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1982 entwickelten G. Binnig, H. Rohrer und ihre Mitarbeiter das Rastertunnelmikro-
skop (RTM). Eine fast atomar scharfe Spitze wird mittels Piezoelementen kontrolliert
an Oberflichen angenshert, indem die kurz vor Berithrung einsetzende Leitfahigkeit
des Spitze-Probe-Tunnelkontakies gemessen wird. Bei lateraler Bewegung (Rastern)
tastet die Spifze die Oberfliche ab. Die Aufzeichung der Bewegung ermdglicht es erst-
mals, einzelne Atome sichtbar zu machen. Schon jetzt darf man von einer neuen Ara
der Mikroskopie sprechen, die hierdurch eingeleitet wird.

Die Abb. 1.1 zeigi das Prinzip. Sie deutef an, dafl bet Ann#&herung anstelie der
Tunnelleit{ahigkeit auch andere Wechselwirkungen zwischen Spitze und Oberfliche ge-
messen werden kénnen.

Krifte etwa treten ebenfalls bei gegenseitiger Ann#herung zweier Oberfldchen auf.
G. Binnig und Mitarbeiter selbst verwenden in dem ’atomic force microscope’ (AFM)
erstmals die repulsiven Krifte, die nach erfolgtem mechanischen Kontakt zwischen
Spitze und Oberfliche wirksam werden [1]. Durch die Auslenkung der feinen, weichen
Biegefeder, die die Spitze trégt, kann die Spitze beim Rastern der Oberflichentopogra-
phie folgen — wie im Schallplattenspieler. Die Auslenkung wird zundchst mif einem
mit einer weiteren Spitze arbeitenden Tunnelmikroskop gemessen.

Im Gegensatz zur statischen Federauslenkung mifit das von Y. Martin und H.K.
Wickramasinghe [2] entwickelte Rastersondenmikroskop erstmals Kréfte iiber die
Verdnderung der dynamischen Federeigenschaften. Ausgenutzt werden die bei kon-
taktfreier Spitze noch vorhandenen schwachen anziehenden Krifte. Da die Spitze nun
frei schwingen kann, kann jetzt die kraftinduzierte Verschiebung der. Resonanzfrequenz
(Verstimmung) gemessen werden — und zwar sehr empfindlich. Abb. 1.2 skizziert
die prinripiellen Unterschiede dieses dynamischen RKM zu dem statisch arbeitenden

In dieser Arbeit geht es insbesondere um die Frage, inwieweit mit der dynami-
schen Betriebsart der Anwendungsbereich gegeniiber dem statischen RKM erweitert
werden kann. Es wird ein nach dem Prinzip von Martin und Wickramasinghe hierfiir
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Abbildung 1.1: Prinzipieller Aufbau eines Rastersondenmikroskops
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~ Abbildung 1.2: Prinzip des statischen (a) und des dynamischen RKM (b). |
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aufgebautes Gerdt, mit dem zur hdchstaufldsenden Messung der Biegefederschwingung
bestens geeigneten Heterodyninterferometer, verwendet. Anordnungen zum elekiroly-
tischen Atzen von Metalldrihten miissen zunichst ausprobiert werden, um Methoden
zur Herstellung der mikroskopisch feinen Spitzen einschlieBlich der sie tragendenden
Biegefedern zu entwickeln.

Mit der von Martin et al. [2] vorgestellten Betriebsart, der sog. ’slope detection’ (s.
auch {3}), ist dabei die theoretisch erreichbare Mefigeschwindigkeit (sowie damit auch
die praktisch erreichbare Empfindlichkeit) noch nicht erreicht. Die jiingst von Albrecht
et al. [4] entwickelte Technik, die Spitze in einen Resonanzkreis zu setzen, wird hier
mittels eines Phasenregelkreises realisiert. Die Charakterisierung dieser Betriebsart in
Gegeniiberstellung zur konventionellen ist Gegenstand von Kapitel 3.

In Kapitel 4 werden Untersuchungen zur Natur der auf die Spitze wirkenden
Krifte behandelt. Hierzu werden Ann#herungskurven aufgenommen, die die Krifte
in Abhéngigkeit vom Abstand liefern. Es geht vor allem um die van- der-Waals-Krifte
sowie um die durch Anlegen von Spannungen induzierten elektrostatischen Krifte; ge-
nau diese dienen zur Abbildung der Topographie. Weiterhin werden damitl die bei
Kontakt aufltretenden Effekie untersucht (Adhision).

Welche Oberflicheneigenschaften kdnnen nun mit der dynamischen Rasterkraftmi-
kroskopie untersucht werden? Ist das Material der Probe und seine Struktur weitge-
hend homogen, so ist die Kraft nur eine Funktion des Abstandes. Da Profile konstanten
Kraftgradients aufgenommen werden, lieferi das RKM dann ein reines Abbiid der To-
pographie. Kapitel 5 berichtet iiber die Anwendung des RKM auf eine Vielzahl von im
Nanometerbereich strukturierten Oberflichen. Dies soli zum einen die Mdglichkeiten
des Meflgeriites demonstrieren. Unter Verwendung definierter, einfacher Strukturen
kann zudem die Wiedergabetreue qualitativ und quantita,tiv untersucht werden.

Gegenstand des Kapitel 6 ist nun die methodische Variante des RKM, die sich un-
ter Verwendung magnetischer Spitzen bel Anwendung auf magnetlsch suuktunerte
Oberflichen ergibt. Definiert beschriebene Dinnfilmproben aus der magnetischen
Speichertechnologie dienen als Untersuchungsobjekt. Die an den Domiinenwinden
entstehenden magnetischen Streufelder fithren zu einer magnetischen Krail, die sich
auf das gemessene Profil auswirkt. An den verschiedenen Proben werden ?roﬁle bhet
unterschiedlichen Voreinstellungen des RKM aufgenommen. Diese werden mit berech-
neten Profilen verglichen, die aus den Dtreufemverteuungen unter Annahme einfacher
Spitzenformen ermittelt werden.
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Kapitel 2

Die Apparatur

2.1 Theorie der Biegefeder

Die Spitze im RKM wird von einer Biegefeder der Steifigkeit k getragen (Abb. 1.2).

Eine Kraft F fithrt zu einer Auslenkung:

F
__r 2,
b=—2 (2.1

Im sog. statischen Betrieb wird diese Auslenkung gemessen.

Der elastische Balken ist massebehaftet und bildet deshalb ein schwingungsfshiges
System. Bei der im allgemeinen verwendeten Grundmode liegt gerade am freien Iinde
die stirkste Auslenkung vor. Ihre Resonanzfrequenz, w,, ist ndherungsweise gleich der
einer Feder, bei der die Gesamtmasse m am Balkenende konzentriert ist {5]: .

N

Wirken auf die Spitze ZuBere, vom Abstand z abhingige Krifte (2}, so sind die
Federriickstellkrifte davon iiberlagert. Die Resonanz wird dann von einer effektiven
Federkonstante kg bestimmt, die sich durch Hinzufiigen des Krafigradienten F' =

oINS I S ISP, B3

Fir o I I S o U SN R RO SR JERN [NV | oS g -
(LI’/(LZ LD DCURLKOIISLANLE K Uel 1ICiEll FEuel Cigiu.

%
we =\~ mit hog =k F (2.3)

Fiir kleine Kraftgradienten ist dessen Einflufl auf w, linear, und Taylorentwicklung
um F’ = 0 fiihrt auf eine relative Frequenzverschiebung ( Verstimmung) von:

Aw, F
= —__ 2.4
w, 2k (24)

Die sog. dynamische Kraftmikroskopie mifit den Krafigradienten {iber diese Verstim-

mung.

FTTTITE




2.2, GESAMTANCRDNUNG 7

Abbildung 2.1: Zentraler Teil des REM. Die Bestandieile sind im Text beschrieben.
2.2 Gesamtanordnung

Das in dieser Arbeit behandelte RKM besteht im wesentlichen aus 3 Teilen:

e Der Biegefeder mitsamt einem Piezo-Aktuator zur Schwingungsanregung (Ab-
schnitt 2.4)

s oy PDeahaon_ Dagléilani bt FAL L tig o\
L B L o) B i

ositioniereinheit (Abschuiti 2.5 und Abschnitt 2.6)
Hinzu kommen natiilich noch die Teile zur elekironischen Signalstenerung und Signal-
verarbeitung, auf die in Kapitel 3 eingegangen wird.

Abb. 2.1 zeigt den wesentlichen Teil des Aufbaus. Das Objektiv O (Newport,
Modell 1-15X) fokussiert den von links kommenden zylindrischen Interferometerstrahl
aufl die Riickseite der Biegefeder. Die Spitze sitzt direkt aufgeklebt auf den in flacher
Form (Bimorph) ausgebildeten Piezo-Aktuator S (Valvo, Hamburg), gegeniiber der
Probe P. Die Proben-Positioniereinheit besteht aus (in Abb. 2.1 von links nach rechts):

¢ dem z-Piezo P, zur Abstandsreglung (langer Zylinder),

TN
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8 KAPITEL 2. DIE APPARATUR

¢ dem x-y-Fiezo-Scannei Pxy (breiter Zyli rder}
s einem x-y-Tisch zur gezielten lateralen Probenpositionierung mittels den seitlich
angebrachten stabformigen Motoren M und -M und,

¢ einem z-Tisch fiir die - mit M, ebenfaﬂs motorgesteuerte Annéherung (unterhalb

liegend).

GroBtes Augenmerk bei der Konzeption wurde auf Positionsstabilititat gerichtet,
vor allem in der Relativposition Spitze-Oberfliche, dann aber auch in der Position der
Spitze im Interferometer-Strahl. Die P051t10n mecha,mscher Komponenten kann durch
2 Effekte gestort werden: - : :

e thermische Ausdehnungen bei Temperaturschwankungen . - -

e Schwingungen bel mechanischen Resonanzfrequenzen des Sysfems, angeregt
durch akustische Einkopplung iiber den Boden und die Umgebungsluft. Die Am-
plitude eines durch &uflere Rauschquellen angeregten Systems ist in der Regel {wie
z.B. bei weiflem oder bei 1/f-Rauschen) uin so kleiner, je hsher die Resonanzire-
quenz ist. Hohe Resonanzfrequenzen sind daher die entscheidende Bedingung fiir
akustische Stabilitat.

Die Forderung zur Vermeidung beider Stéreffekte veranlaBie zu einer méglichst
kompakten Bauweise und zur einheitlichen Verwendung eines Materials (V2A-Stahl).

Zur Abschirmung von Bodenvibrationen ist die gesamte Apparatur zunéchst auf
einem luftgepolsterten Tisch fiir optische Aufbauten montiert. Der unter den héchsten
Anforderungen stehende — d.i. der in Abb. 2.1 gezeigte, von der Grundplatte G
getragene -— Teil ist weiterhin iiber als Druckfedern {Gutekunst & Co., Metzingen)
arbeitende, unter der Grundplatte G eingesetzie Stahlspiralen mechanisch entkoppelt.
Das Verhalten beziiglich der Schwingungsiibertragung gleicht einem Tiefpafl. Die zur
Anregung der hochfrequenten Resonanzen des Aufbaus in Frage kommenden Anteile
des Rauschspektrums werden dadurch vollstindig aufgehalten, vgl. [6]. Auch eine Va-

. 1 - . w
riation der Riickreflexion des Interferometerstrahls an der Biegefeder infolge ;ueglwhel

Bewegungen des Aufbaus durch diese gefederte Lagerung trat - bei einer expermien-
tellen Nachweisempfindlichkeit von besser 1% Lichtintensitét - nicht auf.
Zur Reduzierung von Konvektion wurde der mechanische Teil mit einer Plexiglas-

haube abgedeckt. - : -

'Die durch thermische Ausdehnung bedingten Schwankungen der Position der Spitze
gegeniiber der Probe lagen bei Normalbeirieb unter 1 nm innerhalb einer Minute.
Schallstérungen beeinflufiten das Signal im Rahmen der Mefungenauigkeit des Inter-
ferometers nicht.

I I ¥ | S i
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2.3 Das Interferometer

2.3.1 Awufbau und Prinzip

Das Interferometer arbeitet nach dem optischen Heterodyn-Prinzip. Heterodyn-
Interferometer in #hnlicher Art sind schon anderweitig realisiert bzw. beschrieben
worden [7, 8]. Dieses Interferometer verwendet einen 2 mm breiten Strahl aus ei-
nem konventionellen HeNe-Laser mit 633 um Wellenlinge (Uniphase, Modell 1303P).
Es ist diskret aus einzeln justierbaren Komponenten {Newport GmbH, Darmstadt)
aufgebaui. Abb. 2.2 zeigt den Strahlengang.

Der Laserstrah! wird zuniichst in Mefistrahl S und Referenzstrahl R aufgeteilt. Der
MeBstrahl wird mit einem Mikroskopobjektiv auf den Biegebalken {okussiert, reflektiert
von dort zuriick und gelangt nach Ablenkung im 2. Strahlteiler zur Photodiode. Die
Amplitude des Meflstrahls am Ort der-Photodiode stellt sich dar durch

o Ag = Setlwntesti) . S I R

Dabei ist. wy, die Laserfrequens,

| ps(t) = 2k6() = 2k A coswi (2.6)

[
LLoen
T e
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10 KAPITEL 2. DIE APPARATUR

NAN N

Abbildung 2.3: Qualitative Darstellung des zettlichen Verlaufs des Detektor-Signals
im Heterodyn-Interferometer (a). Darunter im gleichen Zeitfenster das Treibersignal
der Braggzelle (b). Ganz unten die jeweils ermiitelte Zeitdifferenz zwischen korre-
spondierenden Nulldurchgdngen des vom Miltelwert bereinigten Detekiorsignals und des

Treibersignals {c).

die durch die mit der Amplitude A erfolgende Oszillation der Spitze hervorgerufene
Modulation der Lichtphase, kg der Wellenzahlvektor des Laserlichts und w die Frequenz
der Spitzenschwingung.

Der Referenzstrahl durchlduft einen Umweg durch eine Braggzelle (Isomet, Mo-
dell 1205C-2).  Mit ihrem HF-Treiber (Isomet) wird ein Signal der Frequenz
wp /2% = 80.00 MHz eingefithrt. Durch ak ustooptlsche Wechselwirkung (Stokes- bzw.
Anti-Stokes-Prozefl} erfshrt das Licht dabei eine Farbverschiebung um genau chese
I'requenz. Das Referenzsignal an der Photodiode ist damii:

Ap = Reiwattest) (2.7)
Die Intensitat am Detektor berechnet sich daraus unter Verwendung des Cosinussatzes
gu . o

I'=|Ag + As]® = [R? + |SP? + 2| R|]S] cos(wpt + ds(i)) (2.8)

Abb. 2.3 zeigt qualitativ den zeitlichen Verlaul des Detektorsignals (a}. Durch
die Uberlagerung von Mefistrahl und frequenzverschobenem Referenzstrahl ergibt sich
eine Schwebung, die sowohl die Frequenz wg wie die zeitliche Variation ¢s(¢) der Phase,
enthdlt. Abb. 2.3.c verdeutlicht, daB sich ¢s(f) aus dem zeitlichen Abstand zwischen

SR T

T T
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N0 | RN Ry R, vern Mitiel ini _81
den Nulldurchgingen des vom Mitlelwert bereinigien Interferomeler-5i

Treibersignals Uy ergibt.

Gemif Gl. 2.5 und 2.6 wird die Bewegung 6(¢) der Spitze der Frequenz des von der
Spitze reflektierten Lichts aufmoduliert. Durch die Interferenz mit dem Referenzstrahl,
der seinerseits die Braggzelle passierte, erscheint sie im Detektor nun als Frequenzmo-
dulation des Treibersignals Uy. Es findet also ein Wechsel der Trégerfrequenz von wy,
zu wp statt. Als Heterodyn-Technik bezeichnet, erméglicht dieses Prinzip den Zugang
zum Signal der Spitzenschwingung, welcher aus dem reflektierten Mefistrahl allein nicht
moglich war.

Als Detektor wird eine PIN-Photodiode verwendet, die HF-empfindlich beschaltet
wurde. Ihr ist ein HF-Vorverstirker (Avantek, Modell UTCS-222-1) nachgeschaltet.

2.3.2 Ermittiung der Schwingungsamplitude der Spitze

Fiir den konventionellen Betrieb des dynamischen RKM (sog. slope-detection, s. Ab-
schnitt 3.1)) muf die Amplitude der Spitzenschwingung ermittelt werden. Diese wird
aus dem Interferometersignal durch einen HF-Demodulator {(Meflempfsnger, Rohde &

Schwarz, Modell ESV} im Amplitndenbetrieb erhalten.

Hierzu betrachte man die Frequenzzerlegung {(Fouriertransformation) des Detek-
torsignals:

I = R4S+ 2[R||S]| [Jg(a) coswgt + i Jo(e) cos (wp + nw)t
1

i " J.(e) cos (wp — nw)tJ (29)

Neben dem Anteil bei Frequenz Null liegi die Trégerfrequenz wp sowie symimetrisch
um wg und dguidistant im Abstand w angeordnete Satelliten vor. Die Fourierkoeffizi-
enten sind gerade Besselfunktionen (£1)"J,(a)) vom Modulationsgrad der aus Gl. 2.8
erhaltenen Interferometersignalphase wit + ¢s(t), also der iber

ps(i) = ccoswi | - (2.10)
definierten Amplitude o der-Phasenmodulation. Mit Gl 2.6 ist diese gleich
a =2k A = . - (2.1

wnd damit Funktion der Schwingungsamplitude A. Sie wird zur Bestimmung heran-
gezogen, unter Verwendung des Meflempféngers im Amphtudenbetneb Da in den
Anwendungen A klein ist gegen die Llchtwelienlange 1st o << 1 In dleser Naherung
ist "

| Jo{e) = Lund Ji(a) = = (2.12)

STV




12 KAPITEL 2. DIE APPARATUR

und sommt Amplitude des 1. Satelli
Die Amplituden der Frequenzanieile sind aufler von A auch noch vom Produkt
|R||S| der Intensitdten der Interferometerteilstrahlen abhéngig. Zur absoluten Bestim-
mung von A aus der Satellitenamplitude muf hierdurch dividiert werden. Der Faktor
wird ermittelt durch Demodulation der von A unabhingigen Amplitude des Tréigers.

