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1. Motivation

In diesem Versuch sollen die Grundlagen der Nanotechnologie auf der Basis von Raster-Sonden-
messungen vermittelt werden. Es werden Messungen mit dem Raster-Tunnelmikroskop, dem Raster-
Kraftmikroskop und dem Raster-M agnetokraftmikroskop in verschiedenen Betriebsmodi durchgefiihrt
und die Ergebnisse diskutiert.

2. Grundlagen
2.1 Nanostrukturforschung

Die Nanostrukturforschung ist die Schliisseltechnologie des 21. Jahrhunderts. Das Gebiet der
Nanowissenschaften beinhaltet interessante Forschungsgebiete, die einen Teil ihrer Faszination daraus
beziehen, dass hier drel Uber lange Zeiten getrennte Disziplinen — Physik, Chemie und Biologie — eng
zusammenarbeiten. Dabei ist klar, dass auf diesem Feld auch Anwendungspotentiale liegen, etwa im
Bereich der modernen Mikroelektronik und der Speichertechnologie, aber auch was die Untersuchung
und Entwicklung biohybrider oder biomimetischer Systeme angeht, sowie in vielen Gebieten der
Pharmazie und der Medizinn Ebenso spielt die Nanotechnologie heute in der
ingenieurwissenschaftlichen Anwendung, etwa bei neuen Beschichtungsverfahren, eine wichtige
Rolle.

Einen Zugang zur Nanowelt ermoglicht die Rastersondenmikroskopie. In dem Gebiet der
Nanowissenschaften (GrofRe 1-100 nm) ist es auch zum ersten Mal mdglich, direkt auf der Basis
einzelner Atome (Grof3e 0.1-0.3 nm) geplante Systeme aufzubauen und zu manipulieren. Diesist eine
neue Dimension der Herstellung neuer Strukturen in Physik, Werkstoffwissenschaften, Chemie,

Biologie, Pharmazie und Medizin.

Die Felder, in denen von Nanotechnologie und Nanostrukturforschung die Rede ist, sind weit
gefachert. Dazu gehdren Elektronik, Informatik, Robotik und Oberflachenforschung, aber auch
Medizin und Biotechnologie. Durch nanostrukturierte Materialien und miniaturisierte Systeme kénnen
Werkstoffe und Gerdte mit speziellen, exakt auf spezifische Anforderungen abgestimmte
Eigenschaften hergestellt werden. Altbekannte Materialien erhalten durch Nanostrukturierung ganz
neue, unerwartete Eigenschaften. Nanostrukturen sind die Voraussetzung fir die Weiterentwicklung
von Gerdten in bislang nicht zugangliche Empfindlichkeitsbereiche. Informationsspeicher basierend

auf DNA bei spielsweise konnten enorme Datenmengen verwalten.

2.2 Raster sondenmikroskopie

Die Rastersondenmikroskopie gehort heute zu den Standardverfahren der Oberflachenanalytik. Mit der
Entwicklung des Rastertunnel mikroskops durch G. Binnig und H. Rohrer 1986 [1] wurde erstmals ein

direkter Zugang zu atomaren Strukturen der Materie ertffnet, und im Laufe der Jahre folgte eine ganze



Reihe von Rastersondenverfahren, die methodisch gesehen alle auf den wesentlichen apparativen
Grundlagen der Tunnelmikroskokpie beruhen. Neben der Rastertunnelmikroskopie (STM) sind
hauptsachlich zwel Kategorien von Rastersondenverfahren zu erwéhnen, die Rasterkraftmikroskopie
[2] (AFM/SFM: aomic force microscopy/scanning force microscopy) mit dem Speziafal der
Magnetokraftmikroskopie (MFM: magnetic force microscopy) und die optische Rasternah-
feldmikroskopie (SNOM: scanning near field optical microscopy). Allen Rastersondenverfahren liegt
jedoch das gleiche Prinzip zu Grunde (Abb. 1): Eine Sonde wird durch eine piezoelektrische
Positioniereinheit in hinreichend nahem Abstand (einige nm bis A) (iber die Probe gerastert, wobei die
momentane Wechselwirkung zwischen Sonde und Probe gemessen wird. Diese Wechselwirkung kann
dabel beispidsweise im Austausch von Elektronen oder Photonen oder im Auftreten von Kréften
zwischen Sonde und Probe bestehen. Mit Hilfe einer Steuerelektronik, welche die piezoelektrische
Positioniereinheit in horizontaler (x-y-) Richtung ansteuert, wird eine Bewegung der Sonde
ermdglicht, so dass jeder Punkt einer vorgegebenen Flache von der Spitze erreicht werden kann. Die
Bewegung in der (x, y)-Ebene entspricht dem zeilenweisen Aufbau eines Bildes. Die aufgezeichneten
Signale werden an einen Computer weitergegeben und kdnnen online auf einem Bildschirm betrachtet
werden.

Unabhéngig von der Art der Wechselwirkung kann diese as Regelsignal verwendet werden, um die
Sonde in konstantem Abstand zur Probenoberflache zu halten. In diesem Fall (geregelter Modus) wird
mit dem z-Signal des Piezos der Abstand zwischen Sonde und Probe so reguliert, dass die gemessene
Wechselwirkung einen konstanten Wert beibehdlt. Das Messsignal, das die Informationen Uber die
Probenbeschaffenheit enthélt, ist dann das z-Signal. Im ungeregelten Modus wird das z-Signa
konstant gehalten und die gemessene Wechsalwirkung, deren Wert jetzt mit der Position der Sonde

Uber der Probe variiert, wird zum Messsignal.

