren entwik-
kelt, die es mittels eines elektrochemischen Polierprozesses gestatten, ferroma-
gnetische Detektoren mit im Nanometerbereich spitz zulaufenden Sonden bei glat-
ter Oberfliche herzustellen. Ein weiteres Herstellungsverfahren gestattet es,
diese Sonden im Nanometerbereich zu strukturieren.

Der Schwerpunkt, der in der vorliegenden Arbeit verwendeten Herstellungsverfah-
ren, liegt im Bereich magnetischer Sonden. Geringe Modifikationen der Verfahren
ermbglichen die Herstellung von Sonden fiir andere kraftmikroskopische Bereiche
und von Sonden fiir die Rastertunnelmikroskopie.

In der magnetischen Rasterkraftmikroskopie treten, neben magnetischen, stets
auch van der Waals‘'sche und elektrostatische Wechselwirkungen auf. Entsprechende
Modelle fiir die Wechselwirkungen werden aufgestellt und mit den Messungen verg-
lichen. Ergdnzt wird der Themenkreis dieser Arbeit durch Untersuchungen der Ei-
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genschaften magnetischer Sonden und durch tunnelmikroskopische Testmessungen an
technischen Proben.

2. Grundlagen der Raster-Sonden-Mikroskopie

Als Grundlage fir die Sondenherstellungs- und Prdparationsverfahren werden in
diesem Kapitel die Wechselwirkungen (WW) von Sonde und Probe in der RKM behan-
delt. Es werden insbesondere diejenigen WW in der magnetischen RKM diskutiert,
die stets neben den zu detektierenden magnetostatischen auftreten. WW nichtma-
gnetischen Ursprungs sind im wesentlichen elektrostatische - in manigfaltigen
Auspragungen - und die van der Waals-WW. Bei Behandlung der letzteren wird auf
ein bisher wenig beachtetes Phanomen hingewiesen: Bei hinreichend groBem Sonden-
Proben-Abstand zeigt die van der Waals-WW eine Retardierung (Casimireffekt).
Dieses Phdnomen erdffnet prinzipiell die Perspektive, daB mit dem RKM dielektri-
sche Messungen an Festkérpern méglich sein sollten, da der Verlauf des Ubergangs
zwischen nicht-retardierter van der Waals-WW und Casimir-WW von den dielektri-
schen Eigenschaften der beteiligten Materialien abhdngt.

Weitere WW treten im Oberflédchenkontaktmodus der RKM auf, darunter die neuer-
dings diskutierte mesoskopische Yukawa-WW /13/, repulsive interatomare WW /14/,
Reibungskrdfte /15/ sowie die insbesondere durch Flissigkeitskontaminationsfilme
hervorgerufene Adhdsion /16, 17/. Als kurzreichweitige oder parasitdre
langreichweitige WW werden sie im folgenden nicht explizit diskutiert.

2.1 Magnetische Rasterkraftmikroskopie

In der magnetischen RKM /6, 18/ werden, durch Detektion magnetostatischer WW,
oberflachennahe Streufelder ferromagnetischer Proben nachgewiesen. Die Sonden
bestehen Ublicherweise aus scharf gedtzten Spitzen aus ferromagnetischem Mate-
rial /6/. Die Entwicklung neuer Sondentypen mit definierteren Eigenschaften
steht dabei erst am Anfang /19/.

In der Theorie der magnetischen RKM werden magnetostatische Dipol-Dipol-WW zwi-
schen Sonde und Probe zugrundegelegt /20-30/. Wegen der Komplexitdt des Problems
ist es dabei notwendig, verschiedene vereinfachende Annahmen vorauszusetzen:
Wenn mit dieser mikroskopischen Methode Informationen iiber die magnetische
Struktur einer Probe gewonnen werden sollen, ist es sinnvoll, vom Idealfall ei-
ner magnetisch harten - vom Streufeld der Sonde unbeeinfluBten - Probe auszu-
gehen. Fiir die Sonde wird auBerdem vorausgesetzt, daB der in der magnetischen
RKM relevante Bereich aus einer entlang der Sondenachse (z-Richtung) homogen ma-
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gnetisierten AbschluBdomdne besteht. Der verbleibende Bereich der Sonde ist we-
gen des geschlossenen inneren Flusses ohne Bedeutung.

Erfillen die Sonden die genannten Voraussetzungen, so kann ein einfacher
Zusammenhang fiir die wirkende Kraft hergeleitet werden:

Ausgangspunkt der Betrachtung ist der Zusammenhang zwischen dem magnetischen Po-
tential ¢ und der Magnetisierung M der Sonde unter EinfluB des Probenstreufeldes
H (a,=47°10"7 Vs/Am):

g(r) = -, ggg;en “H(r +r') &3’ . (2.1)

Unter gewissen magnetostatischen Randbedingungen (siehe Hartmann /26/) kann die
Sonde als punktférmiger Dipol betrachtet werden, so daB sich G1. (2.1) zu

¢(r) = =pou-H(r) , (2.2)

mit dem magnetischen Moment u = M V (V: Volumen des relevanten homogen magneti-
sierten AbschluBbereichs) der Sonde, vereinfacht. Fiir die Vertikalkomponente der
Kraft, auf eine entlang der z-Achse magnetisierten Sonde, gewinnt man schlieB-
Tich den Ausdruck

d
F, = gk, — Hy(r) . (2.3)
oz

Die Kraft zwischen Sonde und Probe an einem Ort r ist dann proportional der Ver-
tikalkomponente des Feldgradienten dH,(r)/dz, Uuber der Probe. In Analogie zur
Bittertechnik /31-35/ werden in der magnetischen RKM damit Divergenzen der Ma-
gnetisierung, also Quellen des externen Streufeldes, im oberflichennahen Bereich
einer Probe abgebildet.

Fir die laterale Auflésung einer magnetischen Sonde 1&Bt sich kein trivialer
Zusammenhang mit ihrer Geometrie angeben. Hierzu sei auf Verdffentlichungen von
Hartmann /26/ und Wadas /29/ verwiesen.
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2.2 Wechselwirkungen von Sonde und Probe im Rasterkraftmikroskop

Im langreichweitigen Abbildungsmodus der RKM (Arbeitsabstand groéBer als Tunnel-
abstdande) sind neben magnetostatischen vor allem die elektrostatische WW und
die van der Waals-WW von Bedeutung.

2.2.1 Elektrostatische Wechselwirkungen

Elektrostatische WW konnen in verschiedenen Ausprdgungen und Abstandsabhingig-
keiten auftreten /36/. Im folgenden sollen elektrostatische WW unter verschie-
denen Randbedingungen betrachtet werden:

a) WW zwischen Sonde und Probe bei fester Potentialdifferenz,

b) WW zwischen einer ortsfesten Beladung der Probe und einer geladenen Punkt-
Sonde,

c) WW zwischen einem ortsfesten Ladungsgitter der Probe und einer "geerdeten"
Sonde.

Andere Anordnungen sind im Rahmen dieser Arbeit nicht von Bedeutung. Die Ab-

standsabhdngigkeit der aufgetretenen WW vereinfacht sich in den, fiir den RKM-Be-

trieb wesentlichen Abstanden im Sub-pm-Bereich, hdufig zu einem l/rZ-Ver]auf.

Im Fall a) bietet folgender Weg einen Zugang zu der elektrostatischen WW:

Die Energie eines Systems zweier Elektroden mit der elektrischen Potentialdiffe-
renz V ist gegeben durch

C V2 ? (2‘4)

wobei C die Kapazitdt der Anordnung bezeichnet. Hat man zwei ebene Platten als
Elektroden gegeniiberstehen, so ist die Kapazitit

A
C=ee, - (e,= 8,85419.10712 efn), (2.5)
z

wobei A die Fldche, z der Plattenabstand und € die relative Dielektrizitdtskon-
stante bezeichnet. Die resultierende Kraft zwischen zwei Elektroden - im folgen-
den Kondensatorkraft genannt - ist gegeben durch



1
- v = (2.6)

Daher ergibt sich fiir ebene Platten

1 » 1 2.7)
F=-—-¢€e,AVE — . 2.
2 0 z2

Die Kraft zwischen realer Sonde und Probe soll durch Berechnung der WW einer Ku-
gel mit einer ebenen Probe angendhert werden (siehe Abb. 2.1).

Abbildung 2.1:
Zur Berechnung der Kapazitit fiir eine Kugel mit Radius a im Abstand z von einer ebenen Platte.

Die Berechnung der Kapazitdt des Systems Kugel/Platte ist ein Standardproblem
der Elektrostatik. Eine Losung des Problems findet man beispielsweise bei Smythe
/37/ (siehe auch /38, 39/). Danach ist die Kapazitat

«©
1
4mee, a sinh ¢ E: _ (2.8a)
n=1 sinh n¢

o
L]

mit ¢ = arcosh R/a mit R = a+z , (2.8b)

bzw.



a a
C = 47nee, a 1+ — + + +...
0 [ 2R 4R%-a2  8R3-4alR

(2.9)

G1. (2.9) erhdlt man mit den GIn. (2.8a, 2.8b), indem man die sinh n{-Terme in
eine Potenzreihe entwickelt. Die Kraft ist nach G1. (2.6) folglich gegeben durch

o«
F = 2mee, v2 E: [csch n{ (coth ¢- n coth n{)]. (2.10)
n=1

In Abbildung 2.2 sind Krdfte F in Abhdngigkeit vom Abstand z fir verschiedene
Potentialunterschiede und Kugelradien a aufgetragen.

3
a= 10nm
a,= 50nm
a-=100nm

a4=500nm

[nN]

z [nm] 1500
Abbildung 2.2:
Anziechende Kondensatorkraft bei verschiedenen Kugelradien (a = 10..500 nm, V = 10 V).

Fir die Abstandsbereiche z>>a und z<<a kann man aus GlIn. (2.8a, 2.8b) folgende
einfache Ndherungen fir die Kapazititen herleiten (siehe Anhang I):

a
C = 4nee, a [ 1 + — ] (Ndherung a, z>>a, R=a+z), (2.11a)
2R
und
C = 4meey R In g?) (Ndherung b, z<<a, R=a+z) . (2.11b)

Die Kraft ergibt sich in den Grenzfdllen zu
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2
F = - mee, V2 - 2 (Niherung a) (2.12a)
)
und
F= 2meey V2[ In (?) - -g] (Niherung b) (2.12b)
2 a’
=~ - mee, V& — .
0 22

In Abbildung 2.3 sind zum Vergleich die Ndherungsiésungen und die exakte Losung
fir typische Werte von V und a dargestellt.

10

E :exakte Losung
N. & Naherung a
N. b: Naherung b

24

AN

RN
A\

[nN]

N\

A\

1 z[nm)] 1000

0. 00001

Abbildung 2.3:
Anzichende Kondensatorkraft zwischen Kugel und Platte nach der exakten Losung Gl (2.10) und den Niherungen
Gln. (2.12a, 2.12b) in doppeltlogarithmischer Auftragung (a = 10nm, V = 10V).

Wie fiir die wirkende Kraft in einem Plattenkondensator ergibt sich somit auch
fir Kugel und Platte ndherungsweise eine Beziehung, die quadratisch vom Potenti-
alunterschied V abhingt und dem Quadrat des Abstands umgekehrt proportional ist.
Anschaulich ist das Ergebnis die WW einer Platte mit der imagindr im Kugelmit-
telpunkt (Ndherung a) bzw. am Kugelrand (Nadherung b) gelegenen plattenfdrmig
eingeebneten Flache der Halbkugel.
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Die Kondensatorkraft tritt dann in der RKM auf, wenn Sonde und Probe nicht sorg-
fdltig kurzgeschlossen und auf "Masse" gelegt sind. In der Regel wird die
Kondensatorkraft jedoch gezielt in gewissen Bereichen der RKM angewandt. In
rasterkraftmikroskopischen Anwendungen, in denen a priori keine Kraftvorgabe in
jedem Punkt der Probe existiert, wird durch Anlegen eines Potentialunterschieds
zwischen Sonde und Probe eine "Servokraft" erzeugt. Ein Beispiel fir eine solche
Anwendung ist die magnetische RKM. Die gemessene Kraft magnetischen Ursprungs
tritt hier als kleine Stérung der Servokraft auf. Als fir die Kraftmikroskopie
relevant kann man, wie die Messungen (Kap. 4.2.3) zeigen, Ndherung a ansehen.

Fiir den Fall b) ist die geometrische Anordnung in Abb. 2.4 dargestellt. Betrach-
tet werden WW zwischen einer homogen beladenen Kreisfldche und einer diesbeziig-
lich zentrierten Sonde mit einer Punktladung.

Abbildung 2 .4:
Zur Berechnung der Kraft zwischen einer kreisformigen, mit der homogenen Flachenladungsdichte 0 belegten
Flache mit Radius a und einer diesbeziiglich zentrierten Spitze mit der Punktladung q.

Es ergibt sich;

oq z
Fot— |1 |, (2.13)
zz+a2

was sich fir groBe Abstdnde z>>a (fiir z=a ist der Fehler 70%) zu

1 4192 2
F=tz C T (mit qp=q, g,=oma‘®), (2.14)
4dnee y4
)
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dem Coulombgesetz fiir Punktladungen, vereinfachen 1d8t. Fir z~0 strebt F inter-
essanterweise fir die exakte Lésung gegen den endlichen Wert F=toq/2e€,. Die Na-
herung zeigt dieses Verhalten nicht. In Abbildung 2.5 ist der Kraftverlauf nach
G1. (2.13) und G1. (2.14) dargestellt.

In der RKM treten lokalisierte Aufladungen der betrachteten Art auf Tleitenden
Materialien hervorgerufen von Oberflichenkontaminationen, hdufig auf /40/. Auf
schlecht leitenden Materialien sind lokalisierte Aufladungen ohnehin prdsent.
Wie von Stern et. al. /41/ gezeigt wurde, ist es bei diesen Materialien mdglich,
gezielt Ladungen zu deponieren und danach abzubilden, so daB auf diese Weise ein
elektrostatisches Schreib-/Lese-Speichermedium realisiert werden kann.

25

— Néherung
------ exakte Losung

10 z [nm] 100

Abbildung 2.5:
Kraft zwischen einer Punktladung und einer kreisformigen, geladenen Flache nach Gl (2.13) und der Niherung
GL (2.14) fiir a=10 nm, q; =100 und q,=100e.

Abbildung 2.6:
Schematische Anordnung von Sonde und Ladungsgitter mit der Gitterkonstante W = r o/f?:

Im Fall ¢) wird die in Abb. 2.6 dargestellte Geometrie zugrunde gelegt. Eine mit
punktférmig angenommener Influenzladung versehene Sonde befindet sich starr uber
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einer Ladung eines ortsfesten Punktladungsgitters alternierender Ladungen te mit
der Gitterkonstanten w=r,//Z Damit erhdlt man fir die Kraft

2
F(2) e — { 3, k[[22+r02-(k2+n2)]'1/2-[22+r02-(k2+n2+%)]'1/2] ¥
nE, 92 ’
1 1 ro2
-En[{[zzwoznz]'l/z-[zz+r°2-(n2+§)]“1/2}+z{1/z-[zz+—9]'1/2}]} , (2.15)
2

wobei die Sonde zundchst mit der permanenten Punktladung |e| versehen wurde.

Auf die Situation einer Spiegelladung in einer anndhernd kugelférmig im AbschluB
angenommenen Sonde kann man schlieBen (Kugelradius a>z), wenn man z durch 2z er-
setzt (siehe z.B. /42/). Wendet man vorher die Euler-Mac Laurin Formel an, so
erhdlt man (siehe Anhang II):

e2 1
F(z)=-— - TR (2.16)
3250 z

Gleichung (2.16) liefert damit die Coulombkraft zwischen einer effektiven Ladung
Jn/2%e und ihrer Influenzladung in der Entfernung 2z.