Mit dem Interferometer wurde experimentell eine Empfindlichkeit von 3 pm in der
Amplitude der Spitzenbewegung erreicht.

2.4 Die Kraftsonde

Die Kraftsonde ist eine Biegefeder, die am Ende eine Spitze trigt, auf die die Kraft
wirken kann. Die Steifigkeit k beirdigt je nach Anwendung zwischen 0.1 N/m und
100 N/m!. Wie auch fiir die dibrigen mechanischen Komponenten ist fiir Stérunemp-
findlichkeit eine hohe Resonanzfrequenz unerlifilich. Dies erfordert, dafl der bewegliche
Teil der Feder besonders leicht sein mufl. Damit ein harmonischer Schwinger der Stei-
figkeit 1 N/m eine Resonanzirequenz von 20 kHz erhilt, ist eine Masse von 0.1ug
notwendig. Das ist die eines Si-Wiirfels von 50 pm Kantenldnge. Strukturen solch
kleiner Abmessungen konnen nur mit Atztechniken erzielt werden.

Hlervu wurqe die in der Tunneinukroskopie verwandte Technlk zum Atzen von

nem Stiick zu préparieren. Es gelingt nun, Sonden wie die in Abb. 2.4 gezelgte zu
produzieren. Die im Laufe der Entwickiungsarbeit gewonnenen Erkenntnisse sind im
Anhang A dargelegt. Sie dienen als Grundlage fiir den im folgenden zu beschreibenden

Fertigungsablauf.

Verwendet werden 0.1 bis 0.2 mm starke Metalldrihte (Goodfellow Metals). Die
fertige Sonde wird sich damit, trotz ihrer Feinheit - bequem manipulieren lassen. Wie
im Anhang beschrieben, wird zunichst ein mhhmeter}anges Ende des Drahtes auf die
erforderliche Balkendicke homogen heruntergedtzt. Die entstehende Schulter ist das
feste Ende der Feder. Sie wird festgelegt durch die Fintauchtiefe. Die Basis, also der
nichtgedtzie Teil des Drahtes, kann auch definiert werden durch eine vorher, mittels
Eintauchen in Lack, aufgebrachte Isolation. Zu Schwierigkeiten kann fithren, dal der
geditzte Teil unterhalb der Schulter nicht gleichméfig abgediinnt wird, sondern sich
iiber einen Bereich von 100 ym verjiingt oder eine Kehle erhilt (s. Anhang) Dies wird
umgangen, indem der Abdiinnprozefl nach ca. 3/4 der Zeit unterbrochen wird. Er wird
dann fortgeseizt nach Verlagerung der Grenze in den homogen geétzten Bereich. Dies
fiihrt zu der auch in Abb. 2.4 zu sehenden zweiten Schulfer.

Die Linge des Biegebalkens wird festgelegt durch eine scharfe Biegung im freien
Ende. Hierzu wird der Draht - nach Montage auf den Piezo-Bimorph, der seinerseits

1Zwm Vergleich: Unter Verwendung einer Kiichenwaage und eines Zentimetermafistabs wurde die
Steifigkeit der Feder eines Kugelschreibers zu etwa 500 N/m bestimmt.

VTR
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- Abb_ﬂdun_g_?.fi:__REM_—Aufnahme etner aus Draht gedtzien Kraftsonde

schon auf dem in Abb. 2.1 erkennbaren Sondenhalter sitzt - in einen eigens entwickel-
ten Manipulator cingesetzt (Abb. 2.5). Durch gegenseitiges Verschieben zweier aus
Skalpell- oder Rasierklingen hergestellter Messer wird der zwischen ihnen positionierte
Draht wie von einer stumpfen Schere umfafit und gebogen. Zuverl#ssiger und préziser

Ablauf erd erst durch die Verwendung feiner Mikropositioniertische ermdoglicht.

~ Aus: dem umgebogenen Ende des Drahtes wird anschlieBend mit der im Anhang
beschnebenen Meniskusmethode eine Spitze herausprépariert.

"Zur Ube;pmfung der Qu;mta.t der’ ‘Spitzen erwies sich das REM als zuverldssige
Abbxldl.ngsmeuhode mit einer Aufldsung von 20 nm. Abb. 2.6 zeigt eine typische
Aufashme.. Wie auch in den Aufnahmen deutlich wird, konnte generell ein Verrun-
dungsradius von 100 nm oder ‘weniger erreicht werden. Die mit der Meniskusmethode
erhaltenen Spitzen wiesen Schaftwinkel von ¢ = 15° ... 30° auf.

: Dlg_gewunschten mechanischen Eigenschaften {(Federkonstante k und Resonanzire-
quenz w, der ‘Grundschwingung) werden generell durch die Abmessungen des Biege-
balkens bestimmt, die generel "Rotationssymmetrie aufweisen. Fiir einen zylindrischen
Balken der Lénge L und der Dmke d a.us einem Material mit Elastizitétsmodul £ und
Dichte g ist [9, 10, 1i]: "o :

3 Ed* B d -
=2 wnd v, = 0879y (2.13)

Brauchbare Werte erhélt man fiir Lingen von einigen 100 gm und Dicken von gréfien-
ordnungsméflig 10 um.
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Abbildung 2.5: .Mbemmﬁmm:x zur-position- =
sgerechien Erzeugung- der Biegung in
der Drahisonde. Als Messer fir die im
Text beschriebene ....ﬂmnaﬂ% dienen eine

Rasierklinge (oben) sowie ein schmales
Stick einer Skalpellklinge (Mitte). Der
Draht wird mitsamt seinem Halier wie
eingezeichnel eingebaut.

Abbildung 2.6: REM-Aufnahme
einer itypischen Spilze fir das
RKM, erhalten nach Atzen mit
HCl nach der Meniskusmethode.
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Zur Bestimmung der Resonanzeigenschaften des Biegebalkens wurden Amplituden-
Frequenz-Kurven aufgenommen. Sie zeigen deutliche Resonanzmaxima bei Frequen-
zen von w/2m = 10 ... 50 kHz. Die Resonanzfrequenzen stimmen mit den Werten,
die aus den mittels REM-Aufnahmen erhaltenen Abmessungen theoretisch berechnet
wurden, auf besser als 20% iiberein. Auch die ersten Oberfrequenzen wurden ermit-
telt, in n#herungsweiser Ubereinstimmung zu theoretisch berechneten [11]. Die aus
den Halbwertsbreiten der Resonanzkurven bestimmten mechanischen Giiten liegen bei

Q = 200 ... 300.

2.5 Die Piezo-Positionierung

Fiir die signalgesteuerte Probenpositionierung werden Aktuatoren aus Piezoelemen-
ten in Stapelbauweise verwendet (Niedervolt-Piezos, Physik Instrumente PI, Wald-
bronn). Die Elemente bestehen aus gesinterten Blei-Zirkonat-Titanat-Verbindungen
(PZT). Durch Anlegen von Spannungen (bis ca. 150 V) kénnen Hiibe bis zu einem
Tausendstel der Aktuatorabmessung erzielt werden. Da foiglich Aktuatoren mit grofien
Stellwegen grofl werden und niedrige Resonanzirequenzen besitzen, wird ein lateraler
Dehnbereich von 30 ym gewéhlt. Ein integrierter x-y-Scanner erfiillt diese Anforderung
bei noch vertretbarer Grofle (Abb. 2.1). Er hat eine Resonanzfrequenz um 5 klz. Ein
eindimensionaler Scanner mit einem Dehnbereich von 15 pm (PI, Modell P-830.10} wird
als vertikaler Aktuator eingesetzt. Seine Resonanzfrequenz ermittelt sich experimentell
zu etwa 10 kilz.

Zur Funktionsprifung wurde die Spannungsabhingigkeit der Ausdehnung mit ei-
nem optischen Profilometer {(Laser Stylus RM 600, Rodenstock, Miinchen) ermittelt.

JA.\]"!'\ ‘) }7 ac\lgt A‘E Anac‘i‘enc\}:un sinag Dlnw(\c xxna m I’(’Dﬂ. nefr!n]"u m}_t Slo"r}ﬂ]eﬂ mn

L3 B § Lot A £ w¥ A0 | 1513 Auay

Dreiecksform. Die erkennbaren Charakteristika sind typisch fiir alie Piezoaktuatoren.

e Das Verhalien weicht von der Linearitdt ab und fithrt zu Hysteresen von einigen

bis zu 10 Prozent, letztere definiert als remanente Ausdehnung {oder halbe Dicke

“der Lanzette) dividiert durch Endausdehnung {oder halbe Linge der Lanzetie).
 Der Hysteresegrad nimmt mit der Endausdehnung zu. B '

e Die mittlere Ausdehnung pro Spanmmg (Steigung der Lanzette) steigh mit der
Endaisdehnung.

2.6 Die Motor-Positionierung

Fine prizise Positionierbarkeit in einem weitaus grofleren Bereich ist notwendig, um
einen Probenwechsel zu ermdglichen und um einen groflen Bereich der Probe zugénglich

B 11 A i

i
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Aus—
dehnung

o

Abbildung 2.7: Gemessene Kennlinien eines Piezo- Akluators

zu machen. Die Probe mitsamt der Piezoeinheit sitzt dazu auf einem Sytem aus einem
einachsigen Verstelltisch (PI, Modell P-013}, beweglich in lateraler y-Richtung, und
einem zweiachsigen Verstelltisch (PI, Modell P-015), der Bewegung lateral in x und
vertikal zur Oberfliche (z) durchfithrt {Abb. 2.1). Durch eine Neigung der Proben-
einheit um x erreicht man eine ungehinderte Annéherung der Probe an die nach oben
ragende Biegefeder, die ihrerseits senkrecht zur Laborhorizontalen stehen muf}, um eine
Reflektion des horizontal ausgerichteten Interferometersirahls in sich zu ermoglichen.
In den Tischen sind seitlich lineare Kugelfilhrungen integriert, die laut Hersteller tiber
12 mm Verstellweg ein vertikales Rumpeln von weniger als 0.3 pm haben.

Die Mikrometerschrauben zur Verstellung der Tische sind (im Bild bis auf eine)
durch seitlich angebrachte DC-Motor-Triebe (PI, Modell M-224) erseizt. Diese enthal-
ten Gleichstrommotore, die eine axiale Spindel antreiben, sowie magnetische ncoder
zum Auslesen der absoluten Spindelposition. Die Motor-Ansteuerung wurde zunéchst
deshalb installiert, um bei Betrieb im Vakuum eine Positionierung in situ zu ermogli-

chen.

Neben den groflen Verstellwegen von 25 mm pro Koordinate leistet das System
durch die mittels PC-Einschubkarte (PI, Modell C-810) vollzogene Reglung der Motor-
gleichspannung {iber das Encodersignal eine gleichformige, rumpelfreie Bewegung mit
einer absoluien Wiederholgenauigkeit von 0.1 pm . Nichtberiicksichtigt ist hierbei ledig-
lich das bei Wechsel der Bewegungsrichtung wirksame Spiel. Dies wurde experimentell

zu ca. 5 pm ermittelt.

AN E R B
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Signalfihrung

Im vorigen Kapitel wurde das System aus den mechanischen und optischen Teilen des
RKM beschrieben. Hinzu kommen jetzt die Teile der (elektronisch realisierten) Si-
gnalfithrung. Diese besteht zum einen in der (vertikalen) Reglung der Spitzenhohe,
durch die ein konstanter Kraftgradient eingestellt wird. Hierzu wurden zwel unter-
schiedliche, in den Abschnitten 3.1 und 3.2 beschriebene Methoden realisiert. Zum
anderen behandelt Abschniit 3.3 die horizoniale Steuerung, die die Signalaufnahme
als Funktion der lateralen Position (Bildentstehung) einschlieflich der nachfolgenden
Bildverarbeitung vollzieht.

3 fester Frequenz

1 Anregung m
3 o3

3.1.1 Prinzip der slope detection

Die slope detection ist die konventionelle Methode zur Ermittlung der Verstimmung
der Biegefeder in der dynamischen Rasterkraftmikroskopie. Sie wurde hierfiir erstmals
von Y. Martin und H. K. Wickramasinghe [2] sowie von G. M. McClelland et al. (3]
angewandt.

Wird die Biegefeder mit einer fesien frequenz w angeregt wone1 ihr run cue De—
wegung S P '

6r(t) = Ar cos(wt) | | - o ..(3.1)
ausfiihrt, so 148t sich die stationsre Bewegung der Spitze beschreiben duich:
6(1) = Acos(wl + ¢) (3.2)

Sie ist also in Phase und Amphtude verandert Amphtude A und Phasenverschiebung
o hangen von der Resona,nza,bwelchung : : -

Y= W — Wy : ' . - S e AP TS _(3;3).

Wy

T
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I A
A/4,
Q/2r
i —
o L L 1
0 —
N ﬁ
-2
Abbildung 3.1:  Am- |
plitude und Phase der
erzwungenen Schwingung
als Funktion der Reso- P !
nanzabweichung. ' _1 -5/Q 0 v 5/

ab.

Man betrachte die Biegefeder als geddmpften harmonischen Oszillator der Giite Q.
Bei hohem @ und kleiner Resonanzabweichung sind A und ¢ dann gegeben durch [11]

A Q

— e (3.4)
Ap 1+ (2Qu)? SR
sowie: :
o . . -
¢ = 5 arctan{2vQ) (3.5)
Abb. 3.1 zeigt die Frequenzabhingigkeit beider Mefigrdfien

die Resonanzabweichung v gemifi Gl. 2.4 um:

_Aw, F

Av

(3.6)

Wy 2k

Dies fithrt zu einer ﬁr_lderu_ng der Amplitude A und der Phasenverschiebung ¢.

Den Verlauf der Frequenzabhingigkeit der Amplitude (Resonanzkurve) fiir den
kréftefreien und den kraftbeeinflufiten Fall zeigt Abb. 3.2. Liegt die Anregungsfre-
quenz, wie {iblich, im steilen Bereich der krifiefreien Resonanzkurve, so ist die relative

IR

i
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Abbildung 3.2: Resonanzkurven der Biegefeder mit und ohne Vorhandensein einer
z-ablidngigen Kraft.

Amplitudenénderung AA/A eiwa gleich dem Q-fachen der Verstimmung Av. Sie ist
also ein empfindliches Maf}, da Q itiblicherweise Werte von mindestens 100 hat. Es
erglbt sich dann

'—A‘A‘ A r 3.7
~ v= .
A Q5 _ (3.7)
3.1.2 Verschaltung beim geregelien Beirieh

Fiir die meisten Untersuchungen dieser Arbeit wurde der konventionelle Betrieb des
RKM realisiert, und zwar durch die in Abb. 3.3 gezeigte Verschaltung. Die Amplitude
der Biegefeder wird dabei mit dem Heterodyninterferometer und dem zur Amplituden-
demodulation auf das Seitenband abgestimmien MeBempfinger (Rohde & Schwars,
Modell ESV) gemessen. Ein Analogregler (Integrierer I mit zuschaltbarem Proportio-
nalregler P) bewirkt eine Konstantreglung des Amphtudens1gnals mdem er. uber den
z-Piezo den Abstand zwischen Spltze und Probe variiert.

Der auf die Spitze wirkende Kra,ftgradlen* wird also stets konstant gehalten. Das

Steﬂslgﬂzm, welches an den z-Piezo gmuzub wuu, Liefert ein MaB fiir die Hohe der Pro-
benoberfliche. Wie in Abschnitt 3.3 genauer beschiieben, wird durch laterale Bewe-

PR I RS ¥ |- St H i rioult i}
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@7 Haterodyn— o Ampl.-

Interferometer Demodul.
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AL p== @ Regler

£
M w
/A % s £ srzme

Abbildung 3.3: Die in dieser Arbeit meist verwendele Verschallung des RKM

gung der Probe mittels Rechner-Ansteuerung der x/y-Piezos die Topographie integral
ermittelt. |

3.1.3 Grenzen der slope detection

Die Bestimmung des Kraftgradienten aus Amplitude oder Phase unterliegt infolge der
thermischen Anregung (Brownsche Molekularbewegung) einem Fehler. Die thermische
Anregung verteilt sich nach dem Aquipartitionsgesetz auf die mechanischen Freiheits-
grade des Biegebalkens mit je einem Inergiebeitrag von kg7'/2. FEin Freiheitsgrad
bildet die Auslenkung in z-Richtung. Die damit verbundene potentielle Energie ist:

1 kgT
fulf A BN 3.8
2t <P PT 38)
Fiir die mittlere quadratische Auslenkung ergibt sich daraus:
<P >= BT - e e e o (3.9)

Sie-ist also unter Normalbedingungen (T = 293K) nur eine Funktion der Federkon-
stante. Bei einem typischen Wert von k = 1 N/m betrigt sie V< 2% > = 64 A
Dieses Storsignal liefert einen Fehler in der Amplituden- bzw. Phasendetektion.

Der Fehler hiingt ab von der Bandbreite B (d.i. die reziproke Integrationszeit fiir die

Messung) und betrigt {lir Amplitudendetektion {3, 2, 12]:
AF = —2kgT
RV

o

TG

e

B
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Fiir Phasendetektion erhoht er sich um den Faktor 2 [5].

Weiterhin soll uns das Antwortverhalten der Schwingung auf einen sich sprunghaft
éndernden Kraftgradienten Aufschlufl geben tiber die maximal verfiigbare Bandbreite,
also die groftmogliche Mefigeschwindigkeit. Dies werde exemplarisch untersucht, indem
mit dem Heterodyn-Interferometer die Amplitude einer fest angeregten SizgN,-Zunge
[13] zeitabhingig gemessen wird. Durch ein rechteckiges Spannungssignal (Abb. 3.4a),
das zwischen der Zunge und einer im Abstand von einigen Mikrometern positionierten
Gegenelekirode angelegt wird, wird dabei ein elekirostatischer Kraftgradient ein- und
ausgeschaltet. Gleichzeitig wird die Schwingungsamplitude gemessen. Dabei werden
durch Variation des Umgebungsdrucks zwei unterschiedliche Giiten des Schwingers
eingestellt (@ = 11700 bzw. @ = 420, Halbwertsbreiten Af der Resonanzkurven
entsprechend 10 Hz bzw. 280 Hz). Die Verldufe des Amplitudensignals fiir die beiden
Falle zeigt Abb. 3.4b bzw. c. '

Daraus ist abzulesen, dafl sich die Amplitude bei sprunghafter Anderung des Krafi-
gradienten nicht sofort auf-den durch die Resonanzkurve definierten stationsiren Wert
einstellt, sondern in einer gewissen Zeit 7 relaxiert (etwa 0.1 s in a, weniger als 5 ms
in b). Diese Relaxationszeit 7 betrigt 0.1 s (b) fiir die hohe Giite und weniger als
5 ms fiir die niedrige Giite (c). Sie korreliert im Rahmen der Mefigenauigkeit mit der
reziproken Halbwertsbreite 1/A f der Resonanzkurve. _

Dieses relaxierende Verhalten wurde auch anderweitig beobachtet, wo auch eine
Erklérung des Phénomens geliefert wird [4]. Die Relaxation ist nach Rechnung im

DU B € &t H g it )
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Grenzfall kleiner Spriinge in F' eine expounentiell geddampfie Schwebung mit der Ab-
klingdauer
20 V3
S . (3.11)
W, aAf

Diese Relaxation begrenzt also die maximale Geschwindigkeit zur Bestimmung von
F" aus der Amplitude bei der Methode der slope detection. Die Phasenverschiebung
unterliegt im {ibrigen einer &hnlich starken zeitlichen Verzégerung [51.