Wichtig ist hier vor allem, dass die Rastersonden-Mikroskope nicht nur einfach Mikroskope im
herkbmmlichen Sinne sind, sondern eher die Bezeichnung ,Nanowerkzeuge® verdienen, da im
Gegensatz zu reinen Mikroskopen auch ene gezielte Modifikation einer Probenoberflache

vorgenommen werden kann. Ein solches Beispid ist in Abb. 2 dargestellt.
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Abb. 1: Prinzipielle Arbeitsweise der Raster sondenmikroskopie.
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Abb. 2: Oberflachenmodifikation mittels AFM

In diesem Praktikumsversuch werden als Beispiele fir Rastersondenverfahren verschiedene
Anwendungen der Rastertunnel- und Rasterkraftmikroskopie behandelt.

3. Rastertunnel- und Raster kraftmikroskopie
3.1 Theorieder Tunnelmikroskopie und —spektroskopie

Die physikalische Basis des Rastertunnelmikroskops (STM) ist der quantenmechanische Tunnel effekt.
Dieser besagt, dass Elektronen eine endliche Aufenthatswahrscheinlichkeit in fir sie klassisch
verbotenen Bereichen haben [3]. Das bedeutet, dass die Elektronen eine Potentialbarriere Gberwinden
kénnen, wenn diese hinreichend diinn (5 — 10 A) ist. Die Tunnelwahrscheinlichkeit nimmt mit der
Breite des Potentia bergs exponentiell ab. Deshalb sind Tunnel effekte nur an physikalischen Systemen



mit schmalem Potentialwall nachzuweisen. Als im Experiment nachweisbar vorhergesagt worden war
der Tunneleffekt beispiel sweise fur Elektronen [4], fir Cooper-Paare [5,6] und fur den a-Zerfall [7].

Zunéchst wollen wir die Ableitung des Tunnelstromes an einem eindimensionalen Modell vorstellen.
Beim Vakuumtunneln dbernimmt das Vakuum die Funktion der Tunnelbarriere zwischen den beiden
leitenden Elektroden, d.h. der Probe und der Tunnel spitze.
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Abb. 3: Schematische Darstellung der Wellenfunktionen fiir eine eindimensionale Tunnelbarriere. In
der "exakten" Berechnung (a) hat eine von links einfallende Welle einen exponentiellen Zerfall
innerhalb der Barriere und eine gewisse Wahrscheinlichkeit, auf der rechten Seite zu erscheinen. Im
Transfer-Hamilton-Formalismus (b) haben die einfallende und die resultierende Welle eine feste
Beziehung zueinander.

Tunnel phdnomene kdnnen theoretisch auf zwei verschiedene Weisen behandelt werden. Zum einen
kann ein zeitunabhangiger Ansatz, ausgehend von der zeitunabhdngigen Schrodingergleichung

innerhalb und ausserhalb der Barriere, verwendet werden, oder aber ein zeitabhangiger Ansatz mittels



Stérungsrechnung, ausgehend von der zeitabhéngigen Schrodingergleichung und Fermi's " Goldener
Regel" der zeitabhangigen Stérungsrechnung 1.0rdnung.
Wir betrachten hier den zeitabhangigen Ansatz (Bardeen). Dieser hat den Vorteil, allgemein

anwendbar zu sein, im besonderen ist dieser Ansatz nicht auf eindimensional e Probleme beschrankt.

Wir betrachten zunadchst einen eindimensionalen, rechteckigen Potentidwall (Abb. 3 a). Wir
betrachten dann ein Elektron, das urspriinglich im Zustand y; ist, und berechnen den Ubergang in den

Zustand Y. Die zeitabhéngige Schrodingergleichung lautet fur diesen Fall

dw(t)

HW(t) =ia (1)

mit H=(H, +H,)+H; = H, +H; und H W, =EW,,

wobel H, und H, den Hamiltonoperator fur die linke bzw. rechte Elektrode angeben. Bardeen hat fir

dieses Prablem geeignete L 6sungen angegeben (Abb 3 (b)):

W (2)=ale™;z=0 2)
W (2)=b@™;z<0
(2) mul an die Lésung der Schrodingergleichung fir z < 0 angepasst werden, muss aber im Bereich
Z = s abnehmen anstelle der Schrédingergleichung zu gentigen. Ebenso muss i(z) im Bereich z= san

die korrekte L 6sung angepasst werden, fiir z < 0 aber abnehmen.

Durch Einsetzen des Ansatzes
W(t) = c(t)yWe™ " +d(t)w e =" ©)

in Gleichung (2) erhdt man
M, =qur(H—E,)LP,dz=ILP:HTHsz (4)

als effektives Matrixtunnelelement. Hy ist der Transfer-Hamiltonoperator, der das Elektronentunneln

von einer Elektrode zur anderen beschreibt.
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Abb. 4: Allgemeine Darstellung einer Tunnelbarriere zwischen zwei Metallelektroden.

Fur stark wechselwirkende Barrieren konnen wir Fermi's "Goldene Regel" aus der Stérungstheorie 1.

Ordnung verwenden und erhaten far den Tunnelstrom den Ausdruck

j, = 2777|M Wl S?N , worin dN/dE, die Zustandsdichte des Endzustandes angibt.

r

Simmons berechnete den Tunnelstrom unter Verwendung einer ebenen Metall-Isolator-Metall-

Tunneljunction (Abb. 4). Wir betrachten hier ahnliche Metallelektroden, die ein Verhaten zeigen, das

dem eines freilen Elektron dhnelt. Der Isolator wird wie das Vakuum behandelt und es wird

angenommen, dass die Tunnel ektroden im thermischen Gleichgewicht sind.

Der Tunnelstrom resultiert aus dem Unterschied AN = N; - N, zwischen der Anzahl N, der Elektronen,

die von der linken Metallelektrode zur rechten tunneln, und der Anzahl N, der Elektronen, die von der

rechten Seite zur linken Seite tunneln, nachdem eine Biasspannung U an den Kontakt angelegt wird.