Die Wechselwirkung einer Sonde mit dem alternierenden Ladungsgitter ist ein Mo-
dell fir eine elektrostatische WW der Sonde mit einer kurzgeschlossenen, auf
"Masse" gelegten Probe. Fiir kontaminationsinduzierte Effekte stellt das obige
Ergebnis die WW der Sonde mit dichtgepackten, inselartig im Oberflichenbelag
festgehaltenen Aufladungen einer pauschal neutralen Probe dar. Nach Cox /43/
sind Tokale Aufladungen in atomaren Dimensionen auf Gallium-Arsenid-Oberflichen
auch unter UHV-Bedingungen zu beobachten. Im Falle reiner Effekte sollte das Mo-
dell die WW eines Ionengitters mit einer Sonde recht genau darstellen. Abbildung
2.7 zeigt einen Vergleich der exakten Lésung nach G1. (A4) und der Niherungslé-
sung fur z>>r nach G1. (2.16).
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Abbildung 2.7:
Anzichende Kraft einer alternierenden Ladungsverteilung auf eine geerdete Sonde nach der exakten Losung Gl
(A4) und der Naherungslosung Gl. (2.16) (fiir z>1 nm herrscht gut Ubereinstimmung).

Mit Kriften von der GroBenordnung Nano-Newton im Nichtkontaktbereich stellen die
elektrostatischen WW, da sie zusdtzlich unabhdngig von der Sonden-Probenkonfigu-
ration auftreten, eine bedeutende WW in der RKM dar. Speziell die Kondensator-
kraft fihrt schon bei kleinen Potentialunterschieden zu bedeutenden Krdften. Mit
Kriften, die eher im Sub-Nano-Newton-Bereich zu veranschlagen sind, sollte die
diskutierte WW mit einem alternierenden Ladungsgitter im reguldren MeBbetrieb
nicht relevant sein.

Treten die WW parasitir auf, sind sie durch entsprechende Vorkehrungen beziiglich
der Sauberkeit und den anliegenden Potentialunterschieden vermeidbar. Im Falle
der reinen Kridfte weisen alle drei WW-Typen das gleiche Kraftgesetz auf: Trotz
unterschiedlicher Randbedingungen zeigen sie im relevanten Abstandsbereich néhe-
rungsweise einen l/rz—Verlauf der Kraft.

2.2.2 Van der Waals Wechselwirkungen und Casimir-Effekt

Die van der Waals-Kraft tritt als fundamentale WW zwischen beliebigen Medien auf
/36/. Sie ist bedeutend fiir Abstdnde im Sub-Mikrometer-Bereich. Dort wird sie in
der Regel maskiert durch chemische Bindungskrdfte fiir kleine und durch elektro-
statische Krifte, wie sie in 2.2.1 diskutiert wurden, fir groBe Distanzen.

Die van der Waals-Kraft kann in drei verschiedene Wechselwirkungstypen aufge-
teilt werden: Orientierungs-, Induktions- und Dispersionskrdfte. Ori-
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entierungskrdfte treten lediglich zwischen Molekiilen mit statischen Multipolmo-
menten auf und kénnen als WW zwischen statischen Dipolen, Quadrupolen etc. dis-
kutiert werden. Tritt der Effekt auf, daB permanent polarisierte Molekiile eine
~Polarisation benachbarter, neutraler Molekiile bewirken, so spricht man in diesem
Falle bei den auftretenden van der Waals-Krdften von Induktionskrédften.

Im Falle neutraler Molekiile kénnen keine der vorgenannten, durch statische Mo-
mente bewirkte Krdfte auftreten. Die Neutralitdt eines beliebigen Molekiils ist
allerdings nur im Zeitmittel gegeben. Quantenmechanisch treten zeitlich finite,
fluktuierende Dipolmomente und hohere Momente auf. Die fluktuierenden Momente
induzieren wiederum Momente in benachbarten Molekiilen und bewirken so anziehende
Krifte. Die Bezeichnung Dispersionskrafte resultiert daraus, daB die mit Fre-
quenzen im Ultraviolett-Bereich auftretenden Fluktuationen fiir die optische Di-
spersion bedeutsam sind.

Zur Vereinfachung des Folgenden werden nicht alle fir van der Waals-Krifte rele-
vanten Effekte beriicksichtigt. In Abstdnden grdoBer als 1 nm, also im Nichtkon-
taktbereich der RKM, sind lediglich Dipol-WW von Bedeutung /44/. Hohere Momente
spielen erst fir kleinere Abstdnde eine Rolle. Aufgrund der verwendeten Materia-
lien 188t sich die folgende Betrachtung hinsichtlich des Wechselwirkungstyps auf
Dispersions-WW einschranken.

Die erste vollstdndige Berechnung der van der Waals Krdfte zwischen neutralen
Molekiilen, die Retardierungseffekte des Strahlungsfeldes (Casimir-Effekt) be-
ricksichtigte, stammt von Casimir und Polder (1948) /45/. Weiterfiihrende Theo-
rien fiir makroskopische Systeme wurden spater unter anderem von Lifshitz (1956)
/46/, Dzyaloshinskii et al. (1961) /47/, Langbein (1971) /48/ und Israelachvili
(1972) /36, 49/ entwickelt.

Bei der vorliegenden Betrachtung soll von der molekularen Sicht Casimirs aus-
gegangen werden /45/. Casimir ging vom Hamilton-Operator fir zwei neutrale Atome
A und B aus:

H = HA+HB+SAB+GTA+GTB . (2.17)

HA,B sind hierbei die ungestdrten Hamilton-Operatoren der Atome.
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1 {(qA-qB) (qA'R)(qB-R)}
-3
R3 RO

SAB‘ (2.18)
4ﬂ€o

ist der Operator der elektrostatischen Wechselwirkung der atomaren Dipol-Momente
qp,g Von Atom A und B. R (R=|R|) ist der Abstandsvektor und

2
A,B_s .

stellt die jeweilige Wechselwirkung mit dem quantisierten Strahlungsfeld dar,
wobei P; der Impuls von Elektron j in Atom A oder B und AA,B das Vektorpotential
ist.

Um das Wechselwirkungspotential zweier neutraler Atome zu berechnen, muB eine
Stérungsrechnung in bezug auf den Operator Gp+Gp+Spg durchgefiihrt werden.

Zu diesem Zweck muB Storungstheorie bis zur vierten Ordnung betrieben werden
/45/. Beschrankt man sich auf die von R abhdngigen Terme der Stdrungsenergie AE,
so erhilt man folgenden Ausdruck fiir das Wechselwirkungspotential:

1 }: kykputdu , 2R
U(R)y=-—5—— - (ayqp) X
2n%e,2he 1 (kq2+u?) (k2 +u?) 1907 22
2 5 6 3
{ 1+ R + X + 323 + g } . (2.20)

Wy p=¢" k],m sind die charakteristischen atomaren Frequenzen fiir die Anre-
gungen 1,m und a1,m die entsprechenden Dipolmomente fir isotrope harmonische Os-
zillatoren.

Fir kleine Abstdnde, R<< Zﬂ/k]’m, reduziert sich die Formel zu

3h W0y 1
U(R)=- 3 7 a1l - =’ (2.21)
64n €o T,m WY+ R

mit den Zustandspolarisierbarkeiten @ m und entspricht damit dem klassischen
Ergebnis von London /50/.
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Fiir groBe Abstdnde erhdlt man

23hc  a(A)-a(B)

U(R)=

=- : , (2.22)
128n3¢ 2 R’

wobei a(A,B) jeweils die statischen Polarisierbarkeiten der Atome A und B sind.
Ein Vergleich der Gleichungen (2.21) und (2.22) zeigt einen Anstieg der Potenz
von R von 6 auf 7. Diesen Retardierungseffekt, der bei geniligend groBen Abstinden
(R>>A=27/k, X ist eine charakteristische Absorptionswellenldnge) auftritt, nennt
man Casimir-Effekt /45/.

Um das Potential fiir die Sonden-Proben-WW im RKM zu berechnen, muB man {iber die
WW der Molekiile [U(R)] der Sonde und der Probe paarweise integrieren:

8(d)=[spitze Jprobe U(R) d3xqd3x, . (2.23)

Im folgenden soll eine Sonde, wie in der Abbildung 2.8(a) dargestellt, durch
einen rotationssymmetrischen Kérper [Abbildung 2.8(b)] der Form

zy = a - po~ mit K20 (2.24)

approximiert werden.

Abbildung 2.8:
a) REM-Bild einer relativ stumpf polierten Sonde.
b) Rotationssymmetrisches Modell der Sonde.
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Die Probe ist dabei durch einen Halbraum gegeben. Geldost wird das Problem durch

Integration der Gleichungen (2.21) und (2.22). Verwendet man dabei

U=-b/R¥ mit p=6 bzw. p=7 (2.

25)

fur die interatomare WW, so ist die resultierende makroskopische WW-Energie

durch

3. 3
¢(d)=-nynob - [sonde Jprope 1/R¥ 8°x1d%X; (2.

gegeben. ny, np sind die homogenen Dichten der beteiligten Materialien.

Mit der geometrischen Approximation ergibt sich (siehe Anhang III) fir die
sultierende Kraft

F

2%2 b L 222/,C
/K J (2

= ) J— —_—d .
(1-2) ning 22 (d+z2)(ﬂ‘3) Z2

Bildet man den Grenzwert L - o, wegen der makroskopischen Lé&ngenausdehnung
Sonde, so kann man die folgenden Spezialfidlle bestimmen (siehe Anhang III):

2
n nlnzbnr 1

Flew ——cM (2.
nr 6al d
1r2n1n2br 1
F= - 2 2 (2
30a d

fir den nicht-retardierten (nr) und den retardierten (r) Grenzfall einer
gelférmigen Sonde.

2
/! ﬂlnzbnr 1
Fopo= - : —E ’ (2
12a d

2
n “I“Zbr 1

_ R (2
r 30a d3

26)

re-

.27)

der

28)

.29)

ke-

.30)

.31)
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sind die entsprechenden Ndherungen fir die beiden Grenzfdlle bei einer parabo-
lischen Sonde.

Die allgemeine Losung fiir beliebiges k>1 [siehe G1. (2.24)] Tautet (Anhang III):

1 2x%b o T((2/K)+1)T(u-(2/K)+4)
F= . [4+—p]- .
a?/k (u-2)(u-3)  F [(s-3)
Ny - q[3+(2/K)-p] (2.32)

Die Lésungen fiir die beiden Grenzfdlle sind somit einfache 1/d”-Abhingigkeiten,
wobei v durch v=[3+(2/Kk)-1] gegeben ist.

Die Konstanten b,., b, kénnen (siehe Anhang IV) nach dem mikroskopischen Ansatz
fir nichtretardierte Krdfte (u=6) zu

27h 1 0102 (610-1)(620-1)

bnr‘

7 . : ) (2.33)
6471 nins (w1+w2) (610+2)(€20+2)

bestimmt werden, wobei 01,2 die charakteristischen Absorptionsfrequenzen und
€10> €p¢ die zugehdrigen statischen dielektrischen Konstanten der beteiligten

Materialien sind. Fir den Fall retardierter Krdfte (p=7) findet man

207hc 1 (€10-1) (€29-1)

b (2.34)

" 12874 niny  (€109+2) (€9+2) '

In Abbildung 2.9 sind die Wechselwirkungskrdfte fir verschiedene Sondengeome-
trien wiedergegeben (siehe dazu auch Diskussion in Kap. 4.2.2).

nicht-retardierte Casimirkraft
vdW=-Kraft

a) 5 d [nm] 100 b) 20 d [nm] 200

Abbildung 2.9:
a) nicht-retardierte van der Waals-Kraft und b)Casimirkraft fiir metallische Sonde und Probe bei verschiedener

Sondengeometrie (K = 1, 1.5, 2 in der Approximation sowie Zylindergeometrie).
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Die oben ermittelten Proportionalitidtskonstanten weisen jedoch in der Regel Feh-
ler auf, die in der GroBenordnung einiger 10 % liegen /36/. Der Fehler resul-
tiert aus der oben vorausgesetzten Additivitdt der interatomaren WW. Diese kann
nicht streng vorausgesetzt werden, da sich benachbarte Atome gegenseitig beein-
flussen, so daB sich die Polarisierbarkeit eines Atoms in der Umgebung anderer
verindert. Ein weiterer Grund sind Vielfach-Reflexionen des Strahlungsfelds an
den Atomen /36/. Die Nicht-Additivitdt wird in einem urspringlich
halbklassischen Ansatz nach Lifshitz /51/ beriicksichtigt, wobei hier die atomare
Struktur vernachldssigt wird, und die WW zwischen makroskopischen Kontinua
betrachtet werden. Nachteil der Lifshitz-Theorie ist, daB sie streng nur fir
Korper makroskopischer Ausdehnung giiltig ist /46, 51/. AuBerdem ist zur genauen
Bestimmung der Konstanten ein verhdltnismdBig groBer Aufwand néotig.
Dariiberhinaus besteht in den meisten Fdllen keine befriedigende Ubereinstimmung
zwischen den berechneten und den experimentellen Konstanten /36, 52/.

Eine einfache Methode zur Verbesserung der Genauigkeit der Konstanten b, . und b,
ist die Renormierung /53/. Bei dieser Methode greift man auf die sogenannten Ha-
maker-Konstanten zuriick, die sich aus dem Experiment oder aus genauer Rechnung
nach Lifshitz /36, 52/ fir ebene Platten mit makroskopischer Ausdehnung ergeben.
Eine Gegeniiberstellung mit den Ergebnissen der Casimir-Theorie (Anhang V) ergibt

Experiment/Lifshitz-Th. Casimir-Th.
A . A
F.=-H_ . -— (2.35) F,.= - —b .nin,— (2.36)
nr o end3 nr 6 Nr 1 2d3
A n A
F..= - H, - — (2.37) F,.=- —b,.nin,— (2.38)
r r 4 r 10r12d4

(hier sind Hnr,r die Hamaker-Konstanten und A die Plattenfliache). Damit ergibt
sich

H
nr
by = 2 (2.39)
nlnzﬁ
10H,,
b, = . (2.40)
nlnzﬂ

Allerdings sind nicht alle Hamaker-Konstanten fiir beliebige Stoffsysteme tabel-
liert.
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2.3 Tunnelmikroskopie

Wie in der Einleitung erwdhnt, wird im Tunneimikroskop der Strom zwischen einer
feinen Metallspitze und der Probe in einem Abstand von einigen A gemessen.

Zur theoretischen Betrachtung der Tunnelmikroskopie wird am hidufigsten auf die
von Tersoff und Hamann publizierte Arbeit /54, 55/ Bezug genommen, deren Er-
gebnis von anderen Arbeitsgruppen im wesentlichen bestdtigt wurde /56, 57/.

Der Tunnelstrom zeigt bei einem typischen Tunnelwiderstand in der GréBenordnung
von 107 @ eine exponentielle Abhdngigkeit, I(d) = Ioe'kd, vom Abstand d zwischen
Sonde und Probe. Die Abklingkonstante k ist gegeben durch k = A/@ mit A = 1,025
(AJ€V3’1 /58/ und der effektiven Barrierenhthe ¢ des Tunnelkontakts. Fiir die
meisten Metalle kann ¢ = 4 eV unter Ultrahochvakuum-Bedingungen angenommen wer-
den.

Die theoretische, Vertikalauflosung des RTM betridgt weniger als 0,01 A. Die ef-
fektive Lateralauflosung ist nach Tersoff und Hamann durch / (2A)-(R+d) (R ist
der Verrundungsradius der Sonde, d der Sonden-Proben-Abstand) gegeben. Wegen der
exponentiellen Abhdngigkeit des Tunnelstroms spielt jedoch nur ein atomar klei-
ner Bereich der Sonde eine Rolle. Insbesondere bei der experimentellen Abbildung
rauher Probenoberfldchen ist aber auch die mesoskopische Struktur der Sonde von
Bedeutung.