3.2 Anregung mit auf Resonanz nachgefiihrter
Frequenz

Die Anregung mit fester Frequenz war Stand der Technik am Anfang unserer Unter-
suchungen tiber die dynamische Rasterkraftmikroskopie [2]. Tm Verlauf dieser Arbeit
wurde eine Varianie dieser Betriebsart entwickelt und getestet.

Bei diesem sog. Betrieb mif Frequenzreglung ist die Frequenz der Federschwingung
nicht fest. Vielmehr 188t man die Feder bei der Resonanzfrequenz schwingen, sodaf
also die Frequenz mdglichen Anderungen von ¥’ instantan folgt. Ist man in der Lage,
diese Frequenz oder auch nur die Phase zu ermitteln, so hat man eine unverzégerten
Zugang zu F'.

Die Empfindlichkeit in der Messung von F’ steigt nach Gi. 3.10 mit der mecha-
nischen Giite der verwendeten Feder. Mit den kommerziellen SizN,-Spitzen [13] sind

unter Vakuum Giiten bis zu @ = 100000 erreichbar. Wie gezeigt, bedeutet dies fiir die
slope detection allerdings eine Mefzeit von etwa 7 = Is, oder eine Bildaufnahmedauer
von mehreren Stunden. Mit der neuen Betriebsart sollen solche Mefzeiten drastisch
reduziert werden. Die in Abb. 3.5 gezeigle Schaliung beschreibt die Realisierung der
Idee. Sie besteht aus zwei ineinandergeschachtelten Schaltkreisen diein den folgenden

Abschmtten 2.2.1 und 3 2 2 beschmebe*; Werderl :

3.2.1 Der Schwingkreis

Aufgabe des Schwingkreises ist es, die Biegefeder stets bei ihrer maéglicherweise sich
verdndernden Resonanzfrequenz schwingen zu lassen. Um eine stationére Schwingung
zu erhalten, wird das System in eine Oszﬂlatorschaltung eingesetzt, wie es auch beim
Betrieb von Schwingguarzen {z. B. in Uhren oder m Sch;chtdlckenmessem in Aub
dampfanlagen) geschicht. ' '

Der Schwingkreis besteht aus dem Detektorzweig D und. dem Anreg;ungszweig A

der Abb 3.5. Erist im Prinzip pur eine Riickkopplung der Federbewegung auf den

T I DA St R
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Abbildung 3.5: Blockschalthild zum Betrieb des RKM mii Frequenzreglung.

treibenden Piezo liber einen geeigneten Verstirker. Nach Schliefilen des Kreises kann
folgendermaflen eine Schwingung aufgebaut werden:

Thermisches Rauschen fithrt zu einer zunichst unkontrollierten Bewegung d der Fe-
der mit vielen Frequenzanteilen. Diese wird mii dem Heterodyninterferometer detek-
tiert. Im Gegensatz zum bisherigen Vorgehen wird das Detektorsignal (Gl 2.8) aber
(mittels alternativer Betriebsart des Rohde- und Schwarz- MeBempféngers ESV) fre-
quenzdemoduliert, um die vollstindige Information der Bewegung zu erhalten. Das
Ergebnis ist die zeitliche Ableitung der Phasenmodulation ¢g, gemafl Gl. 2.6 also die
Bewegungsgeschwindigkeit der Spitze. Dies wird aufl den Piezo zur Anregung der Feder
riichgekoppelt. Die Bewegung wird also verstirkt, jedoch nur in den Frequenzanteilen,
die nach Phasenverzogerung infolge der Federirigheit konstruktiv mit den Anteilen der
urspriinglichen Bewegung interferieren. Hierzu muf} die Phasenverzégerung der Feder
die bei der Frequenzdemodulation erzeugte Verzogerung von 90° kompensieren. Dies
trifft gerade auf den bel Resonanz liegenden Frequenzanteil zu. Es baul sich also eine
Schwingung bei der Resonanzfrequenz auf, vorausgesetzt, der Verstarker kompen51ert

die Eigenddmpfung der Feder.

'Um ungehinderten Amplitudenanstieg (Resonanzkatastrophe) zu vermeiden, ist der
Verstérker nichtlinear ausgelegt. Die Verstdrkung mufl mit zunehmender Signalampli-
tude soweit abnehmen, dafl sie die Eigenddmpfung der Feder irgendwann nicht mehr

Y ikt

iibersteigt. s wird hlerzu ein auf OP-Basis realisierter Schiitt-Trigger verwendet.
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signals - einen von zwei Werten an. Bel sinusférmigem FEingangssignal erhilt man
am Ausgang ein Rechteck fester Amplifude. Die Verstdrkung ist daher exakt umge-
kehrt proportional zur Eingangsamplitude. Die Einstellung der im Betrieb gewiinschten
Amplitude geschieht durch einen dem Schmitt-Trigger nachgeschalteten abstimmbaren

Abschwicher.

3.2.2 Der Phasenregelkreis

Ziel des Phasenregelkreises ist es, die Nachfilhrung des Abstands Spitze-Probe durch-
zufithren derart, daf ein konstanter Kraftgradient auf die Spitze wirkt (geregeiter Be-

trieb), also der Schwingkreis frequenszstabilisiert wird. Hierzu wird das Signal des
Schwingkreises mit einem von einem Synthesizer {Hewlett Packard, Modell 3325A)
mit der gewiinschten Frequenz erzeugten stabilen Referenzsignal verglichen, und zwar
mittels eines Phasendetektors.

Ein Phasendetektor liefert ein Signal, das ein Maf der Phasendifferenz seiner bei-
den Eingangssignale ist. Es wird hier eine Koimponente eingesetzt, die Bestandteil
des CMOS-1C’s ’4046° ist, und zwar der flankengetriggerte Phasendetektor 'PC2°. Er
arbeitet als logischer digitaler Baustein mit Schaltzeiten weit unter 1 us, und wird
deswegen den mit 100 ps flir diese Anwendung unter Umstdnden zu irdgen analo-
gen Phasendetekioren vorgezogen. Er enthilt zwei sog. Flip-Flops vom D-Typ, die
eine MOSFET- Ausgangsstufe zwischen 3 moglichen Zustinden hin- und her- schal-
tet, wenn eines der Eingangssignale eine ansteigende Flanke hat (s. Abb. 3.6). Die
Zustdnde sind 1) Masse, 2} Versorgungsspannung Vg sowie 3} ein hochohmiger Neu-
tralzustand, der durch symmetrische Beschaltung mit 2 Widerstidnden zu je 5 k{2 auf
1/2 V¢ gelegt wird. Durch die 3 Niveaus wird ein grobes Raster definiert, das als Maf}

fiir die Phasendifferenz dient.

Das im allgemeinen zwischen den Zusténden springende Phasensignal wird mittels
eines RC-Siebes geglittet. Damil wird tiber das Raster interpoliert, und das gemit-
telte Signal wird eine lineare Funktion der Phasendifferenz. Es wird an den z-Piezo
herangefithrt, und damit ein Phasenregelkreis geschlossen. Dieser besteht somit aus
dem als "black box’ zu betrachtenden Schwingkreis und der aus Phasendetekior, Refe-
renzosziliator und z-Piezo bestehenden Riickkopplungsschleife (R in Abb. 3.5). Unter
geeigneten Bedingungen kann die Phasendifferenz zeitlich konstant werden. Eventuelle
Phasenabweichungen, etwa durch Anderung des Kraftgradienten bzw. der Frequenz
des Schwingkreises, fithren mittels Wirkung des Phasendetektors zu Anderungen der
z-Piezo-Spannung und damit des Abstandes Spitze-Probe soweit, dafl sie ausgeglichen
werden. Der Schwingkreis wird damit auf den Referenzoszillator synchronisiert, hat
also dessen Frequenz. Der Phasenregelkreis arbeitet somit wie eine *phase locked loop’
(PLL) [14] : -

\;..a.a.x.l}- L+ i

'Der enischeidende Unterschied zur slope detection ist nun der, daf die mit dem

[
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Abbildung 3.8: Typischer zeitlicher Verlauf der Eingangssignale (EIN1,EIN2) sowie
des reinen und des geglitieten Ausgangssignals (AUS bzw. AUS’) am Phasendetekior
PC2 des IC’s 4046’

Abstand verdnderliche Kraft instantan auf die Frequenz der quasifreien Schwingung
wirkt. Die Kompensation von Anderungen in F’ iiber die Héhennachfithrung erfolgen
mittels des Phasenregelkreises jetzt ebenfalls instantan.

Die unverzdgerie Frequenzantwort des Schwingkreises wurde von T. Albrecht eben-
falls erfolgreich angewandt [4]. Er benutzie in der Signalriick{iihrung allerdings einen
Frequenzdetektor. Dieser liefert einen Pegel abhiingig von der Frequenz des Schwing-
kreises, der konventionell tiber einen Integrator an den z-Piezo riickgekoppelt wird.
Gegeniiber diesem Prinzip ist die hier entwickelte Frequenzreglung apparativ einfacher

zu realisieren. Sie wird dadurch auch unanfilliger gegentiber Stérungen.

3.2.3 Messungen und Erfahrungswerte

Der Betrieb mit Frequenzreglung in der soeben beschriebenen Schaltung erwies sich
als sehr zuverléssig. Der Schwingkreis erreichi seinen stationfiren Zustand generell

innerhalh von Millisekunden N+ hei Batrich 7 Valruim - snit Snitron dis ainon
;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;; NUT Del RaiTien I vVaxuum iy 2Ppitgen, Gie finen

hohen Q-Faktor erzielten - verléingerte sich die Einschwingzeit erwartungsgemasl, und
zwar bis auf Bruchteile einer Sekunde. '

Unter Bedingungen, bei denen anfangs mit slope detection gearbeitet wurde - es
wurden Drahtspitzen mit ca. 20 kHz Resonanzfrequenz an Luft betrieben (() =~ 200)
- konnte generell eine Erhthung der maximalen Mefigeschwindigkeit um den Faktor &
erhalten werden. Fiir ein typisches Bild mit 128x 128 Punkten bendtigt man dann nur

LLIIRIELIL VP TAINAT . 3 W3 Tl by pAAOIIUD JFIING AV 240

noch 1 min Aulnahmezeit.

Mit der neuen Betriebsart erschlieflen sich neue Moglichkeiten, da unter Beibehai-
tung angemessener Meflzeiten nun Biegefedern hoher Giite verwendet werden kdnnen.
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pact Disc (CD) sollen dies demonstrieren. Die erste Aufnahme {a) wurde via slope
detection, die zweite mit dem Phasenregelkreis erzeugt. In beiden Aufnahmen wurde -
unter Anpassung der Scangeschwindigkeit anf 0.9 Zeilen/sec (a) bzw. 1.8 Zeilen/sec (b)
bei gleicher Gesamtmefzeit von 38 s - die Bildauflésung optimiert. Durch Variation des
Umgebungsdrucks werden wieder verschiedene Giiten der SizN,-Feder [13] eingestellt.
Abb. 3.7a entspricht den iiblichen Arbeitsbedingungen an Luft.

Der aus Abb. 3.7b ersichtliche Gewinn an Aufnahmequalitit resultiert, wie eingangs
erwihnt, aus der nun ermoglichten Erhdhung der mechanischen Giite. Der Mefifehler
AT des Kraftgradienten folgt jetzt aus dem Frequenzrauschen des Schwingkreises.
Unter Verwendung des von T. Albrecht et al. [4] ermittelten Ausdrucks des Frequenz-
rauschen eines verstirker-riickgekoppelten Resonanzkreises erhili man:

21 kB

OIii-

i

(3.12)

Man erhélt bis auf den V orfaktor dasselbe Ergebnis wie fiir den Fehler bei slope detec-
tion (Gl. 3.10.

Hiermit berechnet sich der Fehler fiir typische experimentelle Parameter (k¢ =
iN/m, w, /27 = 50kHz, Amplitude A = 10A, 5 ms MeBzeit enisprechend einer. Band-
breite B = 200Hz) zu 0.8-107% N/m bei ciner Giite von ¢ = 200, wie sie bisher typisch
war. Mit einer Giite von @@ = 50000 reduziert er sich auf 0.05-107* N/m. Man erhilt
also etwa eine Verzehnfachung der Genauigkeit.

3.3 Bilda und -verarbeitung

Die Bildaufnahme besteht aus der Ansteuerung des x- und des y-Piezos durch Sége-
zahnsignale derart, daf ein rechteckiger Stellbereich tberfahren wird. Simultan
wird das Hohensignal eingelesen. Beide Funktionen werden von einem im Zentra-
len Elektronik-Labor der KFA entwickelien System fiir PC (IBM AT 286) erfiiilt. Dies
bestehi aus einer Signalprozessor- Erweiterungskarte mit dem DSP 32 von AT&T als
Zentralprozessor, aus dem unter MS-DOS laufenden Benutzerprogramms ERFASS2D
(in Turbo-Pascal), sowie aus fiir den DSP 32 vorgesehenen Kernroutinen (in Maschi-
nencode). Die digital generierten Sigezahnsignale sowie die Hohensignalleitung werden
dem RKM iiber DAC- und ADC-Wandler zugefiihrt.

Zur Bildverarbeitung, einschliefilich der Bildwiedergabe, dienen die auch zu die-
sem System gehdrenden Benutzerprogramme DAMEZ2 und PRODAS [15]. Sie werden
ebenfalls durch obige Hardware unterstiiizt. Die farbige Darstellung erfolgt mittels
Tintenstrahldrucker (IIP PaintJet). |

Die direkte Ansteuerung des x- und des y-Piezos geschieht iiber bipolare Hochspan-

meoasveratirkar {Kaneces Madall BOD 2003Y i don Stallharaies L vnriioren 711 kdnnen
NUNESVEISLarkel { H.ePCo, MOGEH DU/ GUUIYL J. UiL GEIL uucuuc:.cu,u VCbJ..LLC,LClI. 21 KOILICH,

sind einstellbare, auf OP-Basis (Eigenbau) arbeitende Verstérker zwischengeschaltet.
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Abbildung 3.7: Im geregelten Betrieb aufgenommene RKM-Bilder der Oberfliche einer
aus der Produktionslinie der Fa. Soncpress, Giitersloh, entnommenen, noch nicht lack-
geschiitzten CD. Wie im Teal beschrieben, sl die Qualitdisverbesserung des zweiien
Bildes mdglich allein durch Steigerung der Giite der Spilze mittels Evakuierung - ein
Effekt, welcher erst im Betrieb mit Frequenzreglung ausnutzbar wird. Zwischen schwarz
und weifl im Bild Liegl eine Héhendifferenz von elwa 100 nm. Der Rasterbereich ist
burm X Sum.
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Kapitel 4

Krifte an homogenen ebenen

Oberfidchen

Zur geziellen Verwendung des RKM ist eine Kenninis der zwischen Spitze und
Oberflache herrschenden Krifte notwendig. Thre Messung und Interpretation ist Ge-
genstand des folgenden Kapitels. Die nur in bestimmten Anwendungen auftretenden
magnetischen Kréafte sind Gegenstand von Kapitel 6.

e = <

4.1 Prinzip und Durchfiihrung der Messun

Die direkte Messung der Krifte im RKM geschieht durch Aufnahme von Anndhe-
rungskurven. Bel diesen wird das RKM-Signal, d.h. der Kraftgradient als Funktion
der z-Piezo-Spannung bzw. des Spitze-Probe-Abstands aufgenommen.

Dabei ist im Auge zu behalten, dafl die Eigenddmpfung der Biegefeder bei deren
Anngherung an die Probe durch zusétzliche Viskositatskrifte erhtht und damit die Am-
plitude der erzwungenen Schwingung zuséizlich verdndert werden kann. Insbesondere
die durch das Luftpolster zwischen stark verrundeten Spitzen und der Oberfliche her-
vorgerufene Dédmpfung ist der in der sog. akustischen Nahfeidnﬁkroskopie ausgenutzte

PN 1 ” A1ty Lo
Eifeki {EGJ Wie Abb. 4.1 verdeutlicht, kann bUWU.{ll ein Kraftgradienli F' wie auch

eine Zusatzddmpfung zum selben Ergebms fiir eine bei einer festen Anregungsfrequenz__

gefundenen Amplitudensinderung AA fithren.

Bei der Diskussion von Anngherungskurven ist ferner zu beriicksichtigen, daf im
Prinzip die Biegefeder durch die statischen Krifte eine nicht direkt mefibare Auslen-

kung erfihrt. Diese soll abgeschétzt werden unter der vereinfachten Annahme, dafl.die

- Hocdokelt dar s Thaloao o f£Y . 3L,
Z- Abhalx&xsE\CJt der Kraft einem Potenzgeseiz folgt, d.h.:

;.F{z)-"’_z?‘-‘-,_';und..;'-..—-ﬁ‘—..; ——--—3
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Ampli—
tude
frei —
Abbildung ’ T
4,1:  Resonanzkurven der F
RKM-Biegefeder in freiem A
Zustand, unter zusiivliche
Démpfung

Einflufl eines Kraftgradien-
ten F7 sowie bet zusdlzlicher
Ddmpfung. . Unter-
schiedliche FEffekte kdnnen
bei Anndherung im RKM zu \\\
demselben Ergebnis in der
Amplitudenmessung flihren. Anregungs-

frequenz

Mit dem Hookeschen Gesetz (Gl. 2.1) und mit Gl. 2.4 erhilt man fiir die statische

Auslenkung é der Biegefeder:

§ F F  2Aw, s
P (4.2)

Der durch die Verbiegung der Feder auftretende relafive Positionsfehler §/7 liegt also
in der Gréflenordnung der relativen Frequenzverschiebung Aw, /w,. Solange, wie im
geregelten Betrieb iiblich, nur Frequenzverschiebungen von einigen Prozent verwendet
werden, ist dieser Beitrag vernachlissigbar.