Wir fuhren zundchst folgende Grossen ein:

v, z-Komponente der Elektronengeschwindigkeit

n(v,)dv, Anzahl der Eletronen pro Einheitsvolumen mit einer z-Komponente der
Geschwindigkeit zwischen v, und v, + dv,

D(E) Wahrscheinlichkeit firr ein Elektron, mit der Energiekomponente E, = (mv,%)/2,
durch die Barriere V(z) zu tunneln

f(E) Fermi-Dirac-V erteilungsfunktion



Und

E, =1/2mv} =1/2m(v; +V;)
Wir erhalten dann

Vmax E
Nl = J.Vzn(vz)D(Ez)dVZ :%
0

mex m Epmex o
! n(v,)D(E,)AE, = j D(E,)dE, j f(E+eU)dE, (5)

und dhnlich dazu

m Epnax o
No =55 {D(EZ)dEZJ;f(E+eU)dEZ : (6)
Deshalb gilt
_Emax m T _
AN = !D(Ez)dEz{Wl(f(a f(E+eU))dEp} ©)

worin e die Elementarladung darstellt. Die Wahrscheinlichkeit, dass ein Elektron in ene

eindimensionale Potentialbarriere V(z) beliebiger Form eindringen kann, kann mit der WKB-
Na&herung erhalten werden:

D(E,) = exp{—%T[Zm(V(z) - Ez]l’zdz} = exp{—ZE(QTm)UZT[EE +@(2) - Ez]llde} (8)
! St

Hierin wurde verwendet, dass

V(2) =E; +¢A2) 9)

Nach Simmons fihren wir eine Potentia barrierenhdhe ¢ oberhalb des Ferminiveaus EF1 ein (negative

Elektrode):

- 1%
0= s{ A2)dz (10)

mit As=s, - ;. Damit erhalten wir fur die Tunnel stromdichte J bei 0 K:
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= ey WPEPAP LY - (prelep(-Ap-eU)iad (1)

mit A =2{2m)"? /% . Der erste Term in Gleichung (11) kann as Stromdichte, die von der linken

zur rechten Metalleektrode fliefdt, angesehen werden. Der zweite Term beschreibt eine Stromdichte,
die von der rechten zur linken Metallelektrode fliefdt. Die Differenz zwischen beiden Resultaten ist die
Nettostromdichte J. Ist keine Biasspannung angelegt (U = 0), so ist die Stromdichte, die in beide
Richtungen flielt dieselbe, und die Nettostromdichte verschwindet. Im Bereich kleiner
Biasspannungen (U = 0, d.h. eU << ) gilt:

2 1/2

_ e E(2mq_o)
4n°h? As

U exp(-A@"?As) = GA‘— U exp(-A@"2As) (12)
8n’h

Die Gleichung (12) fur die Tunnelstromdichte J (beziehungsweise fir den Tunnelstrom I,) l&sst zwei
Folgerungen zu: Einerseits verhdlt sich der Tunnelstrom I, in der low-voltage-Naherung ohmsch (I, ~
U,). Andererseits stellt seine exponentielle Abhéngigkeit vom Abstand d ein sehr empfindliches Mal3
fur Anderungen der Oberflacheneigenschaften dar: Andert sich namlich der Abstand der beiden
Elektroden um 1 A, so fiihrt dies zu einer Anderung des Stromes um etwa den Faktor 10! Daraus folgt
insbesondere eine subatomare Empfindlichkeit des STM in vertikaler (z-) Richtung. Die starke
Empfindlichkeit des Tunnelstroms in Bezug auf den Elektrodenabstand bewirkt neben der sehr guten
vertikalen Empfindlichkeit des STM auch eine hohe laterale Aufldsung, die im wesentlichen durch die

starke Lokalisierung von |; im Apex der Tunnelspitze erreicht wird.

Fir den dreidimensionalen Fall, der zur Beschreibung des STM betrachtet werden muss, kann der
Bardeen'sche Transfer-Hamiltonoperator-Ansatz noch verwendet werden und ermoglicht sowohl einen
geeigneten Einblick in die Physik des Tunnelprozesses als auch eine Beschreibung spezifischer
Spitzen- und Oberflachenzustande.

In dieser Naherung erhdlt man fir den Tunnelstrom | (zeitabhéngige Stérungsrechnung erster

Ordnung)

2 2
=B {11 (E, +eU)] -1 (E, +el)L-T(E, I} M, ,

Uy

E,-E,) (13

Hierin ist f(E) die Fermifunktion, U die angelegten Biasspannung, M, , das Tunnelmatrixelement

zwischen den ungestorten Elektronenzustéanden W, der Tunnelspitze und den Zustanden W, der

Probenoberflache, und E, (E)) ist die Energie des Zustands W ,(¥,) ohne Elektronentunneln. Die
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Deltafunktion beschreibt die Energieerhaltung in Falle des elastischen Tunnelns. Das eigentliche
Problem ist die Berechnung des Tunnel matrixelements, das nach Bardeen gegeben ist durch

U

2
M,, = —%jdsqwﬂmwu -w,0w) (14)

Das Integral muss Uber alle Oberflachen innerhalb der Vakuumbarriere ausgewertet werden. Um das

Matrixelement mit Gleichung (14) berechnen zu koénnen, sind explizite Ausdriicke fir die

Wellenfunktionen W, W, der Spitze und der Probenoberflache notwendig.

Tersoff und Hamann, die zum ersten Mal die Transfer-Hamiltonoperator-Naherung auf das STM
angewendet haben, berechneten das Tunnelmatrixelement mit einer s-Wellenfunktion fir die Spitze,
wobei Beitrdge der Tunnelspitzen-Wellenfunktion mit einer Winkelabhangigkeit (orbitale
Quantenzahl | # 0) vernachlassigt wurden.