2.4 Dieeffektive Lange einer Sonde in der Raster-Sonden-Mikroskopie

Betrachtet man denjenigen Abstand vom Scheitel der Sonde, in dem die Kraft eines
zwischen einem infinitesimal kleinen Volumenelement der Sonde und der Halbraum-
Probe nur noch die Hdlfte der Kraft des entsprechenden Elements im Scheitel der
Sonde hat, so erhdlt man eine "effektive Linge" Tefs der Sonde /59/:

const

(d+1gpe)" 1
— logs = d(21/-1) . (2.41)
dn

Die zugehdrige effektive Breite der Sonde erhdlt man, wenn man davon ausgeht,
daB sich die Sondengeometrie durch 1 = ap® [siehe G1. (2.24)] beschreiben 1iBt:
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bers = 20(Teff) = 2 []—el;i}l/n = 2 E (21/"-1)]1/'c . (2.42)
Bei diesen Betrachtungen ist zu beriicksichtigen, daB die reale effektive Lange
und Breite in erheblichem MaBe von der Sondenstruktur abhdngig ist. Fir das Son-
denmodell 1 = ap® 1dBt sich immer ein k finden, so daB das mit der Probe wech-
selwirkende Volumenelement dV = ﬂpzdz entlang der Sondenachse so stark anwdchst,
daB der Ausdruck fiir die Kraft divergiert. Hier sei angenommen, daB dieser Fall
nicht vorliegt. Tabelle 2.1 gibt l,¢¢ und bgge fir verschiedene WW-Potentiale
und verschiedene Sondengeometrien (Kegel mit k=1, und Paraboloid mit k=2) wie-
der.

legf be¢r . Kegel, a=1 bg¢s . Paraboloid, a=108nr(;1

nicht retardierte
vdW-WWw

n=3 2. 6nm S Znm 10. 2nm
typischer Abstand
d=10nm

retardierte
vdW-WW
n=4 1Snm 37. 8nm 27. Snm
typischer Abstand
d=100nm

elektrostatische
wWw

n=2 4inm B82. 8nm 40. 7nm
typischer Abstand
d=100nm

analoge Betrach-
tung fur die
Tunnelmikroskopie, .
nach Kap. 2.3 gilt | 0 16A 0.32A 7.8A

I=lgexp( - 4.45d :id )

Tabelle 2.1:

Effektive Linge 1 ¢ und effektive Breite b der Sonden fiir eine Kegelapproximation und fiir eine parabolische
Approximation. nebezcichnet die Potenz der Abstandsabhingigkeit.

3. Herstellung und Priparation von Sonden fiir die Raster-Sonden-Mikroskopie

Neben den Anforderungen betreffend einer reproduzierbaren Herstellung kontami-
nationsfreier Sonden miissen die Verfahren zusdtziich die Erfiillung gewisser geo-
metrischer Anforderungen gewdhrleisten. Folgende, teilweise kontrare geome-
trische Anforderungen konnen kurz aufgelistet werden:

F1 Mesoskopisch wohlgeformte Geometrie der Sonde, da in jeder Anwendung ein
Teil des Sondenschafts eine Rolle spielt.
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F2 Seitliche Stabilitdt des Scheitelbereichs der Sonde, um eine starre Ori-
entierung zur Probe zu ermbglichen.

F3 Die Geometrie der Sonde sollte eine definierte Orientierung zur Proben-
oberfldache ermoglichen. Als klassische "Idealgeometrie" wiirde eine Kugel
diese Forderung erfiillen.

F4 Sondenapex mit geringem Verrundungsradius, um eine hohe laterale Aufldsung
zu ermoglichen.

In der Magnetfeldmikroskopie miissen diese Forderungen durch Anforderungen an die
magnetischen Eigenschaften der Sonde ergdnzt werden. Diese weitergehenden Anfor-
derungen sind:

F5 Geringes Eigenstreufeld der Sonde, um eine destruktive Beeinflussung der
Probe durch die Sonde zu verhindern.

F6 Minimales Volumen des magnetisch relevanten Bereichs in der Sonde, um die
Auflésung der magnetischen Abbildung zu optimieren. Dies wird erreicht,
indem mdoglichst "spitze" Sonden bzw. zweikomponentige Sonden hergestellt
werden.

F7 Definierte Magnetisierung bei ferromagnetischen Sonden.

Um die verschiedenartigen Anforderungen zu erfiillen, sind im Rahmen dieser Ar-
beit  elektrochemische Herstellungsverfahren sowie ein neuartiges Mi-
kroschmelzverfahren entwickelt worden /60-62/. In Kapitel 3.1. werden elektro-
chemische Verfahren beschrieben, deren Grundlage ein "AbreiBprozeB" ist. In Ka-
pitel 3.2. wird das Mikroschmelzverfahren behandelt.

3.1 Spitze Sonden

Wichtig bei der Herstellung von spitzen Sonden ist, daB der HerstellungsprozeB
reproduzierbar kontaminationsfreie, scharfe Spitzen mit wohlgeformter Geometrie
liefert. Die strukturellen Eigenschaften sind deshalb von besonderer Bedeutung,
weil zum einen in der Tunnelmikroskopie Abbildungsfehler bei groben Strukturen
vermieden werden sollen /63/ und zum anderen in der Kraftmikroskopie, wegen der
Langreichweitigkeit der Krdfte (Kapitel 2.4), ein erheblicher Teil der Sonde an
der WW mit der Probe beteiligt ist.



Grundlage der entwickelten Verfahren war eine Uberlegung von Bryant /64/ (wei-
terentwickelt von Goddenhenrich et al. /65/), Tunnelspitzen durch einen
elektrochemischen AbreiBprozeB herzustellen. Dabei wird ein, auf einem schmalen
Bereich rundherum unisolierter Draht, in einen Elektrolyten eingefithrt. Durch
einen elektrochemischen ProzeB wird er an der Stelle, an der er dem Elektrolyten
ausgesetzt ist, gleichmdBig solange eingediinnt, bis er durch die wirkende
Schwerkraft abreiBt.

Die in der Arbeitsgruppe verwendeten Sonden im kapazitiv ausgelesenen RKM /66/
bestehen aus 25 pm-Drihten, deren vorderes, spitzes Ende um 90° umgebogen wird
(Abbildung 3.1).

Plattenkondensator,
bestehend aus Biege-—
element und Gegenplatte

S

Halter Biegeelement

Abbildung 3.1:
Skizze des Kraftdetektors im kapazitiv ausglesenen RKM.

Die Sonden fiir die RTM werden aus 500 pm-Drdhten hergestellt. Die Herstellungs-
verfahren sind dementsprechend so ausgelegt worden, daB das modifizierte AbreiB-

verfahren auf Drdhte verschiedener Dicke angewendet werden kann.

3.1.1 Tunnelspitzen

Das zur Herstellung verwendete Verfahren ist in Abb. 3.2 dargestellt.
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b)

Abbildung 3.2:
a) Skizze und b) Foto der Apparatur zur Herstellung von spitzen Sonden an dicken Drihten (& > 100 um)

E: Elektrolyt

El1: Elektrode 1, Sondendraht

El2: Elektrode 2, Ringelektrode

I: Isolator-Flissigkeit

SF: Spitzenfanger

S1: Sonde 1, spitze Sonde

S2: Sonde 2, verbleibende stumpfe Sonde
V: Spannungsquelle

Ein elektrisch leitender Draht (E11) mit einem Durchmesser groBer 100 um, der im
oberen Teil durch eine justierbare Hiille isoliert ist, taucht zu einem gewissen
Teil in eine mehrschichtige Flissigkeit (E, I). Im unteren Teil besteht diese
Fliissigkeit aus einem Isolator (I) héherer Dichte und im oberen Teil aus dem
Elektrolyten (E) geringerer Dichte. Die Spannung (V) liegt zwischen dem Son-
dendraht als Elektrode 1 (E11) und der ringférmig um den Sondendraht gefiihrten
Elektrode 2 (E12, @ = 5 mm) an.
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Fiir den HerstellungsprozeB der Spitzen werden ein fiir den verwendeten Draht
geeigneter Elektrolyt und Isolator (siehe Tabelle 3.1) gewdhlt, und die
Isolatorhiille beziglich der Elektrolyt-Isolatorfliissigkeit-Grenzschicht
justiert. Der Isolator bildet dabei eine scharfe Begrenzung des Bereichs in
dem der elektrochemische ProzeB8 stattfindet.

Ell Ei2 E I Betriebsart Vs /ISt
1.] W Pt 0.5-1M NaOH ccl, erst ac dann dc| ~2.5V/
{RTM-Spitzen) 25maA
2. \Y Pt Entwickler fiir Fotopos.” - ac -/
(Cantilever) 0. 5mA
3.1 Ir Graphit { 6M NaCN/ 2M KOH ccl, ac
(RTM-Spitzen)
4.| Ptfir | Graphit | 6M NaCN/ 2M KOH ccl, ac
(RTM-Spitzen)
9. Cu Pt 50% H PO‘] Ccl4 dc
(RTM —SSpitzen)
6. ] Ni Pt 75% HoPO,/ gestittigt CrO;| CHBr. | erst ac dann dof_ _=/5maA
(beides) - de ~/o9mA
7.1 Fe Pt 75% HSPO / gesattigt CrO.| CHBr erst ac dann dc|
4/ | ] Bpgiatd 3 HEgbpdp Sl L g
(beides) - dc

* Geraline 67c, Agfa

Tabelle 3.1:
Anordnungen fiir verschiedene Sondendréhte (ElL). Vg, /Ig,: Strom-/Spannungsstartwerte.
Die Bezeichnungen sind entsprechend Abbildung 3.2 gewihlt. Fir die Fille, in denen keine V/I-Startwerte

(VSt/ISt) angegeben sind, sind die Strom-/Spannungsparameter so einzustellen, dal gerade keine Bla-
senentwicklung im Elektrolyten auftritt.

Es hat sich bewdhrt, den Draht ca. 10 mm in den Isolator einzutauchen (Ldnge der
Sonden), und die Anordnung so zu Jjustieren, daB ein 3 mm breites Stiick des
Drahts unisoliert bleibt. Die Ringelektrode wird zentrisch justiert. Danach be-
ginnt das elektrochemische Eindiinnen des Drahtes. Der iiblicherweise verwendete
Draht hat einen Durchmesser von 500 um. In der Regel wird zur Beschleunigung des
Prozesses zundchst gedtzt, bis eine Dicke von ca. 50 pum erreicht ist. Danach
folgt ein sanfter elektrochemischer PolierprozeB (Polierparameter siehe Tabelle
3.1), bis das untere Drahtstiick abreiBt und vom Spitzenfinger (SF) aufgenommen
wird. Als Sonde wird in der Regel das vom Spitzenfanger aufgenommene Stiick ver-
wendet. Da es nach dem AbreiBen unmittelbar den Stromkreis verlassen hat, ist es
wesentlich spitzer als das verbleibende. AuBerdem weisen die unteren Sonden eine
verminderte Kontamination auf, da sie nach dem AbreiBen in die von Elektroly-
seriickstdnden freie Isolatorschicht fallen.

Unter dem Lichtmikroskop sind bei ca. 120-facher VergrdBerung etwa 17 % der so
hergestellten Wolframspitzen fehlerfrei (bei 83 % erkennt man Verbiegungen). Aus
dieser Ausbeute weist dann im Elektronenmikroskop keine Sonde mehr Fehler in be-
zug auf Geometrie und Kontamination auf.
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Bei Verwendung lichtmikroskopischer Qualitdtskontrolle ist die Herstellung von
Wolframspitzen mit einem minimalen Verrundungsradius von 10 nm bei einer typi-
schen Streuung von ca. 40 nm mdglich. Ein fiir diesen HerstellungsprozeB typi-
sches Ergebnis ist in Abb. 3.3 dargestellt.

b)

Abbildung 3.3:
REM-Aufnahmen einer Wolframspitze mit einem Verrundungsradius von 10 nm an einem 500 u-Draht bei hoher
VergroBerung a) und bei geringerer VergroBerung b).

Nickelspitzen zeigen in der Regel unter dem Lichtmikroskop bei geeigneter Po-
sition der Lichtquelle einen Reflex am Spitzenende, resultierend aus einem geo-
metrischen Fehler (Verbiegung durch die geringe Hirte des Materials) im Submi-
krometer-Bereich. Wendet man die unter 3.1.2 beschriebene Nachbehandlung an, so
ist eine Herstellung von Nickelspitzen mit einem minimalen Verrundungsradius von
50 nm bei einer typischen Streuung von ca. 150 nm mdglich (siehe auch Abb.
3.12b).

3.1.2 Biegeelemente (Cantilever) fiir die Kraftmikroskopie

Zur Herstellung von Biegeelementen fiir die Kraftmikroskopie miissen Spitzen an
sehr diinnen Drédhten angebracht werden. Um dies zu ermdglichen, ohne den Draht zu
beschéddigen (Knicke), wird ein Lamellen-Polierverfahren angewendet. Das Herstel-
lungsverfahren ist in Abb. 3.4 schematisch dargestellt.
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Abbildung 3.4:
Skizze der Apparatur zur Herstellung von spitzen Sonden an diinnen Dréhten (¢ < 100 um).

D: Drahtrolie

E: Elektrolytfilm

El1: Elektrode 1, Sondendraht

EI2: Elektrode 2, Ringelektrode

G: Gewicht (typische Masse 1g)

S1: Sonde 1, verbleibende stumpfe Sonde

$2: Sonde 2, zuriickbleibende stumpfere Sonde
V: Spannungsquelie

Ein elektrisch leitender Draht als Elektrode (E11) mit einem Durchmesser < 100
pm taucht durch eine Elektrolyt-Lamelle (E), die in einer weiteren, ringférmigen
Elektrode (E1 2, @ = 5 mm) aufgespannt ist. In diesem Fall wirkt die umgebende
Luft als Isolator. Die Eindiinnung des Drahts erfolgt mittels des elektrochemi-
schen Prozesses. Da der Ausgangsdraht schon eine vergleichsweise geringe Dicke
hat, eriibrigt sich der AtzprozeB und es kann sofort zum Polieren iibergegangen
werden. Allerdings ist der Spielraum fir das Einstellen der Polierparameter er-
heblich geringer als bei Verfahren 3.1.1. Es hat sich weiterhin erwiesen, daB
die Verwendung von Natronlauge fiir die Herstellung von Wolframspitzen hier nicht
moéglich ist. Offenbar bildet sich beim System Wolfram/Natronlauge, geometrisch
bedingt, nicht die fiur den PolierprozeB ndtige Schichtung im Anolyten (siehe
3.1.3) aus. Ein weiterer Grund ist die geringere Viskositdt der Natronlauge im
Vergleich zu den verwendeten Elektrolyten.

Fiir die Herstellung besonders spitzer Sonden hat sich folgendes Verfahren be-
wahrt: Zundchst werden Tange, schlank zulaufende Spitzen hergestelit. Eine opti-
mierte Geometrie wird unter standiger lichtmikroskopischer Kontrolle durch wie-
derholtes Eintauchen in die Lamelle bei Polierbedingungen gewonnen. Ein typi-
sches Ergebnis ist in Abb. 3.5 dargestellt.
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a) b)

Abbildung 3.5:
a) REM-Aufnahmen einer Nickelspitze mit einem Verrundungsradius von 10 nm an einem 25 [i-Draht bei hoher

Vergroferung.
b) REM-Aufnahme der Spitze bei geringer Auflosung.

In einem letzten Schritt entstehen die Cantilever fir das RKM dadurch, daB ein
0,1-0,5 mm langes Ende, gemessen von der Spitze der Sonde, um 90° abgewinkelt
wird.

Die nach diesem Verfahren hergestellten Wolframsonden aus 25 pum-Drédhten
(Goodfellow) haben bei Verwendung von Anordnung 2 (Abb. 3.4, Tabelle 3.1), bei
einem Startstrom Ieff = 0,5 mA einen mittleren Verrundungsradius von 60 nm mit
einer typischen Streuung von 50 nm.

Die Nickelsonden aus 25 pum-Drdhten (Goodfellow) zeigen bei einem Startstrom
Io¢s = 5 mA einen mittleren Verrundgsradius von 50 nm mit einer Streuung von
60 nm, wobei 78 % einen Verrundungsradius < 50 nm haben (Abbildung 3.5).