Zur Aufnahme von Anndherungskurven wird die Probe durch Anlegen eines Drei-
eckssignals an den z-Piezo mit Zyklusdauern von meist 1 bis 10 sec an die Spitze
angendhert und entfernt. Der Biegebalken wird mit fester Frequenz angeregt und die
Amplitude wird - iiblicherweise innerhalb eines Zyklus als Funktlon des Plezos’aellwegs
aufgezeichnet. : ' - '

Die Messungen wurden generell mit geéitzten W-und Ni-Spitzen unter Umgebungs-

bedingungen durchgefithrt. Die Bzegebah{en ha ten Resonanzirequenzen von 20 bis

50 M{z und Ghten von 200 bis 300.

492 | 'Eiektmgﬁaﬁsahe Krifte

Mit einer Ni-Spitze der Steifigkeit ¥ = 1.5N/m, der Resonanzfrequenz
.f' /‘)‘?" — '22 1'2 bﬂ” 'I'Iﬂrt ADT‘ (“]1{'5\ n — ‘)Kn l'l'l’\fl el..l..f.e). T laalletooptlschen Plaute, d‘e

— el Snaldr uiid UTL ZI UG LUy ULIRL

eine 30 nm starke Ver51egelungssch1cht aus Al trigt, wurden die in Abb. 4.2 gezeigten
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G
500 400 300 <00 100

Abstand z[nm]

Abbildung 4.2: Anndherungskurven bei Variation der zwischen Metallspitze und -probe
angelegien Servospannung Us. Bei jeder Messung wurde zundchst aus griflererer Ent-
fernung angendhert; dabei wurde der obere Zweig aufgenommen. Der untere Zweiq ent-
stand bei der im Anschluf erfolgten Entfernung. Die Spitze selzt hierbei erst verspdtet
wieder zu Schwingungen ein. Auf diesen Hysteresceffekt wird in Abschnitt 4.4 einge-
gangen. B

Annéherungskurven erhalten. Dabei wurden verschiedene Gleichspannungen Us, sog.
Servospannungen, zwischen Spitze und Probe angelegt. Die Spitze wurde mit einer
Frequenz knapp oberhalb der Resonanzfrequenz (etwa im Wendepunkt der Resonanz-
kurve) zu Schwingungen mit Amplituden vom Bruchteil eines Nanometers angeregt.
Die Schwingung erféhrt bei Anndherung eine Amplitudenabnahme. Offensichtlich ist
sie die Folge einer durch die Servospannung induzierten elektrostatischen Kraft. -

In diesem Abschnitt soll die Wirkung derartiger Krifte ‘aufl die Schwingung der
Spitze genauer untersucht werden. Dabei geht es insbesondere um die Abstands-
abhingigkeit des Kraftgradienten F'. Die z-Piezospannung liefert dabei Werte fiir
die Verstellung der Spitze gegen die Probe. Der Abstand Null ‘wird festgelegt durch
den Punkt, wo die Schwingungsamplitude bei Annéherung (oberer Zweig der Annihe-
rungskurve) verschwindet. Zu Uy = 0V und Us = 5 V wurden weiterhin Ann8herungs-
kurven bei verschiedenen Anregungsirequenzen aufgenommen. Es wurden Frequenzen
unterhalb der Resonanz gew#hlt. Abb. 4.3 zeigl eine Kurve bei Annaherung unter

TV
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Abbildung 4.3: Anndherungskurve bei Anregung unterhald der Hesonanzfrequenz.

Ug =5 V. Die Kurven weisen stets ein Maximum bei einem gewissen Abstand z, auf.
Die Amplituden in den Maxima kommen den Werten gleich, die man ohne Annéherung
bei Anregung der Biegefeder in ihrer Resonanz erhiit. Démpfungseffekte spielen keine
grofie Rolle.

Die Amplitudenabnahme bei Anregung oberhalb der Resonanz sowie das Auftreten
und die Hhe der Maxima bei Anregung unterhalb der Resonanz weisen eindeutig dar-
aufhin, daf eine Absenkung der Resonanzirequenz, geméf Gl. 2.4 infolge eines positiven
Krafigradienten, erfolgt.

Das Maximum ist dadurch gekennzeichnet, dafl die Verstimmung Aw,/w, der
Resonanzfrequenz hier gerade gleich der im Experiment vorgegebenen Resonanzab-
weichung » ist. Damit ist es méglich, F' fiir z = 2z, direkt zu bestimmen. Diese
Ermittlung ist in erster Niherung unabhingig vom Auftreten von Dampfungseffekien.

Eine Abstandsabhingigkeit von F' wird aus diesern Grunde nicht aus einer einzi-
gen Annaherungskurve, sondern aus den aus Anndherungskurven zu unterschiedlichen
Anregungsirequenzen ethaltenen z,-Werten ermitieit.. Abb. 4.4 zelgt die bei Us =5 V
sowie bei Ug = 0V erhaltenen Werte. :

Der Verlauf der mit Us = 5 V erhalienen Daten kann mit einer Abstandsabhéngig-

keit der Sp tze—ProbenKapazitélt C folgendermafien erklirt werden. Der Kraftgradient

F’(z) C"(z)U2 o : | (4.3)
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Abbildung 4.4: Aus gemessener Resonanzfrequenzverschiebung ermittelter Kraftgra-
dient in Abhdngigkeit vom Spifze-Probe-Abstand fir Servospannungen 5 V (o) bzw.
0V (x). Dazu im Modell Ebene-Kugel (R = 110 nm) gemdfl Gi. 4.4 berechnete Verldufe
fiir kapazitive Krdfte bei 5 V.

Dabei ist C*(z) die zweite Ableitung der Kapazitit nach dem Abstand z.

Eine allgemeine Berechnung der Kapazitéit zwischen Spitze und Probe fiir beliebige

dia

Sy o 1te ist chx T4 nfarha atr mlich i3
uy;oa\.uEbuuu,ul 215 1\:.L.1u.= S5COW 1CL15 Ul eifniacne uyluacugcu;ucu1cu, nimlich {iir die

Platte und die Kugel, sind jedoch Ni#herungsldsungen bekannt. Die Kapamtat zwxschen
einer Kugel vom Radius R und einer Ebene im Abstand z ist [18}:

C = 4wepRsinha y  arsinh{ne) mit a = arcosh(1 + z/R) - (4.4)

n=1

Friir z € R gilt die Néherung:
C = 2wepRlog 7 (4.5)

Unter Annahme eines Kugelradius von £ = 110 nm 146t sich der aus Gl. 4.4 er-
mittelte Verlaufl von C”(z) an die Mefidaten der Abb. 4.4 anpassen.

Die yemessenen F*-Werte sind unter anderem zu kleinen Abstinden hin kleiner als
im Modell ermitteli. In diesem fiir den RKM-Betrieb eher untypischen Abstandsbe-
reich ist die relative Verstimmung Awp/wg groB und eine statische Auslenkung é der
Biegefeder auf die Probe zu darf nicht mehr vernachiéssigt werden. Der wahre Ab-
stand z der Spitze zur Probe stimmt nicht mehr mit dem im Experiment festgelegten

R A 1 1 e R P |
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Abbildung 4.5: Biegefed- { ]
erstellungen mit (durchge- / } |I
zogen) und ohne Kraftein- / : !
wirkung (gesirichelt] in der ; i
P ) 3T : i '
kritischen Stellung (links) / kritisch % typisch [
sowie in groflerem Abstand ? 7
(rechts). - £ 4
Abstand iiberein, der im folgenden mit zp bezeichnet sel. zp war definiert als die durch

den Piezo erzeugte Verschiebung des Fuflpunkies der Biegefeder gegeniiber der kriti-
schen Stellung, in der die Amplitude bei Anndherung verschwindet (s. Abb. 4.5). s
sei angenommen dafl diese in dem kritischen Abstand z, erreicht wird, in dem F/ =k
wird. Bei Annihert ung iber diesen Punki hinaus reicht die Riickstellkraft der Feder
nicht mehr aus, um der Anziehung durch die Probe das Gleichgewicht zu halten, sodafl
die Spitze auf die Probenoberfiiche stiirzt.

Der Fehler in der z-Bestimmung soll nun aus den gemessenen Daten herauskorri-
giert werden, unter Annahme des Modells Ebene-Kugel in der Niherung z < R. Die
kritische Bedingung F’ = £ fithrt hierin auf einen kritischen Abstand von

ImegUER

zp = . (4.6)
Er beirfigi bel unseren Parametern 8.7 nm. Die einfache, aus Gl. 4.5 folgende z-
Abhk#ngigkeit von FV filhrt dazu, dafl die Auslenkung 8, = F(z,}/k der Biegefeder aus

der Ruhelage in der kritischen Stellung ebenfalls gerade z, belrigt.

Zur Korrektur ist die Relation zwischen 2p und z gesucht. Sie hingt in jedem
Punkt von der jeweiligen Auslenkung 6 ab. Wie aus Abb. 4.5 ablesbar, ist:

522;3—2‘?22}:" B . - I (47)

§ kann aus dieser Gleichung eliminiert werden, da es tiber das Hookesche Gesetz und
dem F( z)-Verlaul direkt mit z in Beziehung steht Maii erhilt fiir F! oc 27%

;of(zp):..?.-}—.zk—!—\/(?-}-zk)zwzf - (4.8)




4.9. ELEKTROSTATISCHE KRAFTE 35

i
F ¥ Ug =0V
[N/m] o o Ug =58V
o
0.1 \\
0.01 R o
aelekiro—
statisch
van—der—/ U= SV—
Waals 2\ U= OSV
0.001: Gt
i 10 100 1000

Abstand z [nm]

Abbildung 4.6: Daten zum F’(z)-Verlauf, jetzt nach Korrektur der z-Werte. Dazu
berechnete Verldufe fiir elekirostatische Krdfte bei 5 V bzw. 0.8 V Servospannung sowie
fiir van-der- Waals-Krdifte.

Abb. 4.6 zeigt die hiermit korrigierten Mefidaien. Das Ebene-Kugel-Modell wurde
an diese Werle unter leichter Veriinderung des Kugelradius auf R = 150 nm ange-
paBt. Die gute Ubereinstimmung bestitigt die Giiltigkeit dieses Modells auch in kleinen
Absténden sowie den im Experiment vorhandenen Einilufi einer statischen Auslenkung.

Der Abfall der korrigierten Daten ist bei grofilen Absténden weiterhin schwécher als
berechnet. Das der Rechnung zugrundeliegende Modell vernachlissigt die riickwértigen
Teile der Spitze. Es ist verstidndlich, dafl die theoretischen Werte gerade bet grofien
Absténden zu klein werden, denn dort trégt der riickwértige Bereich in zunehmendem
Mafie zur Kapazitit bei.

- Bei Ug = 0V sind, wie in Abb. 4.4 ersichtlich, ebenfalls Krafte mef3bar. Sie sind
weitaus schwicher wie die Krifte bei 5 V, thre Abstandsabhingigkeit zeigt jedoch
dieselbe Tendenz. Es liegt somit nahe anzunehmen, dafl hier trotz Ausschalten der
Servospannung (Kurzschlufl) noch eine elektrische Potentialdifferenz vorliegt. FEine
Anpassung in dem Modell Ebene-Kugel mit dem aus den 5-V-Daten gefitteten Radius
R= = 0.8V .

Mit diesem Wert wurde ebenfalls die die Federauslenkung beriicksichtigende Kor-

rektur durchgefiihrt und das Irgebnis in Abb. 4.6 eingebracht. Der kritische Abstand
DTgab C!'If'}'l ARI’\&I 711 Z = 1 R nim

Midl W LRACE Dl A s ARRALY

Die Spannung Uy ist wahrscheinlich das Resultat von Kontaktspanmungen. Diese
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e’i'ﬁstehe’i ge.uCLeu il Kuutakustene W SC}‘ 1 unber SChiedHChe? Meta ch aufb.l. uu.d -
terschiedlicher Austrittsarbeiten. Der bei U s = 0 vorliegende Kurzschluf} zwischen

Spitze und Probe sollte dann eine resultierende Spannung liefern, die gleich der Dif-
ferenz der Austrittsarbeiten von Spitzenmaterial Ni und Oberflichenmaterial Al ist,
In der Tat arbeitet die Kelvin-Sonde, mit der Austrittsarbeiten ermittelt werden, nach
einem mit der dynamischen Rasterkraftmikroskopie verwandten Prinzip. Der Gradient
der elekirostatischen Kraft im RKM ist im allgemeinen damit

Fi(2) = %C"(z)(Ug + Ux)? (4.9)

4.3 Van-der-Waals-Krifte

Geméfi Gl. 4.9 sollte der Gradient der elektrostatischen Kraft durch eine geeignete Ser-
vospannung auf 0 reduziert werden kénnen ("Kompensation’). Im Experiment konnie
tatschlich der Kraftgradient durch Variation von Ug minimiert werden. Jedoch ver-
blieb auch dann noch eine mefBbare Restkraft. Thre Reichweite erwies sich im Experi-
ment, auch bei Verwendung weicher Biegefedern, als sehr kurz. Sie betrug weniger als
10 nm. Die Kraft wird der van-der-Waals-Wechselwirkung zugeschrieben.

Mit einer vom Prinzip her dem dynamischen RKM &hnlichen Apparatur wurden
van-der-Waals-Krifte zwischen leichi gnfzrnmm{ap Glimmeroberfidchen schon e}hgn
hend gemessen {19]. Unterhalb einer Distanz, die materialabhingig zwischen 10 und
50 nm liegt, herrscht die sog. nichiretardierte van-der-Waals-Wechselwirkung vor.
Der Gradient der van-der-Waals-Kraft zwischen Ebene und Kugel vormn Radius R aus
gleichem Material ist nach Berechnung im Rahmen der Lifshitztheorie im Nahbereich

(z € R) damit:

AR
Fl=—= 4.10
Dabei hiingt die sog. Hamakerkonstante A von den beteiligten Materialien ab und Liegt
bei (30 ...50) - 1072° J fiir Metalle bzw. bei (5...15) - 107%° J fiir Isolatoren.

Der fiir obige Experimente mit Gl. 4.10 berechnete Verlauf ist in Abb. 4.6 einge-
tragen. Die Reichweite liegt um 5 nm. Die van-der-Waals-Kraft wurde im Fxperiment
offensichilich von der mehrfach stirkeren Kontaktkrafl tiberdeckt.

Abb. 4.7 zeigt fiir den typischen Spitzenradius von 100 nm den gemif Gl. 4.10 ap-
proximierten Verlauf fiir die beiden unterschiedlichen Klassen beteiligter Materialien
und weiterhin die im gleichen Modell zu erwartenden elektrostatischen Krifte bei ver-
schiedenen Spannungen Ug+ Ug. Der dargestellte Ausschnitt {iberdeckt den typischer-
weise mit weichen bis mittelharten Drahtpitzen meflbaren F'-Bereich. Offensichtlich
werden van- der-Waals-Kréfte nur bel exakter Kompensation der Kontakispannung,
auf besser als 0.2 V, dominant gegen die elekirostatischen.
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Abbildung 4.7: Modellverliufe des z- Gradienten der zwischen typischer leitender Spitze
(Verrundungsradius 100 nm} und Probe aufiretenden Krifte im kontaktfreien Ab-
standsbereich. In kurzem Abstand ist die van-der- Waals-Kraft dominant. Sie wird in
groflerem Abstand von langreichweiligeren elekirosiatischen Krdfien tdberiageri, mehr
oder weniger stark je nach der um die Kontaktspannung korrigierten Servospannung.

Mit zunehmender Servospannung Ug entfernt sich der Positionsbereich der Spitze,
in dem F' mefibar ist, von der Oberfliche. Entsprechend kann im geregelten Betrieb,
also bei festemn F', der Abstand mit der Servospannung vergrdfiert werden. Es sei
hier darauf hingewiesen, dafl Servospannungen im Betrieb fast stets hinzugeschaltet
werden, um eine hinreichende Regelstabilitit, wie sie ohne elektrostatische Krafte nur
schwer erreichbar ist, zu erhalten.

A 'E(m”«i‘
= E

A 2 |
Ee o E-E- W (.E. U

fmda
i

¥
cs
s

v %
Die soeben behandelten Kréfte bestimmen den in den Anndherungskurven dargestell-
ten Amplitudenverlauf in dem Bereich, wo kein Kontakt vorliegt. Kontakt (zwischen
Spitze und Oberfliche) setzt ein, wenn die Spitze bei Annéherung die Probenoberfliche
erreichi, Die Amplitude verschwindet dann, in der Regel erscheint ein Sprung in der
Annghe erung gskurve (q Abb. 4.8 und 42)

Im Annaherungsexpenment wird die Biegefeder anschhefiend von der Oberfldche
weggezogen. Charakteristisch ist dabei ein zweiter Amplitudensprung. Die Amplitude
erreicht dabei stets wieder die urspriinglichen Werte — die Feder schwingt dann of-
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Abbildung 4.8:  Weilere
Anndherungskurve. Anvre-

:

gung oberhald L

der Resonanzfreguenz, efwa 0 I
im Wendepunki der Reso- 2006 100 0
nanzkurve. Ug = 2 V. Abstand z[nm}

fensichtlich wieder frei. Zunéchst sei festgehalten, daB dieser Riicksprung in einer um
einige nm bis zu einigen 100 nm gréferen Entfernung zur Oberfliche auftritt. Diese
"Hysterese’ erweist sich generell als unabhingig vom Gesamtumfang des Stellwegs im
Anndherungszyklus. Damit ist ausgeschlossen, daf} sie eine Folge der Hysterese des
z-Piezos ist.

Die Breite zy der Hysterese wurde in Abhingigkeit verschiedener Parameter un-
tersucht. Zunichst ist anzumerken, dafl fiir eine gegebene Spitze-Probe-Konfiguration
von Versuch zu Versuch sich eine Variation um etwa 30 % als typisch erwies.