Tersoff und Hamann betrachteten zunéchst die Grenzfalle tiefer Temperatur und kleiner angelegter
Biasspannung. Der Tunnelstrom berechnet sich jetzt zu

27E°

2
| :TUZ\MW 3(E, —E)B(E, -E;) (15)
MU

Worin Er die Fermienergie beschreibt. Innerhalb der s-Wellen-Néherung fur die Tunnelspitze ergibt
sich

| 0 U h, (E.) @xp(2kR) D |W, ()| *d(E, —E;) (16)

Hierin ist « =(2mg¢)/h die Zefdlsrate und @ die effektive Potentialbarrierenhohe, n(Ef) die

Zustandsdichte am Ferminiveau der Spitze, R ist der effektive Spitzenradius, und ry ist der
Kreismittel punkt zu R an der Spitze.
Der Betrag

Ny(Er.To) = O |W, (1) O(E, —E;) (17)

beschreibt die lokale Oberflachenzustandsdichte (LDOS — surface local density of states) am
Ferminiveau Er. STM-Bilder, die mit niedriger Biasspannung aufgenommen wurden, sind deshalb
Konturkarten der Oberflachenzustandsdichte bei Er, berechnet zum Kreismittelpunkt der Spitze,
sofern die sWellen-Nadherung flir die Spitze gilt. Da die Wdlenfunktionen in der z-Richtung
(senkrecht zur Oberflache) exponentiell abnehmen
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W, (r) U exp(-«2) (18)

erhalten wir

W, ()" O expl- 2«(s+R)] (19)

worin s die Entfernung zwischen der Praobenoberfléache und der Spitze angibt. Deshalb wird der nach

Gleichung (17) berechnete Tunnelstrom wie erwartet ebenfalls exponentiell vom Abstand s abhéngig:

| O exp(—2«s) (20

Abb. 5 (a): STM-Spitze oberhalb einer Oberflache Abb. 5 (b): STM einer (111)-Goldoberfl&che

Ein STM arbeitet durch mechanisches Rastern einer sehr scharfen elektrisch leitféahigen Spitze Uber
eine ebenfals leitfahige Oberflache (Abb. 5). Dabei wird eine Spannung zwischen Spitze und Probe
gelegt, welche einen Tunnel strom gemal3 Gleichung (11) zwischen beiden hervorruft.

Dieser Tunnelstrom wird nun in einer sogenannten ,, Feedback-Schleife’ genutzt, um den rasternden
piezoelektrischen Scanner zu kontrollieren. Durch Anlegen einer Spannung bewegt sich der Scanner
Uber die Probe und die Feedback-Schleife zeichnet mit sub-Angstrém-Prézision die Oberflache auf.

Die Raumkoordinaten der Spitze werden dann in eine Karte der Oberflachentopographie Ubertragen.

Spektroskopie mit dem Raster-Tunnelmikroskop

Das Rastertunnelmikroskop ist nicht nur ein hervorragendes Hilfsmittel zur Bestimmung der
Topographie von Festkdrpern, sondern bietet ebenfalls die Moglichkeit der lokalen Spektroskopie
(STS — scanning tunneling spectroscopy). Es konnen an jeder gewiinschten Position der zu

untersuchenden Probe I/U- und diI/dU-Kennlinien aufgenommen werden, indem die STM-Spitze in
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konstantem Abstand zur Probenoberfl&che gehalten und dann die Tunnel spannung variiert wird, wobel
der Tunndstrom gemessen wird. Die Methode der Tunnel spektroskopie wurde zuerst auf Halbleitern
angewandt. Spéter erfolgte eine Ausdehnung auch auf Metalle.

Mit dem Tunnelmikroskop kdnnen jedoch nicht nur einzelne Spektren aufgenommen, sondern auch
STM-Abbildungen erstellt werden, bel denen zu jedem aufgenommenen topographischen Punkt eine
spektraskopische Messung erstellt wird. Damit kénnen spektroskopische Karten aufgebaut werden, die
zu den topogaphi schen Daten zusétzliche spektroskopische Informationen liefern.

Die Tunnelspannung hangt vom Abstand und offensichtlich von der Stufenhthe ab. Daneben besteht
aber auch noch eine Biasabhangigkeit, die wir jetzt genauer untersuchen werden. Fir ein Tunneln
zwischen Metallelektroden im Low-Bias (Millivolt) Grenzfall hangt der Tunnelstrom linear von der
angel egten Biasspannung ab (16). Fir hdhere Biasspannung im Voltbereich zeigt der Tunnelstrom —
insbesondere fur Halbleiterproben — nicht-ohmsches Verhaten und die mit konstanter Spannung
aufgenommenen STM Bilder kdnnen kritisch vom Bias abhangen. Hochauflésende, gar atomar
auflosende spektroskopische Informationen kénnen einer detaillierten Analyse der Biasabhangigkeit
entnommen werden.

Wir betrachten ein vereinfachtes eindimensionaes Diagramm der potentiellen Energie bei OK fir ein
System, das aus Spitze (linke Elektrode) und Probe (rechte Elektrode) besteht, welche durch einen
kleinen Vakuumspalt getrennt sind (Abb. 6). Ist keine Biasspannung angelegt (Abb. 6b), so sind die
Ferminiveaus von Spitze und Probe im Gleichgewicht. Wird eine Biasspannung U an die Probe gelegt,
verschieben sich die Energieniveaus umeU . Ist der Probenbias positiv, so bilden Elektronen, die von
besetzten Zusténden der Spitze zu unbesetzten Zustdnden der Probe tunneln, den Tunnelstrom (Abb.
6C). Ist der Probenbias hingegen negativ, so tunneln Elektronen von besetzten Zustanden der Probe zu
unbesetzten Zustanden der Spitze. Folglich legt die Biaspolaritét fest, ob unbesetzte oder besetzte
Zustande untersucht werden. Die elektronische Struktur der Spitze geht ebenfallsin diesen Prozess mit

ein, wie wir der Gleichung fur den Tunnelstrom entnehmen kdnnen

I O T n,(xeU FE)ng (E)T (E,eU)dE
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Abb. 6 Energiediagramme fur Probe und Spitze.
(a) Probe und Spitze sind unabhéngig voneinander.