3.1.3 Grundiagen zur Herstellung von Spitzen

Wie dargestellt, bildet ein elektrochemischer PolierprozeB8 die Grundlage zur
Spitzenherstellung. In den meisten Fdllen (z.B. bei der Herstellung von Wolfram-
Tunnelspitzen mit NaOH als Elektrolyten) wird dieser ProzeB dadurch bewirkt, da8
im Gleichspannungsmodus, bei einer gewissen Konzentration des Elektrolyten, ein
durch die gewdhlte Konfiguration bestimmter Spannungs-/Stromwert eingestellt
wird.

Trdgt man den Strom I gegen die Spannung V - gemessen an der Polierapparatur -
auf, so zeigt sich ein charakteristischer Verlauf der Kurve (Abbildung 3.6), der
durch den elektrochemischen Vorgang an der Anode geprdgt wird /67, 68/.
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Abbildung 3.6:

An der Polierapparatur (Abb. 3.2) gemessene I(V)-Kennlinie eines als Anode geschalteten Wolframdrahts in
0,7 M Natronlauge. Als Kathode diente, entsprechend Tabelle 3.1, eine Platin-Ringelelektrode. Die Bedeutung der
charakteristischen Punkte A - D ist im Text beschrieben.

Die einzelnen Kurvenabschnitte lassen sich folgendermaBen erkldren /68/:

Im Bereich A-B gehen Metall-Ionen der Anode ungehindert in die Polierlésung; es
erfolgt ein AtzprozeB. Ausgehend von Punkt B unterscheidet sich der Anolyt von
der ibrigen Losung. Nunmehr gehen die Metall-Ionen, bedingt durch ihre endliche
Beweglichkeit, schneller in Lésung, als bereits bestehende zur Kathode abgefiihrt
werden. Die entstehende Schicht aus Metall-Ionen filhrt zum Abknicken der Kennli-
nie in B. Im Bereich B-C fihrt die zusdtzliche Ausbildung einer hochohmigen,
passiven Deckschicht zum stetigen Anstieg des Widerstands der Anordnung. In der
Kennlinie macht sich dieser ProzeB im Anolyten auch dadurch bemerkbar, daB beim
bidirektionalen Durchlaufen der Kurve eine Hysterese auftritt (Abbildung 3.7).
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Abbildung 3.7;
I(V)-Kennlinie, die entsprechend derjenigen in Abb. 3.6 aufgenommen wurde. Hier wurde die Kennlinie jedoch

bei ansteigender (=) und zusitzlich bei abfallender Spannung (+) registriert. Die Dauer fiir einen Zyklus betrug 17
sec.

Ab D schlieBlich, tritt Gasentwicklung (Sauerstoffabscheidung) auf, die zu einer
Zerstorung der Deckschichten fiihrt.

Zum Polieren wird der Strom-/Spannungsparameter so eingestellt, daB man sich auf
dem Plateau zwischen den Punkten C und D befindet. Das Ablaufen des Polier-
prozesses in diesem Bereich wird in der Literatur /67, 68/ hdufig dadurch er-
klart, daB die viskose Anolyt-Schicht iliber Erhebungen diinner ausgebildet ist als
iber Vertiefungen. Hoher gelegene Punkte auf der Oberflache werden deshalb
schneller abgetragen als tiefer liegende. Die passive Deckschicht bewirkt ein
schonendes Abtragen der Oberflache.

Der Anfangsparameter des Strom-/Spannungswerts bleibt wegen der sich verdndern-
den Anodenfldche wdhrend des Poliervorgangs zeitlich nicht konstant. In Abbil-
dung 3.8 sieht man, daB sich die Breite des Plateaus verringert (Abbildung
3.8a), und der eingestellte Stromwert abfdllt (Abbildung 3.8b).
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Abbildung 3.8:
Versuchsaufbau wie in Abb. 3.2;

a) der Spannungswert, bei dem der charakteristische Anstieg der Kennlinie, bewirkt durch Gasabscheidung
(Atzen), auftritt, erniedrigt sich bei in gewissen Zeitabstinden (hier At = 17 sec) aufgenommen Kurven sukzessive.

b) Zeitliches Verhalten des Stroms unter Polierbedingungen (U = 3 V). Die Stufe markiert den Punkt in dem der
AbreiBprozes stattfindet.

Es wird deshalb ein Spannungswert am Anfang des Polierplateaus eingestellt. In
der Praxis wird zur Beschleunigung des gesamten Prozesses anfdnglich im Wechsel-
spannungs-Modus gearbeitet. Hierbei findet ein grober Abtrag der Oberfléachen-
schichten bei Gasentwicklung [I(t)-Kurve, Abbildung 3.9] statt. Die I(t) Kurve



des Gleichspannungs-Polierprozesses (Abbildung 3.8b) hat im Vergleich zu derje-
nigen des Wechselspannungs-Atzprozesses einen "glatteren" Verlauf.
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Abbildung 3.9:
Zeitliches Verhalten des Stroms bei einer angelegten Wechselspannung (U_g = 2,66 V). Die Stufe markiert den
Punkt, in dem der AbreiBproze8 stattfindet. In der Praxis wird dieser Punkt nicht erreicht.

Trotz des nivellierenden Abtragens der Oberfldchen beim Gleichspannungs-Polieren
fuhren Material-Inhomogenitdten zu einem EinfluB auf die anodische Behandlung.

Inhomoginitdten sind dabei:

a) Einschliisse im Material, wie z.B. Poren, Risse und Hohlrdume;
b) ortliche Unterschiede der chemischen Zusammensetzung;
c) physikalische Unterschiede im kristallinen Aufbau.

Bei der Herstellung der Spitzen zeigte sich, daB vor allem a) und c) der obigen
Aufstellung von Bedeutung sind. Einerseits fiihren die Korngrenzen (Kdérner mit
Durchmessern von der GroBenordnung einiger Mikrometer) zu einer Furchung der
Oberfldche (Abbildung 3.10d). Andererseits sind Materialverzerrungen resultie-
rend aus der Zugvorbehandlung des Materials (Abbildung 3.10a,b) von Bedeutung.
Bisweilen sind auch Atzspuren durch uneinheitliche Elektrolyse (Abbildung 3.10e)
erkennbar.



Abbildung 3.10:
a), ¢), e) Interferenzkontrast-Bilder nach

Nomarski und b), d) REM-Bilder einer
Wolframspitze nach dem elektrochemi-
schen Atzen in Natronlauge.

Die Seitenansichten a) und b) zeigen ent-
lang des Drahtes Inhomogenititen, bedingt
durch die Zugvorbehandlung.

Die Aufsicht ¢) und d) zeigt die urspriingli-
chen Kérner (Durchmesser einige Mikro-
meter).

e) Kreisformige Atzspur durch uneinheitli-
che Elektrolyse.

€)

Der Zustand des #uBersten, fiir die Raster-Sonden-Mikroskopie relevanten Apex-Be-
reiches der Spitze ist jedoch in der Regel von diesen Phadnomenen nicht beein-
fluBt.

Nach der Elektrolyse ist eine Nachbehandlung der Spitzen mit deionisiertem Was-
ser und reinem Methanol nétig, um Elektrolytreste (Abbildung 3.11) zu entfernen.



Abbildung 3.11;
Sonde, die nicht in deionisiertem Wasser und reinem Methanol nachbehandelt wurde.

Nach diesem HerstellungsprozeB weisen frisch prdparierte Spitzen einen kontami-
nationsfreien Scheitelbereich auf (Abbildung 3.12, siehe aber auch D.K. Biegel-
sen et al. /69/ und J. Garnaes et al. /70/).

a)

Abbildung 3.12:
a) TEM-Aufnahme einer Wolframspitze.

b) TEM-Aufnahme einer Nickelspitze.
Die Aufnahmen zeigen keine Kontaminationen auf frisch préparierten, gereinigten Spitzen.
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Allerdings unterliegen die Spitzen an Luft einem raschen AlterungsprozeB (Abbil-
dung 3.13). Eine detaillierte Darstellung der Korrosionsmechanismen findet man
z.B. bei Masing /71/.

Abbildung 3.13:
Wolframspitze nach sechsmonatiger Lagerung an Luft. Die Spitze weist Dendriten auf.

3.2 Sonden mit gezielt beeinfluBtem Scheitelbereich fur die
Magnetfeldmikroskopie

Unter "Sonden mit gezielt beeinfluBtem Scheitelbereich" sollen im folgenden spe-
ziell die nach dem unter 3.2.2ff beschriebenen Schmelzverfahren hergestellten
Sonden verstanden werden, da die unter 3.2.1 aufgezeigten Alternativverfahren
Mingel aufweisen, die gegenwidrtig eine reproduzierbare Herstellung der Sonden
unmoglich machen.

Die Sondenherstellung mit dem Schmelzverfahren hat folgende Vorteile:

- Die kugelige Gestalt des Apexbereichs dieser Sonden (deshalb im folgenden
Kugelsonden genannt) bewirkt, daB die Sonden eine definierte Orientierung
in bezug auf die Probenoberfliche besitzen, was fir den Einsatz in allen
RKM-Verfahren giinstig erscheint.
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- Die giinstige Geometrie bewirkt ein vermindertes Eigenstreufeld der magne-
tischen Sonden. Dies minimiert die destruktive Einwirkung der Sonden auf
die Probe.

- Die Minimierung des Volumens des magnetisch relevanten Bereichs bei zwei-
komponentigen Sonden (bestehend aus einer unmagnetischen Nadel mit einer
ferromagnetischen Nickelkugel am Ende) ermdglicht es, die effektive Léange
und Breite (siehe auch Kapitel 2.4) der Sonden zu verkleinern und folglich
die Aufldsung zu erhdhen.

3.2.1 Gegeniiberstellung verschiedener Vertahren

Auf eine Eignung zur gezielten Beeinflussung des Apexbereiches einer Spitze wur-
den folgende drei Verfahren untersucht:

1. Aufdampfverfahren,
2. elektrolytisches Abscheideverfahren,
3. Schmelzverfahren.

Zu 1:

Das Aufdampfverfahren (Abbildung 3.14) hat den Nachteil, daB die BeeinfluBung
des Apexbereiches nicht sonderlich gezielt ist. Auch im Schaftbereich der Sonde
werden mit diesem Verfahren erhebliche Mengen Materials aufgebracht. Damit ver-
fugt die Sonde nicht iiber ein lokalisiertes, magnetisch aktives "Detektor-Volu-

men- .

Abbildung 3.14:
Mit Nickel bedampfte Wolframspitze. Die Nickelschicht bildet eine gleichmiBige, ca. 100 nm dicke Deckschicht
iiber der Spitze, die urspriinglich einen im REM gemessenen Verrundungsradius von ca. 10 nm hatte.



-38-

Zu 2:

Ein elektrolytisches Auftragen von Nickel auf einer Wolframspitze ist durch gal-
vanisches Abscheiden von metallischem Nickel aus einer mit Phosphorsdure ver-
setzten, wdsserigen NiSO4-Lésung moglich. Die Wolframspitze wird hierbei als Ka-
thode und eine Graphit-Elektrode als Anode geschaltet. Bei einer Spannung von 5V
wichst das metallische Nickel in dieser Anordnung dendritisch an der Wolframka-
thode auf (siehe Abbildung 3.15).

Abbildung 3.15:
Bei groBen Abscheidungsmengen ist deutlich die dendritische Gestalt des abgeschiedenen Nickels zu erkennen.

Eine Variation der Abscheidemenge ist durch Variation des Zeitraums, in dem
Spannung anliegt, moglich. Ein sehr gezieltes Auftragen von Material am Apex der
Spitze erreicht man durch eine spezielle geometrische Anordnung der Elektroden,
die in Abb. 3.16 dargestellit ist.

Kathode: v
W-Spitze o o

Anode: wasserige
Graphit ~d NiSQ, -Los.
+HzPQ
344
Isolator\~

Abbildung 3.16:
Skizze der Apparatur zur galvanischen Vernickelung.
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An der Spitze der Nadel herrscht bei der obigen Anordnung die hdochste Feld-
starke, so daB sich bevorzugt am Apexbereich Material abscheidet (siehe Abbil-
dung 3.17).

Abbildung 3.17;
In der Apparatur nach Abbildung 3.16 vernickelte Wolframspitze nach einer fiir ca. 100 msec angelegten Spannung
von 5 V. Die Markierung liegt direkt unterhalb des abgeschiedenen Nickels.

Nachteile dieses Verfahrens sind das unregeimidBige Aufwachsen (geringe Dichte;
kieine Kristallite, Hohlrdume) des Nickels und die Tatsache, daB Verunreini-
gungen der Aufwachsschichten (siehe Spektrum in Abbildung 3.18) nur schwer ver-
meidbar sind.

Ni

SitS

Counts

Ni Ni
C . |

1
0 5120 10240
ElevV] —

Abbildung 3.18:

Typisches Rontgenspektrum (EDX-Verfahren) einer vernickelten Wolframspitze. Die Peaks der Elemente C, P
und S resultieren aus Verunreinigungen vom galvanischen ProzeB. Der Si-Peak wird durch den Detektor
verursacht.
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Zu 3:

Eine Lésung der bei den bisher diskutierten Verfahren auftretenden Probleme
stel1t das im folgenden beschriebene Schmelzverfahren dar. Bei diesem Verfahren
wird ein elektrischer Kontakt zwischen einer Metalifolie und einer Spitze herge-
stel1t. Nach Anlegen einer Spannung wird dann ein SchmelzprozeB ausgeldst, bei
dem Material der Folie und/oder der Spitze geschmolzen wird und eine Kugelsonde
entsteht.

3.2.2 Experimenteller Aufbau des Schmelzvertahrens

Es wurde im Rahmen dieser Arbeit eine Apparatur konzipiert und aufgebaut, die es
gestattet, durch einen SchmelzprozeB den Scheitelbereich einer Spitze im Nanome-
terbereich gezielt zu beeinflussen. Speziell soll es die Apparatur ermdglichen,
am Scheitel einer metallischen Spitze Kugeln aus Metall mit einer minimalen
GroBe von einigen 10 nm anzubringen. Dieses Schmelzverfahren erfolgt nach dem
unter 3.2.1 beschriebenen Konzept.

Die Apparatur muB folgende Kriterien erfiillen:

1. Saubere Bedingungen (Vakuum), um die Deposition von reinem, metallischem
Material zu ermdglichen.

2. Zerstorungsfreie Vertikal(z)-Positionierbarkeit der Spitze.

3. Lateral(y)-Positionierbarkeit, so daB mehrere Schmelzexperimente mdglich
sind.

4. In situ Kontrolimdglichkeit des Positionier- und Schmelzvorganges.

5. Qualitative Kontroliméglichkeit beziiglich des Ergebnisses des Schmelzvor-
gangs.

Abbildung 3.19 zeigt die Gesamtansicht der hierzu verwendeten Apparatur sowie
Details des mechanischen Aufbaus.
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b)

Abbildung 3.19:
Konzeption der Mikroschmelzapparatur:

a) Elektronenmikroskop, Ansteuerungseinrichtungen fiir die Positionierer sowie die Spannungsquelle und die
MeBgerite zur Steuerung des Schmelzprozesses.

b) Mechanische Komponenten der Mikroschmelzapparatur im Elektronenmikroskop.
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Der prinzipielle Aufbau der Apparatur ist in Abb. 3.20 dargestelit.

Abbildung 3.20:
Aufbau der im Elektronenmikroskop installierten Mikroschmelzapparatur:

ET: REM-Probenhalter

M: Motorantrieb fiir den Mikrometer-Positionierer
P: Filmelektrode

PP: Bimorph-Piezo-Positionierer

S: Sondenelektrode

SP: mechanischer Grobpositionierer fiir die Sonde
Vo Vo Yoo YM* Spannungszufithrungen fiir die elektronischen Komponenten der Apparatur
P§ Polschuh des REM

SED: Sekundirelektronen-Detektor

XD: Rontgendetektor

VK: Vakuumkammer

Installiert wurde die Apparatur auf einem gewdhnlichen REM-Probenhalter (ET).
Durch Kombination mit der elektronenmikroskopischen Beobachtungsmdglichkeit (REM
vom Typ Cambridge Instruments, Stereoscan 360) sind die Kriterien 1, 4 und 5 der
obigen Aufstellung erfiillt.