" Von einer Reihe von Spitzen wurde die Steifigkeit ermittelt und deren Einflufl
auf die Hysteresebreite untersucht. Abb. 4.9 zeigt, daf trotz unterschiedlicher Spit-
zenmaterialien und unterschiedlicher Proben sich im Rahmen obiger Ungenauigkeit
eine systematische Abhingigkeit ergibt. Die Hysterese zy nimmt fur weiche Biegefe-
dern stark zu. Daten anderer Autoren [2, 20] lassen sich konsistent in die Darstellung

einfiigen.
Offensichtlich kann eine weiche Biegefeder weiter gedehnt werden, bevor die Spitze
beim Riicksprung von der Oberfliche abgeldst wird. Nimmt man an, daB zum Abldsen

eine von den Materlahen und der Spitzengeometrie unabhingige Kraft 7, erforderlich
ist, so ist nach dem Hookeschen Geselz eine Iemproke Abhéngigkeit der Hysteresebreite
von der bteiﬁgkelt zZu erwa,rten - : -

=— - . y S 3 o411

= o (1)

Wie Abb. 4.9 zeigt, 188t sich diese Relatlon an d1e Daten anpassen Ma,n erhalt eme
Abldsekraft von F, = 300nN . -

: Adnaslon zwischen bestkorpern aﬂgemem wie auch die von Spltzen an Oberﬁachen

wurde in den letzten Jahrzehnten intensiv untersucht [21]. Yamada et al. [22] erhalten
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Abbildung 4.9: Aus Anndherungskurven von ver-

schiedenen Probe-Spiize-Konfigurationen ermittelte Hysterese, aufgeiragen gegen die
Steifigkeit der Biegefeder (s). Dazu Daten von Y. Martin ef al. [2] (x ) und R. Richier
120] (o). Angegeben ist jeweils die Materialkombination Spitze/Probe. Die Gerade isi
unter Annahme einer konstanten Abldsekraft zu erwarien.
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40 KAPITEL 4. KRAFTE AN HOMOGENEN EBENEN OBERFLACHEN

fiir Adhésionskrifie zwischen W-Spitze (R = 100 nm) eines modifizierten Tunnelmi-
kroskops und Graphit-Oberfliche Werte von 100 oN bis 1000 nN. Burnham et al. [23]
erhalten im Kontakt-RKM fiir W-Spitzen mit 2.5 pm Verrundungsradius gegen Glim-
mer bzw. Graphit 330 nN bzw. 220 nN, gegen Oberflichen aus organischen Materialien
jedoch Werte hinunter bis 5 nN.

Die Adh#sion beruhi auf Kriften, die im wesentlichen an der Kontaktstelle wirk-
sam sind. Diese werden durch eine auf die Berithrfliche bezogene Grenzflichenenergie
A« beschrieben. Diese Energie ist groflenordnungsmifig proportional zur latenten
Wiarme, also zum Siedepunkt der beteiligten Materialien. Fiir hochschmelzende Me-
talle liegt sie etwa bei 1 J/m?, kann aber durch Adsorption von Verunreinigungen
(Wasser, Kohlenwasserstoffe) um ein Mehrfaches reduziert werden. Hinzu kommen die
auch auBerhalb der Kontakiregion wirksamen van-der-Waals-Kréfte. Die Grofle der
Kontaktregion wird durch die elastische Deformierbarkeit der Materialien wesentlich
beeinflufit.

Fiir die Ebene-Kugel-Geometrie sind von verschiedenen Autoren Berechnungen der
Adhésionskraft durchgefiihrt worden, s. etwa [24, 21]. Sie liefern Ergebnisse, die

allesamt n8herungsweise der Derjaguin-Approximation
F, = 27RAx (4.12)
gleichkommen. In dieser erhalten man fiir R =1

THT 00
Annahme einer Grenzflachenenergie von Ay = 0.5
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Kapitel 5
Abbildung von Topographien

Die Frage, inwieweit das dynamische RKM die Topographie von Oberflichen ermit-
teln kann, soll durch Probeaufnahmen an verschiedenen natiirlichen und kiinstlichen
Strukturen untersucht werden. Kenntnis der Bildfehler und deren Abh#ngigkeit von
Betriebsparametern des Geréts ist wichtig, um in der Anwendung Fehlinterpretationen
zu vermeiden.

Es wurden gedtzie und gebogene W- und Ni-Dréhte verwendet. Die nach Gl. 2.13 er-
mittelten Federkonstanten lagen zwischen 1 N/m und 20 N/m, die Giiten bei Q = 200.
REM-Aufnahmen zeigten typische Spitzen-Verrundungsradien unter 100 nm. Die
Kraftdetektion erfolgte via slope detection mit dem Heterodyn-Interferometer, soweit

i l"-l'"lt ﬂf‘lf]ﬂT‘Q nr“rn}anf
EELorrl ERBINAT S FS AL

Die RKM-Untersuchungen zur Abbildung der Topogra‘phie geschehen genereﬂ im
geregelten Betrieb. Hierzu wird die Spitze oberhalb w, bei ca. 70 % der Maximalam-
plitude angeregt. Als Sollwert der Schwingungsamplitude wurde sodann ein niedriger
Werl vorgegeben. Die nach Anndherung der Spitze an die Probe einseizende Reg-

1 fmt) 1 b3
lung setzt die Schwingungsamplitude ahf dmsen W'crt Damlu wird /' und somil der

Arbeitsabstand vorgegeben

Der Arbeitsabstand z ergibt sich aus dem Verlauf von F (z). Bel Metallproben

werden zur Stabilisierung schwache elektrostatische Kréfte durch Anlegen von Servo-
spannungen [Us| = 2V erzeugt. Bei ungeladenen Isolatorproben liegt ausschlieBlich
van-der- Waals-Kraft vor.

Der Arbeitsabstand wird dann, unter Beibehaltung stabiler Reglung, minimiert.
Hierzu wird der Sollwert der Amplitude méglichst weit abgesenkt. Die maximal er-

reichbare Absenkung liegt typischerweise bei 20 % bis 50 % der freien Amplitude, der.

dazugehorlge Arbeitsabstand dann bei 10 bis 20 nm..
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3 Dalanialas
5.2 Beispieie

§.2.1 Schlieifspuren

Als Ausgang fiir viele technische Fabrikationsprozesse wie auch fiir wissenschaftliche
Untersuchungen sind glatte Oberflichen wiinschenswert. Oberflichenbehandlungen
hinterlassen jedoch gewollt oder ungewollt entsprechende Spuren. Es soll hier die An-
wendung des RKM zur Rauhigkeitskontrolle einer Oberfliche eines LiNbO;-Kristalls
gezeigt werden. Fiir seine Verwendung muf} die Oberfliche mittels mechanischem Po-
lieren gegldtiet werden. Verwendet wurde Diamanispray, eine Emuision von 1/4 um
groflen Diamantpartikeln in Alkohol.

Abb. 5.1 zeigt die Aufnahme eines kleineren Ausschnitts der Oberfliiche. Sie zeigt
eine allgemeine Rauhigkeit mit mittlerer Hohenvariation von 2 nm. Verschiedene waa-
gerecht verlaufende Streifen sind eine Folge von Langzeitdrifts, die einen Niveauunter-
schied zwischen den Zeilen bewirken. Abgesehen hiervon ireten schmale, kreuz und
quer verlaufende Rillen auf, deren Tiefe bis zu 5 nm betrégt. Diese sind als Folge des
Polierprozesses anzusehen. Sie erscheinen durch die Vertikalstreckung der Darstellung
tibertriehen tief. Die schwichsten noch erkennbaren Strukturen demonstrieren eine
vertikale Auflsung von besser als 1 nm.

5.2,.2 Al-Diinnschichtpréparat

Ein in der Herstellung integrierter Schaltkreise stets vorkommender Prozefischritt ist
das Aufbringen von Al auf ein oxidiertes Si-Substrat. Von daher sind Oberfiichenun-
tersuchungen an diesem System von Interesse. Hier wird zunichst die Untersuchung
eines bei 260°C aufgedampften Al-Films von 3 pm Dicke [25] vorgenominen. Abb. 5.2
zeigt eine in typischer Weise mit dem REM gewonnene Aufnahme. Der Film welst an

der Oberfléche offensichtlich eine aus einkristallinen Kornern aufgebaute Struktur auf.

Die Korngrenzen erscheinen als dunkle Linien.

Eine RKM-Aufnahme zeigt Abb. 5.3. Die Kornstruktur wird in gleicher Weise
wiedergegeben. Die Korngrenzen bilden an der Oberfliche offensichilich grabenartige
Vertiefungen aus; thre Tiefe betrigt im RKM-Bild im Miitel 7 nm. Die Oberflichen-
topographie wird durch das RKM quantitaliv unverfdlscht wiedergegeben, da der Ver-
rundungsradius der Spitze mit ca. 100 nm und der Arbeitsabstand mit ca. 20 nmn

gegeniiber der Grabenbreite vergleichsweise kiein sind. Die K&rner seibst sind an der

Oberflache flach ausgebildet, mit einer geringen Welligkeit von im Mittel 2 nm. '

8.2.3 = Film aus Indusirie-Zellulose.

In letzter Zeit sind fiir kommerzielle Zwecke auch zunehmend Polymermaterialien mit
guten mikroskopischen Oberfiicheneigenschaften von Interesse. Zur Kontrolle der To-
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Abbildung 5.1:  RKM-Aufnahme der Oberfliche eines mechanisch polierten
LiNbOy-Kristalls. Der Rasterbereich ist 1pm x lpm, die Hohenskala in A.

guf geeignet sein, da es fiir Isolatoren ebenso gut

o]

pographie sollte das RKM besonder

s
.
arbeiten sollte w etalle - im Gegensatz zum REM.

Das nichste Untersuchungsbeispiel ist ein aus industrieller Produktion entnomme-
ner Film aus Zellulose, zur Verfiigung gestellt von der AKZO AG, Werk Obernburg. Zur
Charakierisierung wurden REM-Untersuchungen durchgefithet. Hiefiir ist Beschich-
tung mit einem diinnen Au-Film erforderlich. Abb. 5.4 zeigt eine Aufnahme. Uber den
Ursprung der erkennbaren Riffelstruktur konnte keine Aussage gemacht werden.

Die RKM-Untersuchung wurde an einer Probe gleichen Ausgangsmaterials durch-
gefithrt, die nicht metallisiert werden mufite. Die Aufnahme der Abb. 5.5 zeigt wie-
derum die Riffelstruktur und identifiziert sie mit hherer AufiGsung als Wellen von
15 nm Hohe und ca. 100 nm Linge. Weilerhin treten Hilgel von ca. 100 nm Grofle auf,
die durch nachtrigliche Uniersuchungen des Hersieliers als Glaspartikel ideniifizieri
wurden.

o oA A ibrrnfolhriogiarta ala wigrho §L,oltarho hn
Wedia sk IWVAIRIFUIGULISICEL LT CTiCTRVIISUIET ECru TR U REE

Kenntnis der Topographie von Leiterbahnstrukturen der Mikroelekironik ist wichtig
zut Kontrolle des Herstellungsprozesses.
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Abbildung 5.5: RKM-Aufnahme an einem Polymerfilin, der bis auf das Auftreten von

; 1 in e narioen flediion n sl alon MR
100 nm groflen Glaspartikeln mit dem in des vorigen Abbildung gezeigten dberein-

stimmi. Der Rasterbereich ist 2um x 2um, die Hohenskala in A.
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Abbildung 5.6: REM-Aufnahme einer Bruckkanle des mit Co-Bahnen bestiickten
Si- Wafers.

Bei vorliegender Probe handelt es sich um Leitetbahnen auf einem Si-Wafer. Mit
lift-off-Technik wurden dquidistante Streifen aus Co im 3.0 yum-Raster aufgebracht. Die
Bahnen sind 80 nm hoch und 1.5 pm breit (Abb. 5.8).

Abb. 5.7 zeigt hierzu eine RKM-Aufnahme. Die Darstellung ist dementsprechend
vertikal fiberhoht. Sie 148t Hohenvariationen weniger Nanometer aul Distanzen meh-
rerer Mikrometer erkennen. Die Bahnen erscheinen trapezformig verzeichnet, an der

Basis 0.5 gm breiter als sie in Wirklichkeit sind. Aufl diesen mit der Spltzenform_

zusammenhéngenden Bffekt wird in Abschnitt 5.4.2 noch eingegangen.

Die Probe eignet sich also zur Spitzenkontrolle, ist aber auch Gegenstand einer
Untersuchung zur Planarisierung der Leiterbahnen [26]. Abb. 5.8 zeigt die Aufnahme
an einer gleichermaflen hergestellten Probe, die jedoch nachtriglich bei 600 °C in re-
duzierender HeggHp.04-Atmosphiire 1 h getempert wurde. Die Bahnen sind zu 80% in
der Héhe abgesunken. Gleichzeitig erscheint die Oberfliche rauher, mit ciner Hohenva-
riation von 20 nm. An den Bahnenriindern ist eine systematische Erhohung zu sehen.
Diese waren als Folge des Herstellungsprozesses (Lift-off- Verfa,hren) wahrscheinlich
schon ver dem Tempern vorhanden, wie Vergleichsmessungen emlger ungetemperter
Proben ucbba,ugbeﬂ

Die Co-Bahnen sinken ein, indem das Co uater fast vollstindigem Volumenver—

onlnre a2 antotahe L3
}. 1st f*u“f'}‘ R""u 1011 Zu C(}Slg in das Substrat Scla,uESt {25} Fs entstent h

eingebettete Bahn aus leitendem Material in einer halbleitenden Umgebung.
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Die Compakthisk.(CD) ist ebenfalls eine kiinstlich erzeugte Mikrostrukiur von groflem
technischen Interesse. In der Herstellung erhélt die Rohplatte aus Polykarbonat durch
Pressung die Struktur von einer Mutterplatte. Die Qualitdt dieser Pressung kann nur
in diesem Herstellungsstadium @iberpriifi werden, bevor némiich die Platte metallisiert
und mit einer Schutzschicht ‘bedeckt wird. Da Polykarbonat ein Isolator ist, ist ohne
vorhergehende Metallisierung keine aussagefahige REM__Unte_rsuchung méglich.

Nachdem in Abb. 3.7 schon Aufnahmen gezeigt worden sind, sollen hier nur noch
Details gezeigt werden. Die folgenden Aufnahmen sind im Betrieb mit Frequenzreg-
lung auigenommen worden, Die Aufnahmedauer betrug ca. 1.min. In Abb. 5.9 sind
zwei ”Pits” zu-sehen. Abb. 5.10 zeigt einen gréBeren Ausschnitt in Grauwertdarstel-
Jung. Die Schattenerscheinungen an den rechten Réndern der Pits sind Verfilschungen,
verursacht durch-die Ausdehnung der Spitze. Es. wurde vermutlich mit einer Doppel-
spitze gerastert. Die kleinen hellen Punkte in der zwelten Abblidu*ig erwiesen sich als
reproduzierbar und sind vermutlich Staubpartikel. '

P
5.3 Betriebn mit Mo

Es wurde untersucht, inwieweil anstelle von Piezoelementen die Motoren im RKM-
Aufbau (Abschnitt 2.6) zum Rastern mit gleichzeitiger Datenaufnahme verwendet
werden kénnen. Die Lateralbewegung erfolgt bei konstanter Geschwindigkeit in Zei-
len und ist nach obigen Untersuchungen reproduzierbar auf etwa 0.1 pm. Fir die
Vertikalbewegung im geregelten Betricb wird weiterhin der Piezo verwendet, da die
konturabhingigen Auf- und Abbewegungen vom Motor nur Jangsam und wegen dessen

groﬁer 0ny rsterse m(‘.um_}u.n ul\..nu i.uo.z;h)t: genug uulLJlétﬁluhlb WLLdt:u }\Ullucu

Die Probe ist eine am ISI der KFA Jilich von A. Schiippen photolithographisch
hergestellte Struktur. Ein mit 300 nm SiG, beschichteter Si-Walfer wurde mit Photo-
lack beschichtet und dieser mittels Kontakibelichtung und Entwicklung strukturiert.

Durch Trockenétzen (RIE) wurden an den lackfreien Stellen die SiO,-Schicht bis auf

den Grund entfernt. Die Technik ist materiaiselektiv und greift daher weder den Photo-
lack noch den Si-Untergrund an. Infolge der Maskierung bilden die stehengebliebenen
Teile der Schicht nun Balken unterschiedlicher Breile. Der Photolack wurde ansch-
lieflend abgeldst. Die Untersuchung an dieser Probe geschieht im geregelten Betrieb
bei fester Anregungsfrequenz mit einer gefitzten Ni-Spitze unter Anlegen von ca. 5V
Servospannung _ ' ' | . B |

In Abb. 5.11 sind zwel quer zu den Balken erhaltene Profile wiedergegeben. Die
Schréiglage der Profile isi eine Folge fehlender Probennivellierung, sie erscheint im Bild
wegen der Maflstabsverzerrung jedoch stark iibertrieben. Die Verfahrgeschwindigkeit
betrug im kleinen Scan (a) 6 gm/s, im grofien (b) 24 pm/s. Die Scans dokumentieren
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Abbildung 5.8: RKM-Aufnahme der Leiterbahnstrubiur nach Tempern. Der Raster-
bereich ist 4.2um x 4.2um, die Héhenskala in A. W
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Abbildung 5.9: REKM-Aufnahme einer aus dem Produktionsprozef entnommenen CD.

Die Dateninformation ist in der Posi
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5.4. KONTRASTFEHLER %3]
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Abbildung 5.11: Zwei Molor-Scans quer zu balkenférmigen $i02-Strukluren auf einem
Si- Wafer.

eine erhebliche Erweiterung der bislang realisierten maximalen Rasterldnge. Sie sind
die mit dem slaﬁtcii soweit bekannten Verfahrs WEE auigc1101ul"’ieut:u Scans eines RSMs.
Die leichten Proﬁlverzerrungen des groﬁen Scans erwiesen sich aIs Folge der hohen
Rastergeschwindigkeit. - o :

5.4.1 Iiffekte in groflem Abstand

Mit zunehmendem Spitze-Probe-Abstand riihrt die Kraftwechselwirkung auf die Spitze
von einem immer groferen Bereich der Oberfliche her (Abb. 5.12). Struktuzen in-
nerhalb dieses Bereiches kénnen auch durch laterale Verschiebung der Spitze nichi
vollstindig erfalt werden. Wie sich dies aul den Bﬂdkontrast auswzrkt soH zuna,chst

untersucht werden.