(b) Probe und Spitze sind im Gleichgewicht und sind durch einen kieinen Vakuumspalt
getrennt.

(c) Positiver Probenbias. Elektronen tunneln von der Spitze zur Probe.
(d) Negativer Probenbias: Elektronen tunneln von der Probe in die Spitze.

Wird die angelegte Biasspannung variiert, kdnnen elektronische Zustande, welche zum Tunnelstrom
beitragen, ausgewahlt und, im Prinzip, die lokale Zustandsdichte der Elektronen gemessen werden. So

nimmt der Strom stark zu, wenn die angelegte Biasspannung ein maximales Tunneln in die
unbesetzten Zustande ermdglicht. Folglich zeigt die Ableitung ;—U(U) in erster Naherung die

Elektronenzustandsdichte. Wird die Biasspannung um 1V erhotht, so steigt der Tunnelstrom
typischerweise um eine GroRRenordnung. Da der Transmissionskoeffizient monoton mit der
Biasspannung wéchst, steuert er lediglich einen leicht variierenden , Hintergrund“ bei, welchem die
Information Uber die Zustandsdichte Uberlagert ist.
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Abb. 7: Schematische Erlauterung eines spektroskopischen Tunnelexperiments. Der obere Teil
der Darstellung zeigt die Energiezustande in Abhéngigkeit vom Ort. Die Spitze ist links (mit einer
positiven Biasspannung von 1V), die Probe ist rechts. Gestrichelte Flachen entsprechen besetzten
Zustdnden unterhalb der Ferminiveaus. Die Lange der Pfeile ist proportional zum
Transmissionskoeffizienten bei einer bestimmten Energie. Die Zustandsdichten von Spitze und
Probe sind durch die geschlangelten Linien dargestellt. Dieses Diagramm entspricht einem
Versuch, bei dem die Zustandsdichten der Probe bei 1V unter dem Ferminiveau gemessen werden
sollen. Der untere Teill der Darstellung zeigt die berechnete spektroskopische Kennlinie des

Systems (dargestellt als ddlIJ / LIJ)' Diese Kurve enthélt Informationen sowohl Uber die Spitze

(Ostzillationen hoherer Freguenz) als auch tber die Probe (Oszillationen niedrigerer Frequenz).
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Zum Tunneln tragen Uberwiegend Zusténde nahe dem Ferminiveau der negativen Elektrode bei.
Folglich misst des Tunneln von der Spitze zur Probe (Abb. 6¢) Uberwiegend die leeren Zustande der
Probe und beeinflusst die besetzten Zustande der Spitze nur vernachlassigbar. Andererseits ist das
Tunneln von der Probe zur Spitze sehr viel empfindlicher auf die Elektronenstruktur der leeren

Zustande der Spitze, was haufig eine detaillierte spektroskopische RTM Untersuchung der besetzten
Zustande in der Probe verhindert. Griffith und Kochanski haben eine spektroskopische ;—lIJ(U) -

Kurve fur den hypothetischen Fall berechnet, dass Spitze und Probe gleichméallige Zustandsdichten

aufweisen. Hierbel wurde eine 10-prozentige Welligkeit fur Identifikationszwecke hinzugefiigt (Abb.
7). Auf Abbildung 7 ist unten deutlich zu erkennen, dass die berechnete spektroskopische (;j—Llj(U) -

Kurve nur fir positive Biasspannung die langsamen Oszillationen zeigt, die fir die Elektronendichte
der Probe charakteristisch sind. Fir negative Biasspannung jedoch zeigt sie die schnellen
Oszillationen, die fur die Elektronendichte der Spitze charakteristisch sind.

Spektroskopische Informationen kénnen aus biasabhéngigen RTM Messungen auf verschiedene Arten
erhalten werden, welche auf unterschiedlichen Versuchsprinzipien beruhen. Hier diskutieren wir

lokale I-U-Messungen bei konstantem Abstand.

Indem an bestimmten Stellen der Feedbackkreis fir eine gewisse Zeit unterbrochen wird, werden
lokale I-U Kennlinien bei festem Abstand zwischen Spitze und Probe gemessen. Die Messung wird
fir jede Stelle wiederholt und die Ergebnisse schliefdlich gemittelt. Da das Feedback unterbrochen i,
wahrend die Biasspannung variiert wird, kann der Tunnelstrom extrem klein werden. Bandliicken in
Halbleitern beispielsweise konnen folglich problemlos gemessen werden; siehe Abbildung 8.
Abbildung 9 zeigt die Strom-Spannungscharakteristik fir Metall-Supral eiter-K ontakte.

. : dl : . ,
Die erste Ableitung au kann durch numerische Differenzierung aus den gemessenen I-U-Kurven

gewonnen werden. Die Abhéngigkeit der gemessenen spektroskopischen Daten vom Wert der

Tunnelleitfdhigkeit kann ausgeglichen werden, indem die differenzielle Leitféhigkeit in Bezug auf die
absolute Leitfahigkeit LIJ_

normalisiert wird. Feenstra et al. zeigten, dass die normaisierte Grofe i 1 = dinl
du/ U dInuU

elektronische Zustandsdichte hinreichend genau reflektiert, indem der Einfluss des Abstandes

d Inl
dInU

die

zwischen Spitze und Probe minimiert wird. Die starke Ahnlichkeit der — U — Kurve mit der

elektronischen Zustandsdichte ist im Allgemeinen auf die Lage der Hochstwerte beschrankt,

wohingegen die Intensitéten der Hochstwerte erheblich abweichen kénnen.