Die integrierte Mikroanalyse-Einrichtung (Tracor Northern, Micro-ZII) des Elek-
tronenmikroskops ermoglicht eine nachtrdagliche Untersuchung der Materialzusam-
mensetzung der hergestellten Sonde. In der Probenkammer (VK) des REM wird ein
Vakuum von 1073 Pa erreicht.

Die Positioniereinrichtung (Abbildung 3.20) besteht aus einer mechanischen y-Po-
sitionierung, die vor dem Einbau in das Mikroskop stattfinden kann, und einer
motorgetriebenen (M) z-Positionierung, mit der minimale Schrittweiten von 10 um
moglich sind und ein Bereich von maximal ca. 2 cm iberstrichen werden kann. Ne-
ben dieser groben Positionierung der Sondenelektrode (S) erméglicht ein z-y-Bi-
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morph-Piezo-Positionierer (PP) die feine Endpositionierung der Filmelektrode (P)
in bezug auf die Spitze (S).

Bei der maximal zuldssigen Spannung von + 150 V fiir die verwendeten Bimorph-Pie-
zoelemente (Typ PXE-5, Fa. Philips) erreicht man nach Firmenangaben eine Aus-
lenkung von 215-280 pm (Peak-to-Peak), so daB ein ausreichender Uberlapp der je-
weiligen Arbeitsbereiche von Grob- wund Feinpositionierung besteht. Eine
Positionierung der gesamten Apparatur in bezug auf die elektronenmikroskopischen
Komponenten erfolgt mittels der dreidimensionalen Positioniereinrichtung des
Standard-Probentisches.

Neben dieser Positioniermechanik besteht die Apparatur aus elektronischen Kompo-
nenten fir die Steuerung des Schmelzprozesses. Entsprechend der in 3.2.1 be-
schriebenen Konzeption werden Sondenelektrode und Filmelektrode durch ein regel-
bares Netzteil (HP 6205B Dual DC Power Supply) mit einem Spannungsbereich 0-60 V
(Imax. = 2A) betrieben (V). Mittels eines Pulsgenerators (Anhang VIII) ist zu-
sdtzlich eine pulsformige Stromzufuhr moglich. Strom und Spannung werden mittels
entsprechender MeBinstrumente (berwacht.

3.2.3 Durchfiihrung des Schmelzexperiments

In einem ersten vorbereitenden Schritt wird die metallische Folienelektrode her-
gestellt. Dazu wird ein Objekttrager, wie in der Lichtmikroskopie verwendet, mit
einer abschwemmbaren Substanz (z.B. Schmierseife) versehen. Mittels eines Auf-
dampfprozesses wird eine dinne Metallschicht aufgetragen. Die Metallschicht wird
sodann durch Eintauchen in eine geeignete Fliissigkeit (i.a. Wasser) entfernt und
mit einem TEM-Netz (@ = 3 mm, Maschenweite ca. 300 um) aufgefangen. Die nach
diesem Verfahren hergestellten Nickel-Filme hatten typischerweise Filmdicken von
einigen 10 nm bis 100 nm. Alternativ wurden auch Filme hergestellt, indem in
TEM-Netzen eingespannte Formvar-Lackfilme mit Metall bedampft wurden. Diese
Folien bewdhrten sich jedoch nicht im Schmelzverfahren, da an den hergestellten
Kugeln in der Regel Lackfilmreste verblieben.

Im zweiten vorbereitenden Schritt findet unter einer Stereolupe der Einbau der
mit Leitsilber auf einem Probenteller aufgeklebten Sondenelektrode in die Po-
sitioniereinrichtung statt. Mit der mechanischen y-Positionierung und der mo-
torgetriebenen z-Positionierung erfolgt eine grobe Vorpositionierung in bezug
auf die mit Leitsilber befestigte Filmelektrode. Der eigentliche SchmelzprozeB
findet in der REM-Probenkammer unter elektronenmikroskopischer Kontrolle statt.
Mit der motorgetriebenen z-Positionierung stellt man grob einen Abstand von ei-
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nigen 10 pm ein. Fir die verbleibende Abstandsverminderung bis zum Kontakt zwi-
schen Spitze und Filmelektrode verwendet man den Bimorph-Positionierer. Ist ein
elektrischer Kontakt hergestellt, so schmiizt bei Anlegen einer elektrischen
Spannung das Spitzen- und/oder Folienmaterial, bis der elektrische Kontakt
unterbrochen ist (siehe Abbildung 3.21). Bedingt durch die Oberfldchenspannung
des flissigen Metalls erstarrt die Schmelze in Form einer mehr oder weniger re-
gelmdBigen Kugel. Die Schmelzepxerimente sind in der Regel bei einer Spannung
zwischen 1 V und 10 V durchgefiihrt worden.

Abbildung 3.21:

Bildfolge, die den Verlauf des Schmelzexperiments (Materialien: Nickelfolie, Wolframspitze) dokumentiert:

a) die Sondenelektrode wird an die Folienelektrode angenihert (links befindet sich die, in einem Kupfernetz einge-
spannte Folienelektrode, rechts der Sondendraht);

b) es entsteht ein mechanischer Kontakt; c) nach dem Anlagen einer Spannung schmilzt Folienmaterial auf die
Sonde; d) das Folienmaterial erstarrt annidhernd kugelformig.
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Mit der Mikroanalyseeinrichtung des REM kann eine selektive Materialuntersuchung
des Sondenscheitelbereichs im AnschluB an den SchmelzprozeB durchgefiihrt werden.
Dazu wird die Sonde vorher mit dem Motorpositionierer zuriickgefahren, so daB die
Analyse nicht durch die Gegenwart der Folie verfdlscht wird.

Fir ein weiteres Schmelzexperiment fahrt man mit der y-Bimorph-Positionierein-
richtung eine neue Position auf der Filmelektrode an.

Physikalisch 1dBt sich dieses Experiment analysieren, wenn man den Kontakt zwi-
schen Sonden- und Filmelektrode als Ohm’schen Kontakt betrachtet und die Bilanz
der zu- und abgefithrten Warmeenergie aufstellt (die im folgenden verwendeten Ma-
terialkonstanten sind in Anhang VI zusammengefaBt).

Die Energie, um eine Nickelkugel mit einem Radius von beispielsweise r = 500 nm
zu schmelzen, ist vergleichsweise gering. Mit der Schmelzwdrme und Dichte von
Nickel (Q/m=292 kJ/kg, p=8,9 g/cm3) ergibt sich eine fiir den Schmelzvorgang né-

tige Energiemenge von Q = 1,4.10'9 J. Die tatsdchlich im Experiment zugefiihrte
Energie ist hoher zu veranschiagen (Abbildung 3.22).

I
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Abbildung 3.22:

Statisch gemessene I(V)-Kennlinie fiir die Schmelzanordnung (Materialien: Nickelfolie, Wolframspitze). Der
Abfall des Stromwerts bei V = 500 mV resultiert aus der Unterbrechung des elektrischen Kontakts durch den
SchmelzprozeB. Hier betrigt der Kontaktwiderstand R =220
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Aus den Messungen ergibt sich ein Kontaktwiderstand von ca. 10 @ und eine
Schmelzspannung von ca. 500 mV. Daraus resultiert nach P = V2/R eine aufgewen-
dete Leistung von P = 25 mW.

Abbildung 3.23:
Zum Zusammenhang zwischen dem Radius r  der Kontaktfliche und dem Kontaktwiderstand R einer Wolf-
ramsonde.

Mit dem Kegelstumpfmodell (Abbildung 3.23) fiir die Spitze ergibt sich folgender
Zusammenhang zwischen dem Widerstand R des unendlich langen Kegelstumpfes und
dem Radius r, der Kontaktfléiche:

p 1
ro=——————  — . (3.1)
n tan (a/2) R

Mit dem spezifischen Widerstand py = 5,4 - 10-8 Om, dem Offnungswinkel a = 10°
des Kegels und R = 100 erhdlt man r, = 20 nm. Fir die im Schmelzexperiment ver-
wendeten Spitzen erscheint dieser Wert verninftig. Der Widerstand der Folie
wurde in dieser Rechnung vernachldssigt. Die Berechnung des
Zuleitungswiderstandes der Folie nach der Definitionsgleichung fir p ergibt
einen Wert in der GréBenordnung von 0,1Q. Dies ist lediglich 1% des gemessenen
Gesamtwiderstands. Aus dieser Betrachtung folgt, daB der wesentliche Teil der
Wirmeentwicklung aus der Joule’schen Wirme (resultierend aus dem Ohm’schen
Widerstand) der Spitze stammt. Dieser Zufuhr von Wirmeenergie steht in der Ener-
giebilanz die abgefiihrte Wirmeenergie durch Warmestrahlung und Wdrmeleitung ge-
geniiber. Legt man fiir die Abschitzung der Wirmestrahlung die GréBe der Schmelz-
l6cher, die eine Fliche der GroBenordnung A = ﬂriz mit ry = lum haben, zugrunde
und schreibt dieser Flidche beim Schmelzvorgang eine Temperatur von T = 1800 K
(Spy;i = 1726 K) zu, so ergibt sich fir P = ¢ AT?, mit o = 5,66961 1078 w/mek4,
eine Strahlungsieistung im pW-Bereich.
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Abbildung 3.24:
Zum Wirmeleitungsbeitrag in der Folie.

Resultierend aus der Warmeleitung in der Folie leitet man nach Abbildung 3.24
folgende Beziehung fiir die abgefiihrte Leistung her (im folgenden wird immer
A(T) = constant angenommen):

AT
P =21rh\x ——m— | (3.2)
Zyl
Y In(ry/r;)

wobei die detaillierte Rechnung unten ausgefiihrt wird. Mit der Wirmeleitfihig-
keit Ay; = 90,9 W/Km und dem der Schmelztemperatur fiir Nickel entsprechenden
Temperaturunterschied AT = 1500 K ergibt sich flur die abgefiilhrte Leistung
sz]‘ = 13 mW.

Der Anteil der Wolframspitze an der Wirmeleitung 138t sich nach dem Modell in
Abbildung 3.23 mit der Formel P = X\rx tan(e/2) ATr zu groBenordnungsmiBig 0,2 mW
abschatzen (X, = 173 W/Km).

Nach diesen Vorbetrachtungen 148t sich nun mit Hilfe der Wdrmeleitungsgleichung
die Temperaturverteilung auf der Nickelfolie berechnen:

1 4 A
Af - - — f =0 mit k = — (3.3)
k at pC

wobei f die orts- und zeitabhdngige Temperaturverteilungsfunktion ist. Zur Lé-
sung des Problems werden folgende Voraussetzungen zugrundegelegt (siehe auch Ab-
bildung 3.21):

- Aus Symmetriegriinden werden Zylinderkoordinaten gewdhlt (4f/d¢ = 0).

- Der stationdre Fall (af/at = 0) fir das Aufheizen der ungeschmolzenen Fo-
1ie wird betrachtet.

- Der Kontakt mit der Spitze, die nur ca. 1% des Wiarmeleitungsvermégens der
Folie besitzt, sowie die Wirmestrahlung werden vernachlissigt.
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- Es 1iegt der Fall einer sehr diinnen Platte mit schlechtem Wdrmeilibertrag an
Ober- und Unterseite vor: d4f/dz = 0.

Zu Tosen ist:

— +-—=0, (3.4)

mit den Randbedingungen:
a) T=T, firr =r; (I).

Beim SchmelzprozeB entstehen Schmelzlécher der GroBe ri=1pm. In dieser
Entfernung von der Mitte des Kontaktpunkts muB die Folie, wenn die
Schmelzleistung aufgebracht wird, eine Temperatur von 1726 K haben.

aT
b) -— | - 2wrsh o =P (1) .

ar ry

Die Folie muB am Lochrand, r; = 1 pm, die zugefilhrte Leistung P ableiten.
Die Losung der Differentialgleichung ist

T=T +A1ln (r/ry) . (3.5)

Mit den Randbedingungen ergibt sich

(I): T(r=r;) =T+ Adn (ry/ry) =Ty =T =T, und ry = r;.
aT a r !
(IT): — | - 2mrsh - X = — (T+A In— - 2ar;h - A = -P .
ar rs ar ry rs
P
s A= - . (3.6)
2nr;h
Damit ergibt sich
P r
T(r) =T, - In (—) mit T, = 1726 K. (3.7)

Zwrih r;
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Die Ldosung ist eine rotationssymmetrische, vom Kontaktpunkt nach auBen loga-
rithmisch abfallende Temperaturverteilung in der Folie. Nimmt man als re-
alistische Werte h = 70 nm, ri =1pm und P =25 mW an, so erhdlt man fir den
Abstandsbereich r = 100 nm bis r = 1 um die Temperaturverteilung von Abbildung
3.25 und fir den Kontaktpunkt eine Temperatur T(r = 20 nm) = 3918 K. Das be-
deutet, daB in diesem Fall die Schmelztemperatur der Wolframspitze (Sp,, = 3683
K) Uberschritten wird. Um diesen unerwiinschten Effekt zu vermeiden, sind die
Versuchsparameter entsprechend abzudndern (siehe Kapitel 3.2.4).
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Abbildung 3.25:

Rotationssymmetrische, logarithmisch vom Kontaktpunkt abfallende Temperaturverteilung in der Folie beim
Schmelzproze8.

3.2.4 Ergebnisse der Schmelzexperimente

Im Rahmen dieser Arbeit wurden nach den oben geschilderten Verfahren verschie-
dene magnetische Sonden mit kugelférmigem AbschluB hergestellt.

a. An Nickelspitzen mit einem urspriinglichen Verrundungsradius von 30 nm
konnten bei einer angelegten Spannung von 2 V mit Nickelfilmen von 30 nm
Dicke Kugeln mit Radien bis hinab zu 50 nm deponiert werden. Abbildung

3.26 zeigt eine Nickel-Kugelsonde (bei Vo = 10 V hergestellt), deren Apex
einen Radius von 250 nm besitzt.
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Abbildung 3.26:
REM-BIld einer Nickel-Kugelsonde mit einem Radius von 250 nm.

b. An Wolfram-Sonden wurden Nickelkugeln verschiedener GroBe deponiert. Es
zeigte sich dabei eine Abhdngigkeit der GroBe der resultierenden Kugel von
verschiedenen Paramteren, ndmlich

- vom Verrundungsradius (VR) der urspriinglichen Spitze,
- von der angelegten Spannung (V¢),
- von der Foliendicke (FD).

Einen weiteren, schwer kontrollierbaren EinfluB hatten Kontaminationen,
resultierend aus dem Abschwemm-ProzeB (Folien) und dem PolierprozeB (Spit-
zen). Im folgenden werden einige Ergebnisse bei Variation der oben ange-
filhrten Parameter dargestellt (Abbildung 3.27):
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resultierender Kugelradius: 200 nm (Bildunterschrift s. S.52)
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EleV] ———=

V.35V

FI%: 70 nm

resultierender Kugelradius: 500 nm

(Offenbar durch Haftspannung ist hier der AbschluBbereich der Sonde ellipsoidformig ausgebildet. Dieser Effekt
tritt bei einer geringen Zahl der Kugelsonden auf)

Abbildung 3.27:

Ergebnisse der Schmelzexperimente an Wolframsonden unter Verwendung von Nickelfilmen. Die Schmelzex-
perimente werden jeweils durch ein REM-Bild, ein Rontgenspektrum sowie die zugehorigen Schmelzparameter
dokumentiert.

geschmolzener reines Nickel

Wolframkern Nickel-Wolfram-

Legierung

Abbildung 3.28:
Modell zur Entstehung einer Nickel-Wolfram-Legierung bei der Herstellung von Kugel-Sonden.
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Da von relativ spitzen Sonden ausgegangen wurde, ist der Warmeableitungsbeitrag
der Sonde relativ gering (siehe Kapitel 3.2.3) und die, wdhrend des Kurzschlus-
ses auftretenden Temperaturen sind bei der iblicherweise angelegten Spannung so
hoch, daB es trotz des hohen Schmelzpunkts von Wolfram (Sp = 3683 K) zu einem
Anschmelzen der Wolframsonde kommen sollte (siehe vorausgegangene Abschdtzun-
gen). Da Wolfram und Nickel unter den vorliegenden Bedingungen legieren, ist mit
einem mehr oder minder ausgeprdgten Bereich einer Wolfram-Nickel-Legierung zu
rechnen. Eine Hypothese beziiglich der resultierenden Konfiguration ist in Abb.
3.28 dargestellt. Um den Legierungseffekt zu verhindern, bieten sich zwei Metho-
den an.