"'!\f\

Als Beispiel wird der in Abschn. 5.2.2 gezeigte Al-Film genommen. Der Abstand
wird wihrend einer einzigen Aufnahme systemahsch variiert, um einheitliche Bedin-
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Abbildung 5.12: Schema-
tisch wird angedeutetf, wie
sich der Bereich, dber den
die Kraftwechselwirkung im

RKM stattfindet,
mit zunehmendem Abstond
vergréflert

gungen zu erhalien. Hierzu wird wihrend eines 120-Zeilen-Scans der Sollwert der
Abstandsreglung (Amplitude des fest angeregien Biegebalkens) nach jeweils 20 aufge-
nommenen Zeilen eth8ht. Das tiberstrichene quadratische Rastergebief wird somit in
6 Sireifen aufgeteilt; jeder Streifen wird in einem bestimmien Abstand gefahren.
Abb. 5.13 zeigh das im geregelien Betrieb erhaltene RKM-Bild eines so gefiihrien
Scanvorgangs. Da die Spitzenposition relativ zur Probe absohit dargestellt ist; kann
man die zwischen den Streifen erfoigte Abstandsinderung aus der Profithéhe direkt
ablesen. Der Hohen-Nullpunkt (Probenkontakt) wurde aus der Messung der Abstand-
sabhingigkeit des elektrostatischen Kraftgradienten von Abschnitt 4.2 ermittelt.

Die Grabenstrukturen der Korngrenzen sind bei kleinen Abstinden fein aufgeltst;
es sind etwa 5 Vertiefungen pro Streifen sichtbar. Die Vertiefungen verwischen in den
darauffolgenden Streifen zunehmend. So verliert sich die Korngrenze A in Streifen 4,

fen 6 prakiisch keine Struktur mehr auszumachen ist. Die Korngrenze verschwindet
etwa bel 400 nm Abstand; dieser Wert korreliert also mit deren Breite {(ca. 700 nm).

Letzteres bestétigi die folgende, mit der Anschauung iibereinstimmende Regel:
Topographische Strukturen werden aufgeldst, solange deren Ausdehnung groBer ist als

ot AL i3
DPILZEH—AUSL&HU.

5.4.2 Effekie in kleinem Abstand
In diesem Abschnitt geht es um TEffekte, die von der Form der Spitze --dbh&ngen. Es
sel dabei der Grenzfall betrachtet, dafl der Abstand — und damit die laterale Ausdeh-
nung des Bereichs auf der Probe, {iber den sich die Kraftwechselwirkung erstreckt —
vernachlssigbar klein ist gegeniiber dem Verrundungsradius der Spitze.

Bet Untersuchung der Co-Bahnen aus Abschn. 5.2.4 wurde, insbesondere bet gerin-
ger Sorgfalt in der Spitzenpréparation, eine Verfilschung der Topographie festgestellt,

e T
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Streifen
Nr.

8

Abstand
[nm]

330

2860

210

Abbildung 5.13: BKM-Scan der Kornstrukfur eines Al-Films unfer abschnitisweiser
Variation des Spitze-Probe-Absiands. Der Rasterbereich ist 11pm x 11um. Die Hohen-
skala gibt den absoluten Abstand zur Probenoberfliche, in A

e J{?h%{fgﬁém%
e

Abbildung 5.14: RKM-Aufnahme der mif Co-Bahnen strukiurierien Si-Probe. Die
gegentiber der im vorigen Abschnitt gezeigien Abbildung deutliche Bildverzerrung wird
durch eine 'stumpfe’ Spiize hervorgerufen. Der Rasterbereich ist 5.2um X 5.2um, die

Hohenskala in A.
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Abbildung 5.15: Geometrie und resultierendes Rasterprofil elementarer topographischer
Strukturen bei ausgedehnier Spitze und vernachldssigbarem Spitze- Probe-Abstand

wie sie etwa in Abb. 5.14 gezeigt ist. Der Spitze-Probe-Abstand betrug etwa 20 nm,
war also klein gegen die Probenstruktur und wahrscheinlich auch gegen die Spitzen-
ausdehnung. Die Linien erscheinen hier viel breiter bsw. der Zwischenraum enger als
in Abb. 5.6 bzw. 5.7.

Abb. 5.15 soll die Entstehung von Verzerrungseffekten bei Abbildung modellmifig
erldutern. Die darin gezeigte ausgedehnte Spiize wird unter stindigem Kontakt iiber
rechteckige und V-férmige Gréiben bzw. Erhebungen der Oberfliche entlanggefahren.
Die Verzerrungseffekte lassen sich in folgende Regeln zusammenfassen:

1. Vertiefungen (Griben, Lécher) erscheinen stets enger, Erhebungen (Wille, Berge)
dagegen stets breiter als in Wirklichkeit.

2. Enge Vertiefungen konnen gar nicht bis auf den Grund erfafit werden. In der
Abbildung erscheinen sie daher nicht so tief.

3. Eine scharfe Erhebung steht beim Uberfahren innerhalb eines ausgedehnien Ab-
schnities des Verschiebungsweges mit der Spitze in Kontaki. Dabei wird die
Kontur der Spitze abgefahren. Sie erscheint invertiert (auf den Kopf gestellt) in
der Abbildung.

Mit der 1. Regel erkldrt sich offensichtlich die Verzerrung der Co-Bahnen in
Abb. 5.14. Die schriigen Flanken der Co-Bahnen in Abb. 5.7 sind mdglicherweise
die Folgu einer verrundeten Spitze gemif der 3. Regel.

Kompliziertere Spitzenformen fithren zu komplizierteren Bildverzerrungen. So
kénnte beispielsweise die Stufen- bzw. Schaitenstruktur am Rand der Pits der CD
in den Aufnahmen 5.9 und 5.10 auf eine Doppelspitze zurilickzufiihren sein.
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60 KAPITEL 5. ABBILDUNG VON TOPOGRAPHIEN

Aus dem aufgenommenen Profil kann im allgemeinen auf die wahre Topographie
nur partiell zuriickgeschlossen werden. Es 1afit sich eine einfache mathematische Bezie-
hung fiir die Steigung im Berithrpunkt angeben, auf dessen Basis auch Algorithmen zur
Entfaltung des Spitzenprofils realisiert wurden [27, 28]. Ein Problem in deren Anwend-
barkeit liegt allerdings darin, dafl die Geometrie der Spitze in der Regel nicht exakt

genug bekannt ist, um die Verzerrungsfehler wesentlich reduzieren zu kdnnen.
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Kapitel 6

Magnetische Kraftmikroskopie

6.1 Theoretische Grundiagen

8.1.1 Zur magnetischen Kraftwechselwirkung

In der magnetischen Kraftmikroskopie wird die Wechselwirkung der magnetischen Mo-
mente an der Probenoberfliche mit denen in der Spitze ausgenutzt. Die magnetischen
Momente der Probe erzeugen ein Streufeld oberhalb der Oberfliche, in das die Spitze
eindringt !. Es wirkt eine Kraft aufl die Spitze, die gegeben ist durch die Vertellung
des St;:eufeldes H der Probe 1nnerhalb des Spltzenvolumens -

Fe= [t Vidss | o ,..'.(6..1)

Eine verstdndlichere und einfachere Formuherung liefert die Emfnhrung der ma-
gnetischen Ladungsdichte; - S :

Die Kraft ist némiich direki die Faltung des Streufeldes mit der Ladungsdichte:

'Es mufl dabei angenommen werden kénnen, dafl keine Einwirkung des magn. Streufeldes der
Spitze anf die Probenmagnetisierung stattfindet. Hinreichendes Kriterium hierfiir ist, daf} die Aniso-
tropiefeldstirke der Probe grof} ist gegen die Magnetisierung in der Spitze [29].
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62 KAPITEL 6. MAGNETISCHE KRAFTMIKROSKOPIE

Abbildung 6.1: Skizze eines Quer-
schnitts durch eine homogen mag-
netisierte Spitze.  Die magnetische
Ladung (hier Nordpole N)sitzt an der
Oberfliche und hduft sich an Stellen
grofler Oberflichenneigung 9. '

e rmm oy aticaha Toanankha . AT Qota,
.1.2 DMikromagnetische Eigenschaften der Ni-Spitzen

R

Fiir diese Arbeit werden ausschlieBlich gedtzte Ni-Spitzen verwendet. Fiir die Spit-
zen kommen némlich ausschlieflich ferromagnetische Materialien in Frage, da andere
Stoffe wesentlich schwicher magnetisiert sind. Fiir aus polykristallinen Drihien gesitate
Spitzen eignet sich dabei Ni am besten. Der magnetische Zustand von Co-Spitzen
ist schlechter definiert, da bei diesem Material die magnetische Domiinenstruktur an
die Kristallstruktur koppelt. Fe-Spitzen erwiesen sich schon bei ihrer Herstellung als
anfallig gegen Oxidation.

Bei Ni-Objekten bestimmi priméir die {(magnetostatische) Formanisotropie die ma-
gnetische Orientierung, da Ni weichmagnetisch ist. Dies gilt insbesondere fiir einen
Korper mit schlanker Spitzenform, der einen Entmagnetisierungsfaktor N = 1 in Rich-
tung der Spitze aufweist. Unsere Spitzen sollten daher homogen in Achsenrichtung
magnetisiert sein. Diese magnetische Struktur ist einfach genug, um die Spitze als
MEKM-Sonde quantitativ charakterisieren zu kénnen. Uniersuchungen des Spitzen-
streufelds mit elektronenmikroskopischen Methoden [30, 31] zeigen, dafi Ni-Spitzen
groflenordnungsméfig 10 pm grofle Abschlufldoménen haben. Es wird erwartet, daB
diese homogen in Spitzenachse magnetisiert sind und zwar vom Beirag der Sittigungs-
magnetisierung des Ni. In diesem Zustand ist die magnetostatische Energie minimiert.
Da die magnetischen Streufelder mit einer negativen Potenz des Abstands variieren,
tragt hier nur diese Abschlufidoméne zur magnetischen Kraft bei.

Die homogene Magnetisierung in der AbschluBdoméne fithrt dazu, dafi die magne-
tische Ladungsdichte p an der Oberfliche lokalisier{ ist s. Abb. 6.1. Die Uberflichen-
ladungsdichte o ergibt sich nach Gl 6.2. Sle hangt nur noch von der Nelgung 19 der
Oberfliche gegen die Achse ab: ~ -

o =tM,sin? (6.4}
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Abbildung 6.2: Mii einer Spiize aus ferromegnetischem Ni erhaliene RKM-Aujnahme
an der Co-Linien-Strukiur. Der Rasterbereich ist 5.0um x 5.0um, die Hohenskala in A.

6.2 DBeispiel: Co-Bahnen

Als erstes Anwendungsbeispiel dient die in Kapitel 5.2.4 schon behandelte Co-Struktur
auf Si-Substrat. Analog zur in Abb. 5.7 gezeigten Aufnahme der Topographie ist
in Abb. 6.2 ecine mit einer Ni-Spitze mittlerer Steifigkeit (k = 6.5 N/mj gemachte
Aufnahme dargestelit. Die Co-Bahnen tragen jetzt eine deutlich stérkere unregelmiflige
Struktur.

Stérungsfreier Betrieb konnte nur bei Anlegen einer vergleichsweise hohen Servo-
spannung U, von 19 V erreicht werden. Der mit slope detection arbeitende Regelkreis
wurde anf eine Frequenzverschiebung eingestellt, die gerade der Halbwertsbreite der Re- .
sonanzkurve entspricht. Mit einer Gitte von @ = 135 errechnet sich der Kraftgradient
zu dieser Messung zu F’ = 0.17 N/m. Durch Vergleich typischer Abstandsabhingig-
keiten der induzierten elekirostatischen Kraft (wie z.B. in Abb. 4.4) kann der mittlere
Abstand zu (50 £ 20} nm abgeschitzt werden.

Die im MKM-Profil iiber den Co-Linien auftretenden Rauhigkeiten sind offensicht-
lich Folge eines lateral varilerenden magnetischen Streufeldes, welches von einer ent-
sprechend unregelméfiigen Magnetisicrungsstruktur herriihrt. Uber diese ist an dieser

Stelle keine anderweitige Information verfiigbar, Hierzu ist zumindest cine genaue
Kenninis der Kristallstruktur des Materials erforderlich, die ihrerseits sehr vielschich-

EASwARNER/EEN VIR SR AL LGI ISV WG < AVIGLOLAGES CLs Ay LA

tig von den Herstellungsbedingungen abhéngt.
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Abbildung 6.3: Querschniit 30nm
durch die Oberfliche der 50nm
MOP, In der Mille emne
Domiéne. Die Darsiellung
ist in werfikaler Richiung
mafistabsgerechl, n hori-
zontaler Richiung demge- Glas
gentiber gestaucht.
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6.3 Beschriebene magnetooptische Platte

Zur genaueren Untersuchung der erkLngsweise des MKM sind Proben mit gut defi-
nierter, einfacher Magnetisierungstruktur wiinschenswert. Als Testobjekte eignen sich
insbesondere fest eingeschricbene Strukturen aus der magnetischen Datenspeicherung.

6.3.1 Charakterisierung der Probe

Es wurden Untersuchungen an einer magneto-optischer Platte (MOP) aus der Pro-
duktentwickiung der Firma Philips [32] durcngefuhrt Sie trdgt einen Film der Dicke
d =50 nm aus TbFeCo mit 30 at% Tb (siehe Abb. 8.3). Der magnetische Film ist
zur Vermeidung athmosphérischer Oxidation mit einer 30 nm starken Al-Schutzschicht
versiegelt. Das magnetische Material wurde anderweitig eingehend untersucht {33, 34].
Es ist unterhalb der Neeliemperatur von Ty = 460 K ferrimagnetisch. Der Wachs-
tumsproze der magnetischen Schicht bei der Herstellung fithrte zu einer uniaxialen ma-
gnetischen Anisotropie von K, = 6%¥10°% J/m® senkrecht zur Filmebene. Die senkrechi
zur Ebene ausgerichtete Magnetisierung hat {ohne &ufleres Feld) bei RdhﬁtﬁﬁPELabur
die Stirke der remanenten Magnetisierung, d.i. #, = 0.02 T. '

Die TbFeCo-Schicht ist magnetooptisch aktiv, d.h. die Magnetisierungsrichtung
kenn duich eine von der Unterseite her erfolgende Kerrbeobachtung, eine Reflekti-
vititsmessung mit polarisiertern Licht, festgestellt werden. Wie eine solche Kerrauf-
nahme (Abb. 6.4) zeigt, trigt der Film kreisf6rmige magnetische Doménen (schwarze
Punkte in der Abbildung). Diese sind die informationstragenden Bits der MOP. Die
Magnetisierung in ihnen ist entgegengesetzt zu der in der Umgebung. Die Doménen
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66 KAPITEL 6. MAGNETISCHE KRAFTMIKROSKOPIE

die Kompensationstemperatur hinaus, eingeschrieben.

Ausgangsobjekt der Herstellung der MOP ist eine Glasplatte. Sie wird mit einer
ca. 100 nm starken AIN-Schicht versehen. Diese wurde mittels Photolithographie
in Bahnen zerlegt, die voneinander durch einen ca. 200 nm breiten Zwischenraum
getrennt sind. Auf diese Rillenstruktur wird der ThFeCo-Film und die Al-Versiegelung
flichendeckend aufgebracht.

Die Topographie wurde mit dem (nichtmagnetischen) RKM {iberpriift (Abb. 6.5).
Die Spitze hatte bei der Messung einen Verrundungsradius von weniger als 100 nin, der
Abstand z war geringer als 20 nm. Fs zeigt sich, daB die in die AIN-Schicht eingebrachte
Grabenstruktur sich auf die danach aufgebrachten Schichten bis zur Oberfliche hin

fbertrigt.

6.3.2 Streufeld

Zum Verstdndnis und als Grundlage fiir spitere Modellrechnungen wird nun die Be-
rechnung des Streufeldes durchgefithrt. Die groflenordnungsmifig 100 nm betragende
Dicke d der Doménenwand sei vernachlissigt. Der Magnetisierungswechsel von Af; zu
M, an einer Dominenwand {iihrt zu einem Streufeld, wie es auch von der durch

—

jv = ﬂ_i'g X (M, - ﬁf?l) (65)

defnierten, 'virtuellen’, Grenzflichenstromdichie erzeugt wird [18]. ngy ist dabei der
von Medium 1 nach Medium 2 zeigende Normalenvektor der Wand. In dem TbFeCo-
Film mit senkrechter Magnetisierung M fihrt dies zu einem virtuellen Gesamtstrom
von

I=2dM | (6.6)

entlang der Wand, die im folgenden unter Vernachléssigung der vertikalen Ausdehnung
als Linie betrachtet wird.

Die Probe trégt Doménen von einer Form diinner kreisférmiger Scheibchen. Von
Interesse ist das Streufeld oberhalb einer Querschnitislinie. Der Einfachheit halber sei
die Doméne angendhert durch eine unendlich lange Streifendoméine mit dem Kreis-
durchmesser als Breite. Fiir den interssanten Bereich, nahe der Oberfiiche, sollte die
Feldverteilung qualitativ richtig wiedergegeben werden; bei Apn#herung an die Wand
sogar. quantitativ exakt. Der Streifendoméne dquivalent ist ein Paar aus geraden, in
entgegengeseizier Richiung stromdurchflossenen gerader Leitern {Lechersystem). Das
Streufeld eines solchen Leiters berechnet sich nach dem Satz von Biot-Savart zu:

S e Ly

L B=xPe - i) o (8.7)
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Abbildung 6.4:

Kerrmikroskop- Aufnaghme
der MOP. Die Doppellinien
sind Furchen, thre Ersche:-
nung ist durch Interferen-
zeffekte allerdings stark im
Kontrast verfdlscht.  Die
Bit-Positionen  sind  nicht
tiber werschiedene Spuren

hinweg korreliert.

Abbildung 6.5: RHM-Aufnehme der Topographie der MOP. Der Rasterbereich ist
5.3um x 5.3um, die Hohenskala in A.
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Abbildung 6.6: Querschniti durch das berechnete Streufeld oberhalb einer streifenférmi-
gen Domdne eines magnelischen Dinnfilms mii senkrechier Anisoiropie

Abb. 6.6 zeigt das berechnete Streufeld in der Feldliniendarstellung. Die Daxstel-
lung ist fiir spitere Vergleiche in z-Richtung gedehnt; die Feldhmen erschemen daher
auch nahe der Winde nicht kreisférmig.