Abb. 8: Lokale I/U-Kurve an einem Halbleiter mit Bandlticke.
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Fig. 9: Strom-Spannungs-Kennlinien fir unterschiedliche Tunnelbarrieren:
(1) Metall/Metall
(2) Metall/Supraleiter bei OK

(3) Metall/ Supraleiter bei 0 <T <<T,
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3.2 Betriebsmodi und apparative Aspekte der Tunnelmikroskopie

Die dreidimensionade Positionierung der Sonde erfolgt unter Ausnutzung des inversen
piezoelektrischen Effektes. Der lineare piezoelektrische Effekt tritt bei Kristallen mit polarer Achse
auf. In eindimensionaler Schreibweise wird der Effekt durch die piezoel ektrischen Gleichungen [10]

beschrieben:

P=ZMd,+El}Y und ¢&=Z[S+Ed, (21)

wobei P die Polarisation, Z die mechanische Spannung, d, den piezoel ektrischen Koeffizienten, E das
elektrische Feld; Y die elektrische Suszeptibilitét, € die elastische Dehnung und s den
Elastizitatskoeffizienten angibt. Der piezoel ektrische K oeffizient liegt je nach Material im Bereich von
10° (Quarz) bis 107 cm/V (ferroelektrische Keramiken, z.B. Bariumtitanat). Dies hat zu Folge, dass
mit leicht beherrschbaren Spannungen im Bereich bis zu 100 Volt Verfahrwege von mehreren pm
erreicht werden konnen. Gleichzeitig bedeutet eine Spannungsstabilitdt von 1 mV eéne
Positioniergenauigkeit von 0.1 nm.

Viele Rastereinheiten bestehen aus nur einer Piezokeramik die sowohl die Rasterbewegung als auch
die Vertikalbewegung der Sonde bewerkstelligt. Dazu wird ein Réhrchenpiezo (Abb. 10) verwendet.
bestehend einer inneren Elektrode und vier Elektroden an der AufRenwand. Wird eine Spannung
zwischen der inneren und allen vier Auf3enelektroden gemeinsam angelegt so dehnt sich der Piezo in
Z-Richtung also in der Langsachse des Rohrchens aus oder zieht sich zusammen. Fur eine laterale
Bewegung muss man erreichen, dass sich der Piezo an einer Seite zusammenzieht, wahrend er sich auf
der gegeniiberliegenden Seite ausdehnt. Dazu legt man an einen Quadranten der &ufl3eren Elektrode
eine positive, an den gegentiberliegenden Quadranten eine negative Spannung in Bezug auf die Innere
Elektrode an. Folglich bewegt sich der Piezo in der Achse in der sich die beiden duferen Elektroden

befinden. Ebenso verfahrt man in der dazu senkrechten Richtung.
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Hektrode zur ZBewegung

Hektroden zur Y-Bewegung Hektroden zur X-Bewegung

Abb. 10: X-Y-Z-Rastereinheit bestehend aus einem Vier-Quadranten-Rohr chenpiezo.

Nach Einbau von Sonde und Probe sind beide im allgemeinen weiter als der Arbeitsbereich des Piezos
von einander entfernt. Es missen Spitze und Probe zundchst mechanisch, z.B. mit einer
Mikrometerschraube unter optischer Kontrolle (beispielsweise mit einer CCD-Kamera oder einem
Mikroskop), bis auf einige um angendhert werden. In diesem Abstand ist noch keine messbare
Wechselwirkung zu erwarten, jedoch kann nun der Piezo durch Ausdehnung die fehlende Distanz
Uberbriicken. Nach Einschalten des Regelkreises wird die Sonde nun weiter angendhert bis das

Feedbacksignal den vorgegebenen Schwellenwert (ibersteigt.

Da es nicht nur eine einzige Methode gibt, verschiedene Materialeigenschaften abzubilden und ferner
die Interpretation der erhaltenen Daten von dem verwendeten Modus abhangt, sollen nun einige Modi
besprochen werden.

Der am haufigsten verwendete Modus des STM ist der des konstanten Stromes (Abb. 11). Dabel
justiert eine Feedback-Schleife den Abstand zwischen Spitze und Probe wahrend des Rasterns so, dass
der Tunnelstrom konstant bleibt.
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Abb. 11: Konstant-Strom-Modus

Die Interpretation der erhaltenen Kontur ist dennoch nicht immer trivial, da die verschiedenen
Eigenschaften des verwendeten Systems wie z.B. bias-abhangige Anderungen, eingehen kénnen. Die
»1ow voltage*-Naherung, die in der Tersoff-Hamann Theorie vorausgesetzt wurde, ist in der Praxis
oftmals verletzt, da viele STM-Experimente mit Biasspannungen zwischen 1 und 3 V durchgefihrt
werden. Unter diesen Bedingungen tragen auch Elektronen aus Zusténden bis zu 1 eV unterhalb der

Fermienergie zum Tunneln bei. Hierfir muss die algemeinere Beschreibung des Tunnelstroms nach
Gleichung (13) verwendet werden.