1. Wie in 3.2.1 dargestellt, wird zundchst eine dinne Schicht des unregel-

maBig aufgewachsenen Nickels elektrolytisch abgeschieden. Mit dem Schmelz-
verfahren wird dieses zu einer kugeligen Gestalt mit wesentlich hoherer
Dichte umgeschmolzen (Abbildung 3.29).

T [ !
’ = Ni
i
S Silt S Ni
(@]
S Al
Ni
PM L
9 0 5120 10240
Abbildung 3.20: Elev]

a) Elektrolytisch vernickelte Wolframsonde.

b) Dieselbe Sonde, nachdem die Vernickelung im Apexbereich zu einer sphirischen Geometrie geschmolzen
wurde.

¢) Zugehoriges Rontgenspektrum des Sondenscheitels.
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Nachteil dieser Methode ist, daB die Vernickelung generell Verunreinigun-
gen enthdlt, die aus dem Elektrolyten stammen (siehe Abbildung 3.29c).

2. Nach den in 3.2.3 durchgefiihrten Abschdtzungen sollte bei Kontakten zwi-
schen einer Spitze mit r, > 350 nm und einer Folie mit h = 70 nm der iiber-
wiegende Teil der entstehenden Wirme iiber die Sonde abgeleitet werden. Fir

Spitzen mit r, zwischen 450 nm und 1 pm sollte das Wirmeleitungsvermogen

0
so groB sein, daB die entstehenden Temperaturen in einem Bereich liegen,

in dem nur Nickel schmilzt, nicht aber Wolfram.

Entsprechend diesen Uberlegungen wurde das Verfahren mit einer stumpf ge-

itzten W-Spitze durchgefiihrt. Durch mehrmaligen Kontakt mit Folienmaterial
wurden sukzessive Nickelschichten aufgeschmoizen und zum AbschluB eine Ku-
gel vom Folienrand am Sondenende aufgeschmolzen. Das Resultat ist in Ab-
bildung 3.30 zu sehen.

Counts

0 5120 10240
Elev) —

Abbildung 3.30:
Resultat eines Schmelzexperiments mit einer stumpfen Wolframsonde. REM-Bild und Ergebnis der Mikroanalyse
der entstandenen Kugel.

Die Resultate zeigen, daB mit (2) die optimale Auslegung des Verfahrens im Hin-
blick auf eine Deposition von reinen Nickelstrukturen an Wolframsonden gefunden
ist.

4, Experimentelle Verfikation der Sondeneigenschaften

In den vorhergehenden Kapiteln sind einfache GesetzmdBigkeiten fiir verschiedene
WW zwischen Probe und Sonde abgeleitet worden und der EinfluB der Sondeneigen-
schaften auf die WW wurde diskutiert (siehe Kapitel 2). In Kapitel 3 wurden auf-
bauend auf den theoretischen Erkenntnissen, Priparationsverfahren fir Sonden
entwickelt. Im folgenden Kapitel werden einerseits die postulierten
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GesetzmdBigkeiten der WW experimentell untersucht und andererseits die Eigen-
schaften der Sonden in der Raster-Sonden-Mikroskopie mit geeigneten Methoden
verfiziert.

4.1 Tunnelmikroskopie an Teststrukturen

Wahrend zur Realisation atomarer Aufldésung auf extrem ebenen Proben hdufig ein
stumpfer Draht als Sonde ausreicht, werden bei der Untersuchung unpriparierter,
technischer Proben in der Regel hohe Anforderungen an die Sondeneigenschaften
gestellt: Auf der Probe vorhandene, schlecht leitende Kontaminationen erfordern
eine hohe mechanische Stabilitdt der Sonden. Der Abstand zwischen Sonde und
Probe wird vom Regelkreis des Tunnelmikroskops so lange justiert, bis die Konta-
minationsschicht durchstoBen ist und ein Tunnelkontakt mit der Probe hergestellt
ist. Die verwendeten Sonden miissen, um diesen mechanischen Belastungen verbie-
gungsfrei standzuhalten, eine kurze, scharf zulaufende Gestalt haben. Anderer-
seits erfordern steil ansteigende oder absteigende Strukturen Sonden mit einer
"schlanken" Gestalt (geringer Offnungswinkel), da der endliche Offnungswinkel
der Sonde bewirkt, daB (positive oder negative) Steigungen auf der
Probenoberfliche maximal als eine dem Offnungswinkel entsprechende Schrige
dargestellt wird /59, 63/.

Mit einem Tunnelmikroskop wurden zwei technische Proben untersucht, welche die
erwdhnten Anforderungen fiir die Sonden aufweisen. Als Tunnelmikroskop diente das
von R. Berthe /72/ aufgebaute Raumtemperatur-System.

Zundchst wurde ein ferromagnetisches Meltspun-Band (Charge E7348, Vakuum
Schmelze Hanau) untersucht. Die Probe besteht aus einer nanokristallinen Legie-
rung mit der Zusammensetzung Fe73,5Cu1Nb3Sil3,589 (Angaben in Atomprozent). Im
Verlauf des Herstellungsprozesses wurde die Probe eine Stunde bei 810 K unter
Ho-Atmosphdre angelassen. Sie besitzt ein Korngefige aus a-FeSi mit typischen
Korndurchmessern von 10-15 nm (Firmenangaben). Wie auf dem
rasterelektronenmikroskopischen Bild (Abbildung 4.1a) zu sehen ist, weist die
Probe auf einer Skala im Mikrometerbereich fast lickenlos Kontaminationen (graue
Schattierungen), sowie "clusterartige" Erhebungen auf. Die Kontaminationen sind
zdhe, schlecht leitende Riickstiande vom HerstellungsprozeB. Mit dem Tunnelmikro-
skop ist zwar das Abrastern der Probe moglich (Abbildung 4.1b), die Oberfldche
wird jedoch eben, mit einem relativ hohen Signalrauschen wiedergegeben.
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b)

Abbildung 4.1:
a) REM-Aufnahme eines ferromagnetischen Meltspun-Bandes,
b) RTM-Aufnahme der gleichen Probe (MaBstab: 750 x 500 nm).

Als weitere Probe wurde eine gewalzte Videorekorder-Achse aus austenitischem
Stahl (Material-Nr. 4305, Fa. Philips, Wien) abgebildet. Die REM-Aufnahmen (Ab-
bildung 4.2a,b) zeigen hier tiefe Riefen (HerstellungsprozeB) sowie inselartige
Kontaminationen. In diesem Fall konnten die Kontaminationen mit der Tunnelspitze
relativ problemlos durchstoBen werden. Auf dem RTM-Bild (Abbildung 4.3) erkennt
man, daB sich die Riefung, die sich im REM im Mikrometerbereich zeigt (Pfeil),
im Sub-Mikrometerbereich fortsetzt.
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b)

Abbildung 4.2

a), b) REM-Aufnahmen einer gewalzten Videorekorder-Achse. Entlang der Achse liuft eine tiefe Riefe, senkrecht
dazu ist eine Riefung entlang der gesamten Probe vorhanden.
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Abbildung 4.3:
RTM-Aufnahme der Videorekorder-Achse. Die Riefung entsprechend Abb. 4.2 148t sich verifizieren.

4.2 Wechselwirkung von Sonde und Probe im RKM

Zur Messung anziehender Krédfte zwischen einer Sonde und einer ebenen Probe wurde
das in der Arbeitsgruppe entwickelte kapazitiv ausgelesene RKM /66/ verwendet.
Als Biegeelement dient in diesem Mikroskop ein Draht mit einem Durchmesser von
25 pm, an dessen Ende sich eine um 90° abgewinkelte Spitze befindet. Das Biegee-
Tement selbst sowie eine in gewissem Abstand hierzu positionierte stumpfe Nadel
dienen als die beiden Kondensatorelektroden (Abbiidung 3.1). Die Auslenkungen
des Hebelarms werden iiber Kapazitdtsdnderungen detektiert, die durch Abstands-
verinderungen der beiden Elektroden auftreten. Die Kapazitdtsénderungen werden
iber eine KapazitidtsmeBbricke in eine Spannung konvertiert. Die Kraftaufldsung
dieses Mikroskops liegt in der GroBenordnung 100 pN. Diese Kraftaufldsung reicht
aus, um die in Kapitel 2 vorgestellten "fundamentalen" WW in der Kraftmikrosko-
pie mit ausreichender Auflésung zu messen. Um die GesetzmdBigkeiten der Kraft-
wechselwirkungen zu ermitteln, wurden Anndherungsmessungen in einem Bereich
durchgefiihrt, der zwischen dem Punkt, in dem ein plétzlicher Sprung der Sonde an
die Oberfliche auftritt, bis zu dem Punkt, wo keine Kraftwechselwirkung mehr
meBbar ist, liegt. Der Abstand, bei dem der Sprung stattfindet, ist abhdngig von
der Federkonstanten (ca. 1 N/m) des Biegeelements und der gemessenen WW. Er
tritt dann auf, wenn der Kraftgradient der WW die Federkonstante des Hebelarms
iberschreitet. Abbildung 4.4 zeigt eine typische Anndherungskurve /16, 73-75/.
Aufgetragen sind Probenposition (als Nullpunkt wurde die Ruhe-Hebelarmausienkung
im Kontaktbereich definiert) und Hebelarmverbiegung. Aufgezeichnet wurden dabei
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die anfangliche Anndherung und das anschlieBende Wegziehen. Die jeweiligen Aus-
lenkungen wurden mittels kalibrierter Piezo-Stellglieder gemessen.

Auslenkung des
Biegeelements
C /

N

11 A l\
B o E Proben-
position

D

Abbildung 4.4:

Aus einer MeBkurve in Bereich I und der entsprechenden in Bereich II zusammengesetzte typische Annaherungs-
Hysterese-Kurve fiir eine Wolframspitze und eine Niobprobe bei geringer Kraftauflosung. Hier resultiert die
Verbiegung in Bereich (I) aus einer Drift. Zu den charakteristischen Bereichen (I, IT) und charakteristischen
Punkten (A,...,D) siche Text.

Im ersten Bereich (I), wdhrend der Anndherung, wird die Hebelarm-Verbiegung
durch eine anziehende Kraft bewirkt. Im Punkt A findet der erwdhnte Sprung an
die Oberfldache (Punkt B, Bereich II) statt. Wdhrend des Wegziehens - ab Punkt C-
besteht Kontakt zwischen Sonde und Oberfldiche bis Punkt D erreicht ist. In die-
sem Punkt ist die Zugkraft groB genug, um die Sonde von der Oberfldche zu tren-
nen, so daB Punkt E erreicht wird. Die Hysterese resultiert aus Oberfldchenkon-
taminationen (Kapillarkrdfte) /11, 74, 75/, die in umgebender Luft im allgemei-
nen auftreten.

Relevant fir die folgenden MeBkurven ist der Bereich I bis zum Punkt B. Die ge-
messene Proben-Position und die Hebelarmverbiegung werden rechnerisch in den Ab-
stand d zwischen Sonde und Probe und die Kraft F umgewandelt.

4.2.1 Messung der Abstandsabhéngigkeit der Kraft an Graphit

Zur Detektion der van der Waals WW wurde der in Kapitel 4.2 beschriebene Versuch
mit einer Wolframspitze an hochgradig orientiertem pyrolytischem Graphit (HOPG)
durchgefithrt. Wolframspitze und Graphitprobe wurden dabei sorgfaltig elektrisch
kurzgeschlossen, um elektrostatische WW zu unterbinden.

Graphit bietet sich als Probe an, da es, bedingt durch seinen geschichteten Auf-
bau die Moglichkeit bietet, an Luft nach dem "Abziehen" einiger Atomlagen an re-
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lativ kontaminationsfreien Oberflichen zu messen. Ferner sind die so erzeugten
Oberflichen in realtiv groBen Bereichen atomar glatt und zeigen auf einer late-
ralen Skala von Mikrometern lediglich einige scharfe vertikale Stufen /40, 72/.

Mit dem verwendeten Mikroskop (Kraftaufldsung ca. 0,1 nN bei einer Federkonstan-

ten von 1 N/m) konnten Krifte von 2,5 nN bis hinunter zu 0,2 nN iber einen Ab-

standsbereich von 7 bis 80 nm gemessen werden (Abbildung 4.5).
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Abbildung 4.5:

Gemessene van der Waals-Kraft F als Funktion des Abstands d zwischen einer Wolframspitze und einer Gra-
phitprobe in

a) linearer Auftragung und

b) doppelt logarithmischer Auftragung zum Vergleich mit der Theorie.
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4.2.2 Vergleich von Messung und Theorie

Die Betrachtungen zur van der Waals WW in Kap. 2.2.2 haben gezeigt, daB die
Krifte bei parabolischer Approximation, Approximation durch eine Funktion
22=a°p21’5 und zylindrischer Approximation der Sonde betragsmdBig nur einen ge-
ringen Unterschied aufweisen. Ein relativ groBer Unterschied existiert im Ver-
gleich zu einer kegelfdérmigen Approximation. Dies resultiert allerdings daraus,
daB der Kegel im Krimmungsverhalten seiner Oberfldche (Krimmung Null in Lédngs-
richtung) einen Sonderfall darstellt. Experimentell sollten die Krafte daher
hinsichtlich ihres Potenzgesetzes untersucht werden.

Im nicht-retardierten Grenzfall und im retardierten Grenzfall sollte ein Anpas-
sen des entsprechenden Kraftgesetzes bei konsistenter Theorie den RickschluB auf
die gleiche geometrische Approximation der Sonde liefern.

Die in Kap. 4.2.1 dokumentierte Messung weiBt bei doppelt-logarithmischer Auf-
tragung weder links noch rechts einen linear verlaufenden Grenzfall auf. Dies
hat mehrere Griinde:

Die Lage des Ubergangs zwischen nicht-retardierter und retardierter WW hiangt
nach der zugrunde gelegten Theorie mit den optischen Absorptionseigenschaften
des Systems Graphit/Wolfram zusammen. Nach der atomaren Theorie Casimirs /45/
sind die Ubergangsabstande d, gerade die charakteristischen atomaren Wellenldn-
gen X,. Die reine retardierte WW tritt nach dieser Theorie jeweils fir einen Ab-
stand d<d, und die reine retardierte WW fiir einen Abstand d>d, auf. Dazwischen
Tiegt im allgemeinen ein Ubergangsbereich.

Fir einen Festkorper mit einer ausgeprdgten Absorptionskante bei einer Wellen-
Tdnge X, kann man in erster Ndherung annehmen, daB die nicht-retardierte und die
retardierte WW fir den Abstand d,=A, ineinander iibergehen /36/. Fir die meisten
Materialien kann man eine Absorptionswellenldnge von grdBenordnungsmdBig
A,=100nm /49/ ansetzen. Das heiBt fir das durchgefithrte Experiment, daB der
iberwiegende Teil der MeBsonde fiir das ganze MeBintervall in einem Abstand d>d,
liegt, so daB die Messung mit den verwendeten makroskopischen Sonden (keine
Punktsonden) eine Mittelung iiber die verschiedenen van der Waalsschen WW dar-
stellt.
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Einen weiteren EinfluB auf die Krdfte bilden kontaminationsinduzierte Effekte.
Der groBe Unterschied der Steigung (S) der MeBkurve fiir kleine Abstdnde (S<1) im
Vergleich zu groBen Abstidnden (S>2,5) (siehe Abb. 4.5b))1dBt sich nicht mit der
Casimirschen Theorie erkldren. Nach Weisenhorn et al. /75/ (Messung der Absolut-
kraft zwischen Sonde und Probe) haben insbesondere fiir geringe Abstdnde Oberfla-
chenkontaminationen (Kapillarkridfte) bestimmenden EinfluB auf die WW zwischen
Sonde und Probe, so daB an Luft fiir geringe Abstinde eine Ubereinstimmung mit
der Casimirschen Theorie nicht zu erwarten ist.