8.3.3 MEKM-Aufnahmen

Die folgenden Untersuchungen wurden mit der gedtzten Ni-Spitze durchgefiihrt, mit
der schon die elektrostatischen Krifte gegen die MOP-Oberfliche eingehend untersucht
wurden {Abschnitt 4.2). Die dort gewonnenen Ergebnisse kénnen hier direkt zur Inter-
pretation verwendet werden, insbesondere da die Oberfléche der MOP mit einer 30 nm
\fe}:gubungsschlcht ebenfalls aus Al versehen ist. '

‘Fs wurden Profile zu zwei verschiedenen, konstanten Werten des mit. slope de—
tection’ gemessenen Kraftgradienten aufgenommen. Abb. 6.7 zeigt das Profil bei
F' = 6*107% N/m. Man erkennt zwischen den senkrecht verlaufenden Furchen jetzt
durch Wille begrenzte ovale Bereiche, die eindeutig den Dominen (*bits’) zuzuordnen
sind. Charakteristisch ist die Profilanhebung an den Doménenwinden ("Wandkon-

trast’). Dies ist verstéindlich, da dort der Gradient 5B, / ciz des Streufeldes schr grof

3 fant A DU | S
wird {Abb. 6.3.2). Die Furchen sind ebenso présent wie in Abb. 8.5, Jjedoch etwas

verrundet. Dies liegt am Arbeitsabstand, der, wie noch deutlich wird, mit einigen 10

e R e e e e e
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Topographie. Zudem kdnnen forminds

o bin: An T . =
2] POgIapnic. LUGe KOInenn HZieree

il BLO]JCJ. wal als bei der Aufnahme der
Streufelder, die an den Winden der Fu
haben.

Die Domaénen erscheinen etwas oval. Die Ursache hierfiir wurde gefunden, indem die
Spitze im Experiment gegeniiber der Probe um die Oberflichenormale gedreht wurde.
Dabei drehte sich die Orientierung des Ovals in gleicher Weise mit. Die Elliptizitat
im Doménenbild riihrt also nicht von der Probe her, sondern offensichtlich davon, daf}
das magnetische Verhalten der Spitze von deren Orientierung abhéngt. Die Spitze
ist nicht homogen in Achsenrichtung aufmagnetisiert, oder aber nicht senkrecht zur
Probenoberfliche ausgerichtet.

In einer zweiten Aufnahme (Abb. 6.8) wurde mit F' = 0.5%107% N/m der Abstands-
regl“l"g DTY\ ‘J"ﬂ] gﬂrlngﬂrﬂl‘ th]‘lfﬂr{’ ‘?I\Tgﬂgﬂben nac B}.}d un e}.‘schei

4n
rchen austreten, den Kontrast mitbeeinflufit

n folgenden Punkien:

e Die Doménen erscheinen jetzt als ausgefiilite Kreise. Diese iiberlappen sich.
s Die topographischen Strukturen {die Furchen) sind verschwunden.

¢ Die Korrugation (Amplitude der Profilhdhe) der magnetischen Strukiuren ist
weitaus hoher (500 nm hier gegeniiber 25 nm im ersten Bild).

Diese Feststellungen werden aufgrund von Modellrechnungen in Abschnitt 6.3.5
diskutiert.

6.3.4 DMessung des Kraftgradienten-Feldes

Um die Abhéngigkeit der MKM-Profile vom (iiber den Sollwert von F’ einstellbaren)
Abstand genauer zu untersuchen, wird nun ' im ungeregelten Betrieb direkt gemessen.
Es wird die Ortsabhingigkeit F'(z, z) (Kraftgradienten-Feld, F’-Feld), ermittelt. Diese
erstreckt sich vertikal (in z) oberhalb einer quer durch eine Doméne - in Spurrichtung -
gelegten Schnittlinie. x ist die Koordinate lings dieaei Linie, Fiir einen solchen Schnitt
wurde in A}‘)Qf‘hnlﬂ 6 3.2 das Streufeld ]19?9(‘]1119{"

Die Aufzeichnung geschieht im Rasterbetrieb mit Hilfe dem Bilderfassungspro-
gramm ERFASS2D. Das Dreieckssignal, mit dem iiblicherweise die Zeilenablenkung
betriecben wird, wird dabei an den z-Piezo gelegt. Die Polaritit wird so gewahlt dafl
wahrend der Zeilenaufzeichnung Probe und Spitze sich annéhern.

Ab__b_._ _6._9 zeigt-das so aufgenommene F’-Feld in Grauwert-Darstellung. Die Grenz-
linien zwischen den Farbfeldern sind also Linien zu ganz bestimmten (in der Abb.
angegebenen) Werten von F’ - und sind damit genau die Profillinien aus dem geregel-
ten Betrieb. B ' ' ' '
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Abbildung 6.9: Grauwertdarstellung des Krafigradienten-Feldes der MKM-Spitze dber
der beschriebenen MOP. Orte gleicher Farbe baw. Helligkeil entsprechen F'-Werien in-
nerhelb eines bestimmien Intervalls. Zu einigen F'-Werten sind deren Profile nachgeze-

ichnel. .
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den DOH"O. e_u_‘wa,_uu\,u (u.eL
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Die in den vorigen Abbildungen auftretenden Profile a
Wall in Abb. 6.7 sowie die abgerundete Stufe in Abb. 6.8} finden sich - auch in ihk-
rer absoluten Hohe.- in dieser Darstellung wieder. = Hierdurch wurde die Lage der
Dominenwinde 1dent1ﬁmert und die Domanenkonﬁguratlon maﬁstabsgetreu der Dar-
stellung hinzugefiigt. : ST _

Anhand des Modells der Strelfendomane soll nun auf der Basis obxger Streufeldbe-
rechnung (Abschnitt 6.3.2) ‘unter Annahme einer homogen maﬂnetlslerten geniigend
grofien Absch}uﬁdomane da,s B Feld berechnet werden B :

8.3.5 Dmiﬁzssmn anhand Beieehnuﬁg C'E;es E{iaffugﬁ‘ad;emen—
E‘eides e i e . Lo A,

Fiir die Spitze als-lviagnetfe_ldsonde_.{vird-zuné,chst ‘die Form eines Stabes angenom-
men. Dessen maguetisches Verhalten kann gemif Gl. 6.4 durch eine Ladungsdichte
beschrieben werden, die homogen auf der Stirnflache verteilt ist. Zur weiteren Vereinfa-
chung wird diese Ladung konzentriert zu einem Monopol. Es wird der Kraftgradienten
geméfl Abschnitt 6.1 fiir die- ausgenchtene Spmze cieren Schwmgung also senkrecht
zur Oberfliche erfolgt, berechnet. : - o :

Aus der Starke der im vorigen Abschmtt -gelmnessenen. Krafte erglbt sich, daf} die
mchtmagnetlsche Servokraft. mitberiicksichtigt werden mufi. ~ Es konnen direki die
Daten aus der Messung mit der Ni- Spltze an A1 mrt Senospannung Ug =0V aus
Abschnitt 4.2 ibernommen Werden ' 2 - :

Abb. 6.10 zeigt das Ergebnis. Es. wurde unter Vanatlon der Stérke des Monopols
an die Kraftfeldmessung angepaﬁt und zelgt quahtatlv wie. a,uch quanhtatlv recht gute
Uberemstlmmung - D

Folgende Abwezchungen sind ‘es, dle uns dennoch zu emem verfeinerien Ansatlz
veranlassen: e B

e Die zur Anpassung ndtige Monopolstirke entspricht der eines Ni-Siabes mit einer
Stirnflache von 300-300 nm?. Aus den Messungen der induzierten elektrostati-
schen Kraft in Abschnitt{ 4.2 konnte allerdings die Spitze im Apexbereich gut
durch eine Kugel vom Radius 2 = 110 nm angendhert werden. Die Spitze trigt
die in der Messung wirksamen magnetischen Pole offensichilich nicht nur am
Ende, sondern auch am Schaft.

& Die zu allen F’-Werten berechneten Profile in der Abb. 6.10 laufen an den
 Doménenwénden gegen die Probenoberfliche. Dies tritt im Experiment in keinem

Fall auf.

Gemall Abb. 6.1 isl bel einer realistischen Spitze eine magnetische Polverteilung
auf der Oberiliche zu erwarten. Die im Experiment verwendeten Spitzen weisen eine

Tilk
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Abbildung 6.10: Berechneles Feld des Gradienten der auf die Spitze wirkenden Kraft
oberhalb ciner Domdne eines Dinnfilms mit vertikaler Anisotropie, wie sie z.B. in der
MOP vorliegf. Die Spilze ist durch einen magnetischen Monopol charaklerisiert

schlanke Gestalt auf. Fine einfache, gute Niherung wird erhalien, wenn eine auf der
Spitzenachse konzentrierte Polverteilung angenommen wird, welche sich aus der senk-
rechten Projekiion der Oberflicheniadung ergibt. Der Monopol ist im iibrigen das
Ergebnis dieser Naherung fiir den Spezialfall einer stabférmigen Spitze.

i el
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{(neben dem Stab weitere) einfache Spitzengestalten angenommen, nimlich ein Para-
boloid vom variablen Apexradius R sowie ein Konus mit dem halben Offnungswinkel
V. Fir die Parameter R bzw. ¢ wurden jeweils verschiedene Werte eingesetzt.

Abb. 6.11 zeigt von den in beiden Modellen berechneten Feldern diejenigen, die
am boesten mit dem gemessenen Feld iibereinstimmen. Sie wurden mii realistischen
Spitzenparametern erhalien: R = 50 nm bzw. ¢ = 15° :

Das mit dem Konus erhaltene Feld (Abb. 6.11.a) weist Profile auf, die an den
Domiénenwinden nun nicht mehr gegen die Probenoberfliche laufen. Die im Ex-
periment beobachteten Wille treten jedoch nicht mehr auf. Ansielle dessen ist der
Profilverlauf nahe der Doménenwand stufenférmig.

Mit dem Paraboloid (Abb. 6.11.b) erhdli man offensichilich die beste Anndherung
an die Messung. Gegeniiber Abb. 6.10 konnte die Wiedergabe hier insbesondere noch
im Bereich grofler Abstinde verbessert werden.

RKM-Aufnahmen an laser-geschriebenen Doménen in einer magnetooptischen
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Abbildung 6.11: Unter optimaler Parameteranpassung errechnete Krafifelder, : jetzt
fiir Spitzen mit vertikal ausgedehnter Polverteilung. Spitzenform im Modell war ein
Paraboloid (a) bzw. ein Konus (b). S '
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ner geidtzten Eisen-Spitze. Sie erhielten allerdings generell, auch bis zu 20 nm nah
an der Oberfliche, die scheibchenférmigen Profilfiichen der Abb. 6.8, Fiir diese Be-
obachtung konnten bisher nur aufwendige Erklirungen erreicht werden {38, 37]. Mit
dem Konus ist eine einfache Modellannahme gefunden worden, die offensichtlich diesen
Bildkontrast in allen Abstédnden liefern kann.

Platte wurden ebenfalls durchgefithrt von Mariin et al. [35], unter Verwendung ei-

6. 4& Dmmﬁﬁim ﬁm‘ magnemsche Longitudinal- Auf-
zemhmﬂsg

)

6.4 E = Pre_be?c}!ayakﬁeﬁsife?hﬁ

Im Gegensatz zur MOP weisen die meisten magnetischen Speichermedien eine Anisotro-
pie parallel zur Oberfliche auf. ‘Gegenstand folgender Untersuchung ist ein d = 40 nm
starker CoPt-Diinnfilm aus der Entwicklung der Firma BASF [38]. Das Material wurde
auf-eine Polyimid-TFolie aufgesputtert und erhielt durch eine schidge Anordnung der
Quelle eine kristalline und magnetische Vorzugsrichtung, die aus der Ebenennormale
herausgedreht ist. Die Magnetisierung liegt dadurch nahezu in der Ebene. Sie betrigt
M = 1.0 T, die Koerzitivfeldstirke ist 140 kA/m. Die magnetische Funktionsschicht
ist gegen Umgebungseinfliisse durch eine 20 nm starke C-Abdeckschicht geschiitzt.

Unter Bewegung lings zur Vorzugsrichtung wurde mit einem 27 pm breiten Video-
kopf eine periodische Magnetisierungsstruktur einbeschrieben. Zur Konirolle wurden
Ausschnitie der Oberfliche mit Ferrofluid dekoriert, um die Doménenwénde sichtbar zu
machen (Bitter-Technik). Eine davon erstellte Lichtmikroskop- Aufnahme (Abb. 6.12)
zeigt nahezu senkrecht zur Spur ausgerichtete streifenférmige Dominen. Die Magne-
tisierung in den Doménen hat abwechselndes Vorzeichen. Die Periode A der Magne-
tisierungsstruktur (also die doppelte Doméanenbreite) wurde iiber die Aufzeichnungs-
geschwindigkeit variiert. Die Magnetisierung ist innerhalb der Domé#ne konstant; der
Magnetisierungswechsel an der Domé#nenwand vollzieht sich vollstdndig innerhalb von
wepiger als 0.5 . Dies wurde durch Aufnahme des in einen Video-Lesekopf induzier-
ten Signals bestitiet 139

Wrgiices Vo uwuxbu v

Analog zur MOP soll das Streufeld iiber den Streifendoménen berechnet werden. Die
Domaénen seien als unendlich breit angenommen. Die Winde tragen gemif Gl. 6.2 hier

eine magnetische Ladungsdichte. Unter Vernachléssigung der lateralen und vertikalen

Wandausdehnung ist die Wand einer magnetischen Linienladung &quivalent, die sich
ergibt zu:

A = F2Md (6.8)
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Abbildung 6.12: Mit Bit-
tertechnik sichtbar gemachie
Domdnensirvkiur des Dinn-

films.

Ihr Vorzeichen wechselt von Wand zu Wand.
Im Gegensatz zur MOP wird nicht nur das Streufeld einer einzigen Wand berechnet,
sondern gleich der sich unendlich oft wiederholenden Doménenstru . D i

ist lings der Linien translationsinvariant. Das Problem kann daher mit der Theorie
der konformen Abbildungen gelést werden, und zwar wie folgt:

o
]
et
7

=

Unter Einfithrung der aus Abstand z und lateraler Koordinate x gebildeten kom-
plexen Ortsvariablen

t=x+1z (6.9)

stellt sich das Potential einer einzigen, durch den Koordinatenursprung gehenden Li-
nienladung dar durch:
Am

Vo= gainkil (6.10

Fiir die sog. analytische Erweiterung auf das komplexe magnetische Potential [18] V.,
d.h. diejenige analytische Funktion, deren Realteil obige Funktion ist, erhilt man

- P A
V.=Vt —0=""1ns (6.11)
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Man findet nun, dafl die durch a{#) = expik# gegebene analytische Abbildung a
die auf der x-Achse dquidistant verteilten Orte der alternierenden Linienladungen bei
geeigneter Wahl des Ursprungs x=0 simultan und alternierend auf +1 und —1 abbildet.
Dabei ist & = 2n/l die Periodenliinge des reziproken Liniengitters. Das komplexe
magnetische Potential der periodischen Dominenstruktur ist daher die Verkettung der
Summe der Potentiale einer positiven Ladung bei +1, 32 In(£—1), und einer negativen
Ladung bei —1, 22 In(& — 1), mit dieser Abbildung, also

- A A ,
o Am Ga oy 2w . 6.12
m= o In{expiké — 1) o in(expz i+ 1) | (6.12)

oder nach Gl. 6.11 gleich:

1 I . t :
Vo = 2™ Intan—# + const. = ' _ (6.13)
2w o2
Die Komponenten B, und B, des Magnetfeldes berechnen sich wegen des Nicht-
vorhandenseins von Stromen gemif:

B = —uAv,, (6.14)

Ste sind die Komponenten des komplexen Magnetfeldes B; dieses berechnet sich dann
einfach als komplexe Ableitung von V nach #:

A

U  Am K
WV _ (6.15)

B=B,+iB,=— i
' te Ha dz or sin ki

Abb. 6.13 stellt das erhaltene Streufeld einer Magnetisierungsstruktur mit A = 4 yum
dar. .

8.4.3 MEKM-Aufnahmen

Die Aufnahmen wurden wieder mit einer Ni-Spitze durchgefiihrt. Es wurden Servo-
spannungen von 2 V bis 4 V angelegt. '

- An einer Struktur mit Periodenlinge von A = 4 ym wurder mit zwei unterschied-
lichen Servospannungen. Profile nach Abb. 6.14 aufgenommen. Sie zeigen markante
Formen, die sich iiber die Periodenlinge A hinweg regelméflig reproduzieren. Der
Kraftgradient war F’ = 0.8-102 N/m.

“Abb. 6.15 ist die MKM-Aufnahme einer Struktur mit kleinerer Periode, A = 1 ym.
Die Servospannung betrug 3 V. Wahrend des 128-Zeilen-Scans wurde wie schon in
Abschn. 5.4 der Sollwert des Kraftgradienten stufenweise erhéht, um simultan Profile
in verschiedenen Abstinden zu erhalten. Das von der periodischen Doménenstruktiur

erzeugte Bildsignal ist offensichtlich bei mittelgroflen Abstinden am besten mefbar.

LA K3 LF by} § Qi aFv VAl aiGilrrviaiull wsos

F' liegt hier bei groBenordnungsmiflig 1-1073 N/m.
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Abbildung 6.13: Feldlinien des Streufelds tiber den Streifendomdnen des CoPi-Films

6.4.4 Diskussion anhand Modellrechnungen

An der Domiénenstruktur mit Periodenlinge A = 4 pm wurden wieder Berechnun-
gen des F’-Feldes {iir die Spitzenmodelle Stab, Paraboloid und Konus durchgefiihrt.
Nach Optimierung der Spitzenparameter (Stabendfliche A, Apexradius R bzw. halber
Offnungswinkel ¥) wurden fiir die drei Fille dhnliche Felder erhalten. Das gemes-
sene Profil wurde dabei am besten vom Konus- Modell wiedergegeben. Das F'-Feld in
diesem Modell zeigt Abb. 6.16.