Ein Nachteil des Konstant-Strom-Modus liegt in der endlichen Antwortzeit der Feedback-Schleife,
welche die Rastergeschwindigkeit und die Datenaufnahmezeit erheblich beschrankt. Prinzipiell kann
somit die Spitze schneller Uber die Probe gerastert werden als die Feedback-Schleife antwortet. So
mittelt die Feedback-Schleife Uber einen durchschnittlichen Tunnelstrom und antwortet nicht auf die
hoheren Frequenzen, die den Tunnelstrom modulieren, und deren Ursache in der atomaren
Oberflachenskala zu finden sind.

So kann das Feedback auch komplett umgangen werden und nur die Antwort des Vorverstérkers, die

schneller als die Rastergeschwindigkeit ist, genutzt werden, um in einem Modus konstanter Héhe
(Abb. 12) zu arbeiten.

Weitere Modi sind der Spektroskopie-Modus, der die Aufnahme von Spektroskopiedaten erlaubt, der
CITS-Mode (,,current imaging tunneling spectroscopy”) und der Multivolt-Mode. Der CITS-Modus
kann dazu benutzt werden, um Abbildungen von Stromfluktuationen an der Oberfléche fir einen



21

gegebenen Biasstrom zu erhalten, wobei die Spitzenhthe konstant gehalten wird. Im Multivolt-Modus
kann eine Abbildung bei bis zu 4 verschiedenen Biasspannungen aufgenommen werden. Dies erlaubt
es, gewisse Merkmale in den Abbildungen bel verschiedenen Biasspannungen zu vergleichen, und
daraus Schiisse zu ziehen.

Abb. 12: Modus konstanter Hohe

3.3 Kr &fte zwischen Sonde und Probe

Die fundamentale Wechselwirkung zwischen Sonde und Probe sind die Kréfte. Kréfte sind zwischen
zwel nahe beieinander liegenden Festkdrpern immer vorhanden. Um Kréfte mit einer bestimmten
raumlichen Auflésung messen zu kdnnen, muss das Rastersonden-Instrument mit einem geeigneten

Kraftsensor ausgeriistet werden.

Man unterscheidet kurz- und langreichweitige Kréfte:

Van der Waals-Kréfte

Repulsive Kréfte (elastisch, plastisch)
Adhésionskréfte

Kapillarkrafte

Elektrostatische Kréfte

M agnetische Kréfte

In Abb. 13 sind typische Wechselwirkungen und deren GroRenskal en aufgefiihrt.
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Typische Abmessungen und Wechselwirkungen

I I I I

pm A nm pm
Keme +  \Valenz- van der Waals- Satische elektr. u. magn.
innere elektronen  Wechselwirkung Wec hselwirkung
e-Shalen

Abb. 13: Typische Abmessungen und Wechselwirkungen

Van der Waals-Kréfte

Die langreichweitigen van der Waals-Kréfte, die anziehend oder abstofl3end sein kdnnen, kommen ab
dem Nanometerbereich zum Tragen (d.h. von etwa 2 A bis mehr als 1000 A) und wirken zwischen
jeder Art von Atomen. Die van der Waals-Kréfte beruhen auf der gegenseitigen Induktion eines
spontanen Dipolmomentes. Diese Kréafte miissen daher selbstkonsistent berechnet werden [11].

Die van der WaasKréfte setzen sich aus drei Beitragen zusammen: Polarisation (permanente
Multipolmomente), Induktion (Induktion von Dipolmomenten in ansonsten nicht-polaren Molekilen
durch die Anwesenheit von permanenten Multipolmomenten) und Dispersion (instantane
Polarisation). Damit gilt Wigw = Who + Wing + Wiisp. Im Falle zweier identischer, polarer Gasmolekiile

mit Radiusr gilt in erster Naherung:

Woaw = — (U4TtE0)2 (W3 KT + 2p%a +3/4athe) Ur®, (18)

wobei | das Dipolmoment ist, T die Temperatur, a die statische Polarisierbarkeit der Molekile, €, die

Dielektrizitétskonstante und hw der Grundzustand der Oszillationsenergie der Elektronen.

Ein wichtiger Parameter, der in viden Ausdriicken zur Beschreibung von Wechselwirkungen

zwischen makroskopischen Kérpern auftritt, ist die sogenannte Hamaker-K onstante A, definiert durch

A=TECpips . (19

Hierinist C =5 x 107 J m® der Koeffizient im Molekil-Molekillpaarpotential und p; = 3 x 10° m?
die Molekildichte in den beiden wechsel wirkenden Medien.

Hier sollen nun drei Beispiele fir van der Waal s-Wechsel wirkungsenergien aufgeftihrt werden:
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(1) Wechselwirkung zwischen zwei punktférmigen Molekillen: W(z) =-C/ 2

(2) Wechselwirkung zwischen einem punktformigen Molekll und einer ebenen Oberflache: W(2) = -
C61/ 7

(3) Wechselwirkung zwischen einer Sphére (Radius R und Dichte p;) und einer ebenen Oberflache
(Dichtep,): W(2) = - AR/ 62z

Repulsive Krafte sind sehr starke, kurzreichweitige Krafte aufgrund der elektrostatischen Kréfte
zwischen Ladungen (z.B. Elektronen, die sehr nahe beieinander sind). Zur Berechnung dieser Kréfte

muss die Theorie zur Deformation elastischer Korper berticksichtigt werden.

Adhasionskréfte kommen durch die Tatsache zustande, dass Probe und Spitze elastische Kontinua
darstellen, so dass deren Wechsalwirkung durch makroskopische Gréssen wie Oberfl&chenenergie und
elastische K onstanten beschrieben werden kann.

Kapillarkrafte sind hauptsachlich unerwiinschte Kréafte, kénnen aber durch Luftfeuchtigkeit zwischen
Sonde und Probe (z.B. durch spontane Kondensation von Dampfen oder durch das Vorhandenseins
eines Films auf der Probenoberflache) auftreten. Durch Arbeiten im UHV koénnen diese Kréfte

vermieden werden.