4.2.3 Elektrostatische Wechselwirkungen im RKM

In diesem Abschnitt wird die elektrostatische WW untersucht, die man erhdit,
wenn man eine metallische Sonde und eine metallische Probe auf unterschiedliches
Potential legt (Kondensator-WW). Die Kondensatorkraft spielt in der Kraftmikro-
skopie eine bedeutende Rolle, da man die Stdrke der WW durch einen von auBlen re-
gelbaren Potentialunterschied vorgeben kann, und diese WW nur eine schwache Ta-
terale Auflésung (siehe auch Kapitel 2.4) liefert. Sie dient daher als "Servo-
kraft", insbesondere in der Magnetfeldmikroskopie, um eine globale Kraftvorgabe
Zu erzeugen.

Nach Kapitel 2.2.1 ist zu erwarten, daB die Kondensatorkraft quadratisch von der
Spannung V zwischen Sonde und Probe und umgekehrt proportional vom Quadrat des
Abstandes r abhdngig ist. Es sind daher Messungen in einem Abstandsbereich von
55 nm bis 750 nm bei Potentialunterschieden von 5, 10, 15 und 20 V durchgefiithrt
worden. Die MeBpunkte wurden durch die Funktionen F(r) = c/r2 (siehe Kapitel
2.2.1) angendhert.

Es zeigt sich dabei ein interessantes Verhalten der Abstandsabhéngigkeit der
Kraft (Abbildung 4.6):
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Abbildung 4.6:
Gemessene Biegeelement-Auslenkung A im Abstand d von der Probe sowie berechnete Kurven (Fitparameter
siche Tabelle 4.1) bei den Spannungen V = 5, 10, 15und 20 V.

v (V] c [10_21Nm2] a [nm] rel Fehler AF/F|  Kraftgestz

2.0

5 1.05 163.2 3.1% F=c/(a+d)
' 1.7

10 1.20 99.9 8.7% Fec/(a+d)
1.5

is 1.23 62.8 12.7% Fac/(a+d)
1.4

20 305 107.7 15.5% Fc/(a+d)

Tabelle 4.1:
Konstanten c und a sowie der relative Fehler AF/F fiir die durch die Funktionen F(d) = ¢/ (d+a)2 angeniherten
MeBwerte bei den Spannungen V = 5, 10, 15 und 20 V.

Entsprechend Kap. 4.2. wurde der Nullpunkt der Graphen durch den Punkt defi-
niert, in dem nach dem Eindringen der Sonde in die Oberfldche die Hebelarm-Ru-
heauslenkung erreicht ist. Wegen der bei der Anndherung an die Oberfldche auf-
tretenden mechanischen Belastung der Sonde ist die Festlegung des Nullpunkts mit
einer gewissen Ungenauigkeit behaftet. Dies wurde beim Anpassen der MeBergeb-
nisse beriicksichtigt indem die GréBe a variabel belassen wurde (siehe Tabelle
4.1).

Die Auswertung der Messung (Tabelle 4.1) ergibt jedoch immer a>>0 im Ansatz fir
das Kraftgesetz F(d)=c/(d+a)2. Das heiBt, daB Niherung (a) fir die
Kondensatorkraft in Kapitel 2.2.1 die beste Ubereinstimmung mit den Messungen
liefert. Die Abweichung vom erwarteten Kraftgesetz nimmt mit zunehmender
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Spannung zu. Fiir Spannungen V > 15 V ist das Kraftgesetz nicht mehr giltig. Die
Konstante ¢ ist fiir die Spannungen 5 V, 10 V und 15 V etwa gleich.

Das Kraftgesetz aus Kapitel 2.1.1 ist nach diesen Messungen folglich nur fir
kleine Spannungen anwendbar. Fiir groBe Spannungen kann prinzipiell ein effekti-
ver spannungsabhidngiger Radius a eingefiihrt werden.

4.3 Untersuchung von Sonden mit magnetischen Eigenschaften

Bei den bislang in Kapitel 4 diskutierten Eigenschaften metallischer Sonden bei
verschiedenen Sonden-Proben-WW waren die Eigenschaften im wesentlichen durch die
Geometrie der Sonde gegeben (Kapitel 4.2). In der Magnetfeldmikroskopie ist ein
wirksamer magnetischer Bereich der Sonde von Bedeutung, der unter anderem durch
die Geometrie der iiblicherweise ferromagnetischen Sonden beeinfluBt wird, dane-
ben aber wesentlich durch die spezifischen magnetischen Materialeigenschaften
bestimmt wird /76-78/.

Neben den magnetfeldmikroskopischen Messungen wurden Suszeptibilitdtsmessungen
an polykristallinem Nickel zur Untersuchung der Sondeneigenschaften durchge-
fihrt.

4.3.1 Konstant-Kraft-Kurven iiber Doménenwénden unter Verwendung unterschiedlicher Sonden

Mit unterschiedlichen, nach den Prédparationsverfahren in Kapitel 3 hergesteliten
Nickelsonden wurden Konstant-Kraft-Kurven {iber einer Domdnenwand /78/ in einem
Eisenwhisker-Einkristall aufgenommen. Eisenwhisker-Einkristalle besitzen eine
fadenférmig gewachsene Geometrie und eine hohe Gitterperfektion /79-81/. Sie
stellen ideale Modellsubstanzen fiir magnetische Untersuchungen dar. <100>-{100}-
Eisenwhisker besitzen hdufig eine quadratische Querschnittsfldche. Aufgrund der
kristallographischen Orientierung weisen sie eine einfache magnetische Bereichs-
struktur, die sogenannte Landau-Struktur /78/ auf.

Zundchst wurden zwei Kurven mit einer scharfen Sonde (Verrundungsradius 10 nm,
Abbildung 3.5) und einer stumpfen Sonde (am Ende anndhernd zylinderférmig) mit
einem Radius der Grundfldche von 4-5 um (Abbildung 4.7) aufgenommen.
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Abbildung 4.7
REM-Aufnahme der fiir die Messung in Abbildung 4.8 verwendeten stumpfen Nickelsonde. Die Sonde ist am
Ende annihernd zylinderformig.

Beim Vergleich der MeBkurven (Abbildung 4.8) offenbart sich ein nicht-trivialer
Zusammenhang zwischen der "Schdrfe" der Sonden und der Abbildungsbreite der
Wandstreufelder. Wahrend die Peakhohe in beiden Fdllen etwa 250 nm betrdgt, ist
die Halbwertsbreite des durch die scharfe Sonde abgebildeten Wandstreufelds ca.
1,6 pm wdhrend sich fir die stumpfe Sonde ca. 3 um ergibt.
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Abbildung 4.8:

Gemessene Konstant-Kraft-Kurven mit einer stumpfen (dicke Linie) und einer scharfen Nickelsonde iiber einer
90°-Dominenwand, nach Géddenhenrich /40/.
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Die Halbwertsbreite des durch die stumpfe Sonde abgebildeten Streufeldes er-
scheint zunichst iUberraschend, da sie weitaus geringer als der Durchmesser der
Sonden-Grundfiiche ist. Dies steht jedoch in Einklang mit der mikromagnetischen
Theorie nach Hartmann /26/.

Um detaillierte Aussagen iiber die abgebildete magnetische Struktur zu treffen
(beispielsweise iiber die tatsichliche Streufeld-Wandbreite) milssen die Sonden
insbesondere ein geringes Eigenstreufeld besitzen, um eine Beeinflussung der
Probenmagnetisierung zu verhindern /65, 82/, und eine definierte Geometrie auf-
weisen. Einen entscheidenden Schritt in dieser Richtung stellen die Kugelsonden
(siehe Kapitel 3.2) dar. Mit einer solchen, streufeldarmen Nickel-Kugelsonde
(entsprechend Abb. 3.26) mit einem Kugelradius von 500 nm wurde eine 180°-
Doménenwand abgebildet (Abbildung 4.9).
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Abbildung 4.9:
Gemessene Konstant-Kraft-Kurve mit einer Nickel-Kugelsonde iiber einer 180°-Domanenwand, nach Godden-
henrich /40/.

Erste Ergebnisse mit zweikomponentigen Sonden liegen aus Messungen am Streufeld
einer stromdurchflossenen Zweidrahtleitung vor (siehe Goddenhenrich /40/).
4.3.2 Messung der Suszeptibilitat an polykristallinen Nickeldrahten

Zur Aufnahme der Magnetisierungskurven von ferromagnetischen Drdhten wurde ein
Induktionsmagnetometer aufgebaut (Abbildung 4.11).
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Abbildung 4.10:
Blockschaltbild des Induktionsmagnetometers.
Technische Daten sieche Anhang VII.

Nach dem Induktionsgesetz gilt fiir die in einer Spule mit n Windungen induzierte
Spannung (U;,4) folgende Abhdngigkeit von der magnetischen Induktion (B):

d
Usrg = -n — B dA . (4.1)
ind at J

A

A ist die Querschnittsfldche der Spule. Die mangetische Induktion hdngt mit der
MeBgréBe Magnetisierung (M) zusammen.

Formal gilt:
B = p, (HM) , (4.2)

mit p, =4 7 - 10”7 Vs/Am. Das Feld H setzt sich zusammen aus Hp, dem Magnetfeld
der Spule und Hp, dem entmagnetisierenden Feld, das aus der endlichen Probengeo-
metrie resultiert /78/:

H=He +H =Hp - NM. (4.3)

N nennt man den Entmagnetisierungsfaktor, der sich aus dem geometrischen Ent-
magnetisierungsfaktor eines langgestreckten Rotationsellipsoids
Ng = 1/p2 (In(2p)-1) (p: Achsenverhdltnis, hier Ng = 17102 (1n(2:10)-1) = 0,02)
und dem inneren Entmagnetisierungsfaktor N; zusammensetzt, der sich rechnerisch
nicht ermitteln 1dBt. Der innere Entmagnetisierungsfaktor spielt bei heterogenen
ferromagnetischen Werkstoffen (Vielkristalle, Stoffe mit unmagnetischen Ein-
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schliissen etc.) eine Rolle /78/. Befindet sich ein Draht im Innern der MeBspule,
wird folglich die Spannung

3
Uind = “Bo M 37 ([ HpdA - N [ MdAg + {\ MdA, ) (4.4)
A Ag s

induziert. Ay ist die Querschnittsfldche des Drahtes. Der erste Term bildet
einen konstanten Offset und wurde bei den Experimenten kompensiert. Um den Ver-
suchsaufbau einfach zu halten, wurde auf den Aufbau eines Integrators ver-
zichtet. Die MeBkurven stellen daher den Verlauf der differentiellen Suszeptibi-
Titat (3M/8HIH = Xy) in Abhdngigkeit von einem quasistatischen &uBeren Feld H
dar. In vielen Fdllen reicht eine solche Kurve zur Charakterisierung magneti-
scher Materialien aus.

Wird die Magnetisierung iiber den Drahtquerschnitt als homogen angenommen und ist
N<<1 (langgestrecktes Ellipsoid) so gilt:

oM 1 oH

— e —— Ujpg =X — - (4.5)
at A M et

Ist der Entmagnetisierungsfaktor nicht vernachldssigbar, so gilt
X = Xg/(1-N) . (4.6)

Xg ist dabei die scheinbare, gemessene Suszeptibilitdt.

Hartmann /79, 83/ (siehe auch Berthe /80/) zeigte mit seinen Untersuchungen an
Eisenwhisker-Einkristallen, daB der Probengeometrie eine entscheidende Bedeutung
bei der Keimbildung magnetischer Bereiche zukommt. Mit der ICC-Technik und durch
Magnetisierungsmessungen konnte er an idealen Proben (siehe auch Kapitel 4.3.1)
zeigen, daB die Magnetisierungskeime in den Whiskerecken permanent vorhanden
sind. Durch die Verwendung der idealen Proben konnten insbesondere Stérstellen
fiir die Keimbildung in den verwendeten Proben ausgeschlossen werden.

Mit dem beschriebenen, einfachen Induktionsmagnetometer wurden Untersuchungen an
polykristallinen Nickeldridhten durchgefiihrt. Folgender Gedanke Tliegt diesem
Experiment zugrunde: Fir Nickel kann Hy = ZKl/noMS = 14,32 kA/m als
Anisotropiefeldstdrke angegeben werden. Ein fehlerfreier Nickel-Einkristall
sollte daher bei Abwesenheit entmagnetisierender Felder eine Koerzitivfeldstérke
H. = 14,32 KkA/m haben (siehe Hartmann /79/). Existieren bereits Ma-
gnetisierungskeime, so ist diese kleiner. Es wurden Suszeptibilitdtskurven an
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Nickeldrahten von 1 cm Linge (@ = 500 um) mit zwei abgerundeten Enden (Draht-
sticke) und an solchen mit einem abgerundeten Ende und einem mit einer Spitze
versehenen (Sonden) aufgenommen.

Bei den Messungen zeigte sich ein dhnliches Verhalten wie an den einkristallinen
Proben. Die Drahtstiicke weisen eine deutliche Hysterese der differentiellen
Suszeptibilitdt auf (Abbildung 4.12a). Bei H = -1,2 kA/m zeigt die Kurve beim
Durchlaufen von 1links nach rechts und bei H = 1 kA/m beim Durchlaufen in
entgegengesetzter Richtung ein deutliches Maximum. Bei H = -6 kA/m bzw. H = 5

kA/m ist die Sdttigung der Probe erreicht.
A X/X,,

-8 8
2 HIkA/m]——
b X/ Xy
1
10.5
T TR N I T R |
b) -6 -4 =2 0 2 4 6

HlkA/m]——
Abbildung 4.11;
X(H)-Kurve, gemessen an einem Drahtstiick (polykristallines Nickel) bei bis zur Sittigung gefahrenem Feld a) und
nicht vollstindig ausgefahrenem Feld b).
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Die Sonden zeigen hingegen eine verschwindende Hysterese (Abbildung 4.13). Die
in beiden Durchlaufrichtungen aufgenommene MeBkurve kommt weitestgehend zur Dek-
kung. AuBerdem wird die zur Sittigung nétige Feldstdrke mit der verwendeten Ap-
paratur nicht mehr erreicht. Wie man durch Vergleich mit Abbildung 4.12 sieht,
148t sich die verminderte Hysterese nicht mit dem zu geringen Ausfahren des Fel-
des erkléren.

| X/ Xy

-8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8
H{kA/m] ——

Abbildung 4.12:
Gemessene X(H)-Kurve einer Sonde (polykristallines Nickel). Die Sittigungsfeldstirke wurde mit der Ver-
suchsapparatur nicht erreicht.