Das Ergebnis der Modellrechnung an der Doménenstruktur mit Periodenldnge
A = 1 pm zeigt Abb. 6.17. Grundlage war die Konusgeometrie mit demselben Schaft-
iniral o8 The Rochnung ranrndiariart dio in m{f%}arnn ‘A }\cfﬁﬂr‘!nn gempﬂcﬂﬂﬂ‘ﬂ hprinr!':_
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schen Profile gut. Wie im Experiment liegen die F “Werte hier gréfienordnungsmifig
bet 1-1073 N/m. Auch im Nahfeld werden die Profile gut wiedergegeben. Die Messung
zeigt dort einen welligen Untergrund, der von der Topographie herriihrt.

Die in grofien Absténden gemessenen unregelméfiigen Variationen wurden rechne-
risch nicht reproduziert. Der Verdacht auf Signalrauschen kann durch die Feststellung

R . - . . . N
entkriftet werden, daf die Variationen sich von einer Zeile zur néchsten nahezu repro-

duzieren. Die Variationen riihren offensichtlich von langwelligen Inhomogenitéten der
Probenoberfliche her. Diese machen sich in den Profilen erst bei grofieren Abstinden
bemerkbar. Hier werden sie nicht mehr {iberlagert von den Anteilen der Streifenstruk-
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Abbildung 6.14: MEM-Aufnchmen an der Magnetisierungsstruktur mit 4 pm Perio-
dernidnge. e Servospannung befrug 4 V. Der Rasterbercich ist 4. 5pum x 4.5um, die

Héhenskala in A.

va
[0 %Nm]

. : An der M
denldnge. Abschnitisweise wurde der F'- Sollwert variiert, wie em rechien Hildrand
angegeben. Der Rasterbereich ist 11um x 11pm, die Hohenskala in A.




6.4. DUNNFILM FUR MAGNETISCHE LONGITUDINAL- AUFZEICHNUNG 83

LATERALE POSITION X [UM]

0 1 2 3 4 5 6 7 8
2 IlllillI[ilillitliliklllilil!il!lliiill 2
E .
3 ] F*
M _' o [103N/M]
(] -
% .
b i
i F -

ltlllllll]lllllllil
-y

Lo L.l 1 I 1.1

A

—.._______-______..—*'—'

0

0

Abbildung 6.16: F’-Feld einer Ni-Spitze tber der langperiodischen Domdnenstruktur
des CoPt-Dinnfilms. Dargestellt sind berechnete Hohenlinien zu bestimmien Werten
des Kraftgradienten. Die Spitze wurde charakterisiert durch einen axial magnetisierten

Ni-Konus mit Schaftwinkel 15°.
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Abbildung 6.17: F’-Feld, berechnet unter Bedingungen wie in der vorherigen Abbil-
dung (Konus mit 15° Schaftwinkel als Spitze), jeizt an der Domdnenstrukiur mit der
Periodenlinge 1 pm.
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tur, die sich in groferen Abstinden zunehmend kompensieren, da zunehmend mehr
Doménen zum Streufeld an einem Aufpunkt beitragen.




Kapitel 7
Zusammenfassung

Ziel dieser Arbeit war der Aufbau eines dynamischen Rasterkraftmikroskops und die
Untersuchung seiner Leistungsfihigkeit bei verschiedenen Anwendungsmoglichkeiten.
Wesentliches Element dieses Gerits ist ein Sensor, der aus einer feinen Biegefeder be-
steht, die am freien Ende eine Spitze trigt. Bei Anndherung an die zu untersuchende
Probenoberﬁa,che auf die Spitze wirkende Krifte fiihren zu einer Verschiebung der Re-
sonanzfrequenz und damit zu einer Anderung der Schwingungsamplitude der Feder,
wobei diese piezoelektrisch zu Schwingungen fester Frequenz angeregt wird. Die Am-
plitudensnderung wird mit einem Heterodyninterferometer mit 3 pm Genauigkeit ge-
messen. Wird iiber einen Regelkreis die Amplitude durch entsprechende Einstellung des

Spitze-Probe- Abstands auf einen konstanten Wert gehalten, so kann durch zeilenweises
‘far‘f'a,hrah r'Iar- Drn]’\ﬂnnhmrﬁa’u]’)n r:\'l'l'1 3 Aimﬂnmnna,]ne prnﬁ] knqstanfpp KTR'H’Q‘I‘R(}'IF‘B"QT‘IS
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erhalten werden.

Figens entwickelte elektrolytische Verfahren ermdglichen die Herstellung von ei-
nige 100 um groflen Sensoren und von Spitzen, die um weniger als 100 nm verrundet
sind. Hiermit wird eine eine Empfindlichkeit von 1 N/m Federkonstante erzielt — bei
gleichzeitig hoher Resonanzfrequenz von 50 kHz.

Gegen Ende der Arbeil wurde als methodische Variante und Verbesserung eine
neue Betriebsart entwickelt und getestet. Die bei fester Frequenz erfolgende Anregung
der Feder wird ersetzt durch einen Resonanz-Schwingkreis. Die F’-Reglung erfolgt
dann mittels Phasensynchronisation der resonanten Schwingung. Dadurch konnte die
erreichbare Mefigeschwindigkeit gesteigert und Federn hoher mechanischer Giite und
damit hoher Empfindlichkeit in der F-Detektion verwendet werden. Fiir die viel-
fach eingesetzten SigN;-Federn reduziert sich der Fehler in der P Detektlon darmt von
1-107* N/m auf 0.05-107% N/m.

Alle im weiteren geschilderten Ergebnisse wurden noch in der emgangs erwahnten
Betriebsart erhalten.

Zwischen Spitze und Oberfliche kdnnen van-der-Waals-Krifte, elektrostatische
Krifte und magnetische Krifte anfireten. Annsherungskurven — das sind Darstellun-

85
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der Abstandsreglung fiir das RKM von zentraler Bedeutung. Sie dienen zur Untersu-
chung der Kréfte nichtmagnetischer Proben. Dabei werden zwischen Spitze und Probe
angelegte elekirische *Servospannungen’ mit einbezogen.

Die Eigenddmpfung der Federn bleibt bei Ann#herung nahezu konstant. Durch
Aufnahme von Annsherungskurven bei verschiedenen Anregungsfrequenzen wird F'
fiir Abstéinde zwischen 5 nm und 500 nm direkt mefibar. Berechnungen der Kapazitét
zwischen Spitze und Oberfliche zeigen, dafl bei angelegter Servospannung die elekiro-
statischen Krifte dominieren. Die auch bei 0 V Servospannung vorhandenen Kréfte
erweisen sich als Folge elektrischer Kontakipotentiale; sie sind um ein Vielfaches stérker
als die aus einer Modellrechnung abgeschitzten van-der-Waals-Krifte. Systematische
Abweichungen im Vertauf von #' als Funktion des gemessenen Abstands werden im
Modell quantitativ richtig wiedergegeben, als Folge einer Dehnung der Feder um einige
Nanometer. Diese wird durch die anziehenden Krifte hervorgerufen.

Die Annitherungskurven zeigen zwischen IHin- und Riicklaufl eine Hysterese
aufgrund einer dabei auftretenden zusitzlichen Federdehnung. Diese nimmt bei
Ubergang zu weicheren Federn systematisch zu und erklirt eine Kraft von gréBen-
ordnungsmifig 300 nN, die bendtigt wird, um die Spitze nach erfolgtem Kontakt mit
der Oberfliche wieder von dieser zu 18sen. Die Berechnung einer Adh#sionskraft in der
Derjaguin-Approximation unter Annahme einer Spitzen-Proben- Grenzflichenenergie
von 0.5 J/m? fithrt aufl einen vergleichbaren Wert.

Liegen keine magnetischen Krifte vor und sind die Kréfte auch nicht anderwei-
tig vom Probenort abhingig, so liefert das RKM ein Abbild der Topographie der

Oherfliche. TTnforcnr-?—nlngaﬂ hierzu wurden an verschiedenen metallischen und iso-

lierenden Proben durchgefiihrt. Optimale Arbeitsbedingungen wurden bei 2 V Servo-
spannung und 10 bis 20 nm Arbeitsabstand erhalten; unter Verwendung von Spitzen
mit Federkonstanten um 10 N/m und Resonansfrequenzen um 50 kHz. Untersuchun-
gen an Isolatoroberflichen und zudem an weichen Materialien wie Zellulose erweisen
sich als mdglich. Hierin ist das RKM dem RTM iiberlegen. Die typisch erreichte
Aufiésung betrug 6.5 nm vertikal und 10 nm lateral. Typische Bildfehler sind die
verengte Wiedergabe von Grében und Verbreiterungen von Erhebungen aufgrund des
endlichen Spiizenradius. Die laterale Auflésung variiert im gleichen Mafle wie der ein-
gestellte Abstand zwischen Spitze und Oberfliche. Betrieb des RKM mit Motorantrieb
anstelle piezoelekirischem Rastern der Probe ermdglicht eine Vergréferung des in einer
Aufnahme erfafibaren Probenausschnitts vor 30 pm auf 400 gm.

Weiterer Untersuchungsgegenstand war die Anwendung-der Apparatur zur magne-
tischen Kraftmikroskopie (MKM). Hierbei wird die Wechselwirkung zwischen mikro-
magnetisch strukturierten Proben bzw. deren Streufelder einerseits und magnetischen
Spitzen andererseits zur Abbildung ausgenutzt. Als Spitzenmaterial wurde fiir diese
Tfn#erq11rhi1psen Nickel mno’@qet?f
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Zur Untersuchu'lg des Mechanismus der Kontrastentstehung im MKM wuzden de-
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fintert beschriebene Proben aus der magnetischen Speichertechnologie verwendet. Dies
war zunéchst ein 50 nm dicker ThFeCo-Film mit einer magnetischen Vorzugsachse
senkrecht zur Schichtebene. In diese magnetooptische Platie waren 1.5 pm grofle
kreisférmige Doménen mittels Laser eingeschrieben worden. Die MKM-Abbildungen
zeigen verstérkten Kontrast an den Doménenwinden, wo der Gradient des magneti-
schen Streufelds besonders stark ist. Die Konirastinderungen wurden bei Zunahme
des mittleren Abstands von Spitze zu Probe schwiicher. Dariiberhinaus geben auch die
MEKM- Aufnahmen die topographischen Strukiuren wieder. Thr Kontrast verschwindet
bei groflem Abstand vollig. '

In gleicher Weise wurden mit dem MKM periodisch angeordnete streifenfsrmige
Doménen aufgenommen, die mit einem Videokopfin einen 40 nm CoPt-Film in Lings-
richtung eingeschrieben worden waren. An den Winden der Streifendoméinen wurde
auch hier verstirkter Kontrast beobachtet.

Die Streufelder der magnetischen Strukturen wurden unter Annahme unendlich lan-
ger gerader Doménenwinde berechnet. Dabei wurde mittels funktionentheoretischer
Methoden fiir die periodische Streifenstruktur ein geschlossener analytischer Ausdruck
erhalten. Die Krifte auf die Spitzen wurden hieraus mittels einfachster Modelle zur
Spitzenmagnetisierung errechnet. Die danach zu erwartenden MKM-Profile wurden
als Hohenliniendiagramm des Kraftgradienten dargestellt. Dabel wurden stets ein-
dominige Spitzen mit axialer Magnetisierung angenommen. Verwendete Modelle fiir
die Form der Spitze waren der Stab, das Paraboloid und der Konus. Fiir die Messun-
gen an der magnetooptischen Platte wurden quantitative Ubereinstimmungen unter
Annahme eines Paraboloids mit 50 nm Offnungsradius erhalten. Fiir die {mit einer
anderen Spitze durchgefiihrien) Messungen am CoPti- Film fithrie die Annahme eines
Konus mit halbem _éffnungswinkel 15° zur besten Ubereinstimmung..
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Anhang A

Atzen von

Es wurde versucht, die fiir das RKM erforderlichen mikroskopisch kleinen Biegefe-
dern mit ihrer scharfen Spitze am Ende mittels elektrolytischen Atzen (bzw. Polieren)
herzustellen. Spitzen werden hiermit ja schon seit Jahrzehnten fiir die Feldemissions-
mikroskopie (FEM,FIM) hergestellt [40].

Es wird die einfachste Anordnung realisiert und studiert. Der Rohlingist ein faden-
dicker Draht aus polykristallinem W oder Ni, der einige mm tief in den Elektrolyten
(60 g/l NaOH fiir W, 40- prozentige H3SO, fir Ni, etwa 10-prezentige HCI fiir Fe)
eingetaucht wird {Abb. A.1). Elekirolytisches Atzen bedeuiei Materialabtirag durch
Anlegen einer Spannung U zwischen diesem Rohling und einer Gegenelektrode, die
hier ein zweckmiBigerweise mit inertem Pt beschichteter Draht ist. Die Atzrate ist
dabei der an der Oberfliche lokal vorliegenden Stérke des zwischen den Elektroden
entstehenden Feldes proportional. Spitze Erhebungen in der Oberfliche sammeln das
Feld lokal und werden daher im Atzproze$ schneller abgetragen als die Umgebung - ein
bekannter Glattungsefiekt.

Generell wird im Experiment festgestellt, dafi der Abtrag rotationssymmetrisch zur
Drahtachse erfolgi, also die der Gegenelektrode zugewandte Seite nicht schneller gedtzt
wird als die abgewandte. Damit bleibt der Querschnitt auch kreisférmig.

Weiterhin wird der Draht auf der ganzen Linge gleichmiflig diinner, lediglich am
Ende dtzt es schneller. Das Drahtende erhidlt dadurch qualitativ die Form eines Pa-
raboloids {Abb. A.lc, Stufe 1). Dieses wird im weiteren Verlauf schirfer, bis ein ke-

gelformiges Ende mit halbem Schaftwinkel von etwa 40° entsteht {Stufe 2).

Bei weiterem Atzen (Stufe 3) bleibt letzteres scharf. *Scharf’ beinhaltet dabei, wie
REM-Untersuchungen zeigten (Abb. 2.4}, eine Verrundung von typischerweise 100 nm.

Der Konus wird immer schlanker. Es konnten halbe Schaftwinkel von weniger als
1° erzielt werden. Abb. A.2 zeigt das Ende des Drahtes in diesem Stadium. Der
Bereich, tber den der Kegel exakt ist — also der Querschnitt linear mit der Hohe

anwichst — geht stets tiber eine Linge, die etwa der Dicke des Rohlings entsprichi.
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Abbildung A.1: Geometrie des Atzvorgangs. Die Ziffern bezeichnen verschieden Sta-
dien des Prozesses.

Durch hinreichend dicke Rohlinge ist man also in der Lage, entsprechend lange Kegel
variabler Schlankheit zu erhalten.

Die Formentstehung ist eine Folge der Feldverteilung. Die Gegenelektrode ist um
ein Vielfaches der Rohlingdicke entfernt. Lokal um den Draht ist das Feld daher das ei-
nes unendlich langen geladenen Zylinders (mit Gegenelektrode im Unendlichen). Dieses
ist rotationssymmetrisch um die Zylinderachse. '

Am Drshtende wird das Feld gesammelt. Dies geschieht bis zu einer Hohe, die
grofenordnungsmaéfig der Dicke entspricht. In diesem Bereich verlduft der Abtrag
schneller. Die Spitze entsteht, da am Apex des Paraboloids aus Geometriegriinden
vertikal nicht schnell genug abgetragen werden kann. Der Vertikalabtrag verla,gert die
Kegelspitze aber nach oben. Hier wurde anfangsim homogﬂnon Feld gcatzt Dex Kegel
in diesem Stadium ist daher schlanker.

An der Eintauchstelle des Drahtes entsteht ein Meniskus. Wihrend des Atzens
sinkt er kontinuierlich. Die freigelegten Bereiche der Drahtoberfliche werden nicht
mehrt geétzt, und es entsteht eine Verjiingung. Nach Abtrag allen Materials unter der
Flissigkeitsoberfliche liegt die Geometrie eines die Oberfliche beriihrenden gespitzten
Bleiftstifts vor. Der halbe Schaftwinkel war 10°— 12° bei in NaOH gedtzten W- Spltzen
sowie auch bei Ni in HpSOy, und 15° — 20° bei Fe in HCI.
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Eintauchexperimente zeigen bei Variation der Drahidicke von 10 pm bis efwa 1 mm,
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Abbildung

A2 REM—Aufnahme einer
durch Atzen am Drahtende
erzeugten Spilze

daf} die Meniskush&he etwa gleich der Dicke ist. Bekanntlich wird die zum Anheben der
Fliissigkeit im Bereich um den Draht bendtigte Energie zur Verformung der Flilssigkeit-
soberfliche durch die dabei erfolgende Benetzung des entsprechenden Drahtabschnitts
aufgebracht. Letztere liefert einen der benetzten Fliche und damit des Drahtdurch-

Nessers proportionalen Beitrag.
Der Memskus kt folglich linear mit der Dicke des Drahtrestes im Elekirolyten.
f o
=]

Bei den W-Drihten sank der Meniskus hénfig nicht kontinuierlich ab, sondern
sprunghaft iiber unterschiedlich hohe Distanzen. Der Prozef ist einer stick-and-slip-
Bewegung vergleichbar. Dementsprechend bildete sich dann auch nicht eine glatte
kegulformlge sondern eine gestufte Verjlingung aus.

Die Expenmente wurden teils mit Wechselsnannungen zwischen 0.5 Vg und

hatte weder die Signalart n
gebung.

Fine Biegefeder ist ein biegsamer Stab, der an einem Ende gehalten wird. Solch eine
Struktur erhilt man bel vorzeitigem Abbruch des Atzprozesses. Voraussetzung ist nur,
daf die an der Elektrolytoberfliche entstandene Verjiingung hinreichend schaif definiert
ist, Dle RKM-Kraftsonden dieser Arbeit wurden hieraus hergestelit (s. Kap. 2.4).

S R,

Die Experimente liefern zwei Verfahren zur Priparation einer Spitze. Die Methode,
die die Spitze amn Meniskus entstehen 158t, wurde im Rahmmen dieser Arbeit angewandt.
Alternativ wird auch das andere Verfahren angewandt [30]. Das konusférmige Ende
des dabei erhaltenen Produkies 1dfit man dabel so schlank werden, daf es als Biegefe-
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der selbst verwendbar ist. Der schlanke Konus wird an entsprechender Stelle an eine
vorgeschene Halterung geklebt.
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