Auch bei weniger idealen, polykristallinen Materialien tritt also offenbar das
Phinomen auf, daB der Geometrie eine besondere Bedeutung fiir die magnetischen
Keimbereiche zukommt. Der im Experiment beobachtete Effekt, daB mit der
Erzeugung einer nadelférmigen Geometrie eine Verminderung der Hysterese bewirkt
wird ist qualitativ identisch mit den Beobachtungen von Hartmann /79, 83/ an
Eisenwhiskern. Der Anisotropie-Effekt 1iBt erwarten, daB sich insbesondere im
vorderen Teil der Nadel die geometrisch giinstigste, Tongitudinale
Magnetisierungsrichtung einstellt. Die nicht-idealen Eigenschaften - die hier
verwendeten Nickeldrihte sind Vielkristalle mit Kristalliten von Durchmessern
der GroBenordnung 1 pm und enthalten entlang der Achse sdulenartig verzerrte
Kristallstrukturen (Abbildung 3.10) - kénnen sich jedoch stérend auswirken. Nach
Goodenough /77/ missen hier als Storungen insbesondere die Korngrenzen und
granulare Einschlisse genannt werden. Diese konnen als Pinning-Zentren fir
unterschiedlich magnetisierte Bereiche wirken.
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Zusammenfassend kann aber gesagt werden, daB dieses Experiment ein Indiz dafir
ist, daB bevorzugt entlang der Sondenachse eine Ausrichtung der magnetischen
Bereiche zu erwarten ist. Dieser Sachverhalt ist eine wiinschenswerte
Eigenschaft, da mit solchen Sonden eine definierte Abbildung der z-Komponente
des magnetischen Streufelds in der Magnetfeldmikroskopie erreicht wird (siehe
Kap. 2.1).
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5. Zusammenfassung

In der Rasterkraftmikroskopie (RKM) und der Rastertunnelmikroskopie (RTM) ist
eine Vielzahl von Wechselwirkungen von Bedeutung, darunter fallen insbesondere
auch magnetische, elektrostatische und solche vom van der Waals-Typ. Alle WW
hidngen stark von den detaillierten Sonden- und Probeneigenschaften ab. Im Rahmen
dieser Arbeit wurden Modelie zu denjenigen WW, die neben den magnetostatischen
im kontaktlosen Betrieb auftreten (speziell: elektrostatische WW und van der
Waals-WW), erstellt. Elektrostatische WW wurden fir den Fall der kapazitiven
Kraft mit Hilfe einer spharischen Sondenapproximation diskutiert. Im Falle loka-
lisierter Ladungen wurde die WW einer Punktsonde mit einer kreisformigen, homo-
genen Flachenladung sowie die WW mit einem fldchenzentrierten, quadratischen,
alternierenden Ladungsgitter behandelt. Fiir die van der Waals-WW in der RKM
wurde eine moglichst aligemeine geometrische Approximation als Sondenmodell ein-
gefiihrt und die nicht-retardierte WW sowie die Casimir-WW diskutiert. Mit dem
Modell konnte gezeigt werden, daB der Casimir-Effekt in der RKM relevant ist.
Allen diskutierten WW gemein ist in gewissen Grenzen ein 1/r"-Verlauf des Kraft-
gesetzes, im elektrostatischen Falle speziell ein l/rz-Verlauf.

Aufbauend auf der Kenntnis der diskutierten geometrischen Anforderungen sowie
auf den Forderungen beziiglich struktureller Eigenschaften wurden elektrochemi-
sche Sondenherstellungsverfahren entwickelt und so verfeinert, daB die Herstel-
Tung von Sonden fiir die RKM und RTM mit Verrundungsradien bis hinab zu 10 nm er-
reicht wird. Mit einer einfachen Methode werden aus den Sonden Biegeelemente fiir
die RKM hergestellt. Durch die Untersuchung duBerer Einfliisse sowie des Einflus-
ses der einzelnen Parameter im HerstellungsprozeB wurden die Herstellungsverfah-
ren so angepaBt, daB eine reproduzierbare Qualitdt der prdparierten Sonden si-
chergestellt wird.

Die Untersuchung verschiedener Methoden zur weiteren Strukturierung von Sonden
im Submikrometer-Bereich fiihrte zur Entwicklung eines Mikroprdparationsverfah-
rens fir die Herstellung neuartiger Kugelsonden. Die nach diesem Mikroprdparati-
onsverfahren hergestellten Sonden bestehen aus einer Kugel mit einem Radius zwi-
schen 50 nm bis zu einigen 100 nm aus beliebigem Metall am Ende eines metalli-
schen Sondenschafts. Erste Messungen zeigen Vorteile der Kugelsonden in be-
stimmten Bereichen der van der Waals- und der magnetischen RKM.

Der EinfluB der Sondeneigenschaften in der RTM wurde an technisch relevanten
Teststrukturen untersucht. Auf diesen Proben erwies sich insbesondere die mecha-
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nische Stabilitdt und eine wohlgeformte, scharf zulaufende Geometrie als bedeut-
sam.

Im Falle der van der Waals- und der elektrostatischen WW wurden Messungen des
Kraft-Abstand-Verhaltens auf ebenen Proben an Luft durchgefithrt. Ein Vergleich
der MeBergebnisse mit den theoretischen Vorhersagen wurde versucht.

Fiir die Sonden in der magnetischen RKM wurde an Domdnenwand-Strukturen experi-
mentell gezeigt, daB ein nicht-trivialer Zusammenhang zwischen der Auflésung und
der Sondengeometrie besteht. Tendenziell liefern dabei geometrisch scharfe Son-
den die hdochste Auflésung.

Durch geeignete Suszeptibilitdtsmessungen wurden Untersuchungen beziiglich der
Magnetisierungseigenschaften der Sonden durchgefiihrt.
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Anhang |

Niherungen fiir die Summe in G1. (2.8)

a) Z>>a
¢ = arcosh (R/a) = In(2R/a)>>1

sinh ¢
s ) ——— = S (-8 21 4 a/2R
sinh (ny) "=!

b) 2<<a

¢ = arcosh (R/a) <<l
Fiir kleine ¢ ergibt sich nach dem Satz von Moivre /84/

sinh n¢ = n cosh ™! ¢ sinh ¢

E:sinh ¢ E: ah-1
= =~ T .

sinh n¢ n(a+z)""!

Mit Hilfe der Z-Transformation /84/ ergibt sich

ah-1 a+x z atx  [a+x
Y4 = In — In|—
n(a+x)N"1 a z-za/(a+x)) =1 a X

als Naherung fir die Summe.

L]




Anhang Il
Berechnung der elektrostatischen WW mit einem Ladungsgitter

Nach der Euler-Mac Laurin-Formel /85-87/ gilt, falls f(n)=0 (n-w),

>iM8

K
_f(n) =ofmf(x)dx+%f(0)-i=1b2uax(2u-1)f(0)+RK (A1)

o[£ (%) dx42F (0) -2F(0) 422 (0) - == F (0)
o 2 12 720 30240 7

b2ﬂ=82u/(2u)! (die BZu sind die Bernoullizahlen) und R, ist das Restglied. Eine
Darstellung fur R, findet man beispielsweise bei Courant /85/.

Im vorliegenden Fall ist
£(n,k) = ([22+r 8- (K24+n2) ] 1/ 2 [224r 2. (k24n24l/5)171/2y (A2)

Die Doppelsumme kann nun berechnet werden, indem man

Sn,k F(0,k) = 3 (JOF(x,K)dx/5F(0,K) % by 3, (k- 1)7(0,k))
u:
= ST Fooyaxdy + 1, [PF(0,y)dy +

1/, oj“f(x,O)dx + 17, £(0,0) + R,

bildet. R; ist folgendermaBen gegeben:

Ry= l_Flbz“ax(Zu-l) [["dy £(0,5) + 1/,£(0,0)1+

l-Elt>2way(2"'1) [0f°dx f(x,0) + 1/,f(0,0)1+

2u-1 2w-1)
;§v=1 by by 8,(2#1) 8, (2V-1) £(0,0)



Fur Ry gilt: Ry=0, da jeder einzelne Term an der Stelle x,y = 0 verschwindet.
Analog berechnet man die Summation iber die Glieder f(n)=f(n,0):
1
§=g(n) -of°°f(x)dx+2f(0)+R2 .
Fir R, gilt wiederum Ry=0.

Zu berechnen ist schlieBlich

g kf(n,k)-§ f(n,0)+%f(0,0)=0f2fwf(x,y)dxdy . (A3)

?

Die Kraft F ist danach durch

e? 1 z
F =-—— 5 " > (A4)
€, L 2rg 2ro“Jz%4r, /2

gegeben. Das Niherungsergebnis G1. (2.16) ergibt sich schlieBlich, wenn man G1.

(A4) fur z>>r, entwickelt und danach z durch 2z ersetzt.



Anhanglll

Berechnung der makroskopischen van der Waals-Kraft mit der eingefiihrten
geometrischen Approximation

Nach G1. (2.26) ergibt sich

2n 1
d) = -mngb |d? dp,dp,d A5
¢(d) = -nyn, J X2 J” J JQ (o1242,2) 2 p1dpydp;dzy (A5)
d+22 0 0
L 2n (Zz/a)l/"
2mbnyn, J s -
T 2 (4-3) podpodp,dz
(b-2)(w-3) (dvzy) (8-3) "2 b2%%2
b 29l L ZZZ/K
o 3y 922 - A7
22 () ue3) OJ (drzg) B-3) °2 (A7)

Aus Gleichung (A7) erhdlt man G1. (2.27) fir die Kraft F, indem man F = -d¢/ad
bildet.

Fur L-o erhdlt man durch elementare Integration als allgemeine Losung (siehe GI.
2.32)

1 2n2b o T((2/K)+1)T(-(2/K)+4)
F= . - [4+=—-u]- X
/% (u-2)(p-3)  F T(4-3)
nyn, - d[3+(2/K)-p] (A8)

mit der Gammafunktion [I(x) und k>1. Fir den nicht-retardierten sowie den
retardierten Grenzfall ist u=6 bzw. pu=7 anzusetzen. Die Ldsungen fir einen
Kreiskegel erhdlt man fir k=1 und diejenigen fir ein rotationssymmetrisches

Paraboloid fir k=2. Mit diesen Parametern ergeben sich GIn. (2.28)-(2.30)
unmittelbar aus G1. (A8).
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Anhang IV

Berechnung der Konstanten b, (nicht-retardiert) und b, (retardiert).

a) Durch Vergleich von GIn. (2.21) und (2.25) ermittelt man

3h E: W] Wp
by = 3 7 oy (wy)ap (@) - (R9)
64n €o 1,m WY+

Betrachtet man jeweils einen charakteristischen angeregten Zustand der Atome (1)
und (2) so ergibt sich mit den charakteristischen Anregungsfrequenzen 01,2 und
den zugehorigen Polarisierbarkeiten @] 2 ndherungsweise

3h W Wy

b . 010020 . (AIO)

nr 64%3602 (w1+w5)

Die mikroskopischen elektronischen Polarisierbarkeiten W sind mit den
makroskopischen dielektrischen Konstanten €1,2 iber die Clausius-Mossotti-
Relation verkniipft. Es gilt danach

€ -1 1
L2~ na(w). (Al1)
61,2+2 360

Setzt man G1. (All) in G1. (Al0) ein, so erhdlt man G1. (2.33).

b) Vergleicht man die beiden GIn. (2.22) und (2.25), so erhdlt man

23hc

b . Qloazo N (Alz)

" 128n%e 2

wobei ajg,apq die statischen Polarisierbarkeiten der beteiligten Medien sind.
Mit G1. (All) ergibt sich daraus G1. (2.34).
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AnhangV
Berechnung von F,.. und F, fir zwei Platten im Abstand d voneinander.

Zur Lésung des Problems werden die Platten durch Zylinder approximiert: Fiihrt
man in G1. (A6) die Integration iber p, in den Grenzen 0 und R aus, wobei R der
Radius des Zylinders ist, so ergibt sich statt G1. (A7)

2”2"1“2 L 1
¢(d) = ———= pR? J — 0 dz, . (A13)
(1-2)(1-3) o) (dezp) (H73)

Aus G1. (A13) erhdlt man analog zu Anhang III fir L - o und p=6,7

2n2n1n2 A

F =2 eo————— .
(w-2)(u-3)  dl#3)

(A14)

fir die Kraft. A = nR% ist hierbei die Plattenfliche. Fir g=6und p =7
ergeben sich GIn. (2.36) und G1. (2.38).
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Anhang VI

Konstanten der reinen Materialien der zur Sondenherstellung verwendeten Dridhte
nach Goodfellow (Goodfellow GmbH, Eschborn; Katalog 1990).
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Nickel (Ni):

Ordnungszahl 28

Atomgewicht amu 58,69

Atomradius n. Goldschmidt, nm 0,125

Natirliche Isotopen Verteilung, Massenzahl 58 60 61 62 64
% 68,27 26,10 1,13 3,59 0,91

Ionisationspotential 1 2 3 4 5 6
eV 7,63 18,2 35,2 54,9 75,5 108

Thermaler Neutronenabsorptionsquerschnitt 4,54 Barns

Photoelektrische Arbeitsfunktion, eV 4,9

Elektronenstruktur Ar 3d8 4s2

Kristallstruktur Kubischfldchenzentriert

angegebene Wertigkeit 0, 1, 2, 3

Schmelzpunkt, °C 1453

Siedepunkt, °C 2732

Dichte bei 20°C, g cm™3 8,9

Spezifische Wirme bei 25°C, H K™! g°1 444

Latente Schmelzwdrme, J g'1 292

Latente Verdampfungswdrme, J g'1 6378

Spezifische Warmeausdehnung bei 0-100°C 13,3 x 1076 k-1

Wdrmeleitfahigkeit bei 0-100°C, W m! k1 90,9

Elektr. spez. Widerstand bei 20°C, pQcm 6,9

Temperaturkoeffizient bei 0-100°C 0,0068 K~1

Thermale EMF gegeniiber Platin

Kalte Verbindung bei 0°C, heiBe bei 100°C 1,48 MV

Materialzustand Weich Hart Polykristallin

Young’s Modul, GPa 199,5

Poisson’s Verhdltnis 0,312

Grossen Modul, GPa 177,3

Zugfestigkeit, MPa 400 660

FlieBspanung, MPa 150 480

Izod Zihigkeit, J m™] 160 160

Brinell Hirte 100 190
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Wolfram (W):

Ordnungszahl
Atomgewicht amu
Atomradius n. Goldschmidt, nm
Natiirliche Isotopen Verteilung, Massenzahl
%
Ionisationspotential
eV
Thermaler Neutronenabsorptionsquerschnitt
Photoelektrische Arbeitsfunktion, eV
Elektronenstruktur
Kristallstruktur
angegebene Wertigkeit
Schmelzpunkt, °C
Siedepunkt, °C
Dichte bei 20°C, g cm™3
Spezifische Wirme bei 25°C, H K™! g71
Latente Schmelzwdrme, J g'1
Latente Verdampfungswirme, J g~
Spezifische Wiarmeausdehnung bei 0-100°C
Wirmeleitfihigkeit bei 0-100°C, W m~} K1
Elektr. spez. Widerstand bei 20°C, plcm
Temperaturkoeffizient bei 0-100°C
Thermale EMF gegeniiber Platin
Kalte Verbindung bei 0°C, heiBe bei 100°C
Leitfahigkeit kritische Temperatur, K
Materialzustand
Young’s Modul, GPa
Poisson’s Verhdltnis
Grossen Modul, GPa
Zugfestigkeit, MPa
FlieBspanung, MPa
Vickers Harte

1

74

183,85

0,141

180 182 183 184 186
0,1 26,3 14,3 30,7 28,6
1 2

7,98 17,7

18,5 Barns

4,55

Xe 4f1% 5d% 6s2
Kubischraumzentriert
2, 3, 4, 5, 6

3410

5660

19,3

133

192

4009

4,5 x 1076 k-1

173

5,4

0,0048 K-1

1,12 WV

0,0154

Weich Hart Polykristallin
411
0,28
311

550-620 1920

550

360 500
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Anhang VI

Technische Daten der Magnetometerspulen

Induktionsspule:

Ldnge: 1 =33 mm
AuBenradius des Spulenkérpers: rq = 1,05 mm
Innenradius des Spulenkdrpers: ry = 500 pm
Drahtdicke: d =40 um
Windungszahl: n = 550

Ohmscher Widerstand: R =31,6 0
magnetische Feldstarke: H =16633m ! . 1
Felderzeugende Spule:

Lange: 1 = 36,2 mm
AuBenradius des Spulenkérpers: rag =3 mm
Innenradius des Spulenkérpers: r;y = 1,5 mm
Drahtdicke: d =40 um
Windungszahl: n = 600

Ohmscher Widerstand: R =104,6 0
magnetische Feldstarke: H =16352m?! . 1

Die magnetischen Feldstdrken wurden nach der Formel H = (n/2)- (r2+12/4)'1/2 |
berechnet /78/. Alle anderen Daten sind gemessene Werte.
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