Elektrostatische Kréfte gehorchen dem Coulomb-Potentiadl W(r) = qip / 4me 1/r. Diese
Wechselwirkung ist sehr stark und langreichweitig; die Reichweite nimmt jedoch stark ab, wenn

zwischen sich den Ladungen ein Medium mit weiteren Ladungen befindet (Abschirmung).

Magnetostatische Kréfte treten z. B. zwischen magnetischen Dipolen auf. Das Potential ist analog dem

Coulomb-Potential und ergibt sich fur zwei magnetische Dipole zu
W(r) = po/4 Tt My my / r* =3 (mar)(mar)/ r°]

mit dem Dipolmoment m = 4 TIR°M / 3 und M = Magnetisierung jeder Sphare mit Radius R.
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3.4 Betriebsmodi und appar ative Aspekte der Kraftmikroskopie

< I Computer

Rasterclektronild

Stellglied

Regler
dl Kraft/ +
.r..  Wechselwikung
-3 Sensor

Abb. 14: Schematischer Aufbau eines AFM.

Abb. 15: Rasterel ektronenmikroskopische Aufnahme eines Hebelarms (Cantilever) mit

integrierter Spitze.
Basierend auf der Entwicklung des STM 1982 efolgte 1986 die Entwicklung des
Rasterkraftmikroskopie (,atomic force microscopy — AFM [/ dlgemeiner: ,scanning force
microscopy” — SFM). Abbildung 14 zeigt den schematischen Aufbau eines AFM. Der Vorteil des
SFM gegeniiber STM ist, dass auch nichtleitende Proben untersucht werden kénnen. Im SFM wird as
Wechselwirkung zwischen Sonde und Probe nicht ein Tunnelstrom wie im STM, sondern die
zwischen Probe und Sonde wirkende Kraft ausgenutzt.

Das Kernstiick eines Raster-Kraft-Mikroskops bildet ein 100 bis 500 pm langer und 0.5 bis 5 um
dicker Hebelam (Cantilever) aus Silizium oder Siliziumnitrid, dessen Federkonstante D
typischerweise zwischen 102 und 10 N/m liegt. Die Federkonstanten der fir das Praktikum
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verwendeten Hebelarme liegen zwischen 0.03 und 1.6 N/m. Der Cantilever besitzt entweder eine V-
oder bakenférmige Gestalt. Am freien Ende ist entweder eine pyramidenformige oder eine konische
Spitze integriert, deren Verrundungsradius in der GrofRenordnung von 50 nm liegt. In Abb. 15 ist eine

rasterel ektronenmikroskopi sche Aufnahme eines Hebelarms mit integrierter Spitze gezeigt.

Die Audenkung wird auf unterschiedliche Weise gemessen, wie z. B. durch interferometrische
Detektion oder nach dem Lichtzeigerprinzip. Bei der interferometrischen Detektion wird ein
Laserstrahl mittels einer Glasfaser auf der Rickseite des Biegeelementes positioniert, wobei das
Interferometer durch die Riickseite des Biegeelementes und die Endflache der Glasfaser gebildet wird.
Beim Lichtzeigerprinzip wird die Ablenkung eines fokussierten Laserstrahls, der auf der Riickseite des
Biegeelementes reflektiert wird, mittels einer segmentierten Photodiode zur Auslenkungsdetektion
benutzt. Die vom Regelkreis ausgegebene Spannung, im weiteren as Z-Signal bezeichnet, wird auf
dem Monitor des PC dargestellt.

Die hauptsachlich benutzte Auslenkungsmessung ist die optische Methode. Bei dieser Methode wird
ein Laserstrahl von der Rickseite des Cantilevers reflektiert und das Signal wird mit einer
Vierquadranten-Photodiode gemessen (Abb. 16). Hierzu definieren wir ein Koordinatensystem, bei
dem die x-Richtung entlang der langen Achse des Cantilevers gewahlt wird, die z-Richtung entlang
der Achse der Messspitze und der Ursprung an der Basis des Cantilevers. Der einfallende Laserstrahl
ist dann in der x-z-Ebene, und die Photodiode befindet sich in der y-z-Ebene.

.
—.

Cantilever ’ . W

Abb. 16: Schematische Darstellung der optischen Detektionsmethode.

Fir kleine Audenkungen ist die Differenz der Photostrome zwischen den oberen und unteren
Photodioden proportional zur Steigung des Cantilevers in der x-z-Ebene. Die Differenz der

Photostréme ist dagegen proportional zur Verwindung des Cantilevers.
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Abhangig vom Sonden-Proben-Abstand kann es sich um die unterschiedlichsten Kréfte handeln.
Befindet sich die Sonde im direkten mechanischen Kontakt mit der Probe bei hinreichend kleinen
Auflagekréften, so kann wéhrend der Rasterbewegung, dhnlich einer Plattenspielernaddl, die
Topografie der Probenoberflache hochauflosend abgetastet werden. Dies ist die Grundlage der
Rasterkraftmikroskopie im Kontakt-Modus (AFM). Zwischen Spitze und Probe tritt eine Kraft Fy in
Richtung der Oberfl&chennormalen auf, die nach dem Hooke'schen Gesetz Fy = — D z zu einer der
Auflagekraft proportionalen Verbiegung des Cantilevers fihrt (Abb. 17). Beim Abrastern der Probe in
(X, y)-Richtung verbiegt sich der Cantilever entsprechend der vorhandenen Oberfl&chentopographie.
Die Audlenkung des Hebelarms entspricht dabei der lokalen Hohe der Probe. Dreidimensionae
Darstellungen der Oberfléache erhé@lt man durch Auftrag der lokalen Probenhthe gegen die horizontale
Position der Spitze.

Constant deflection trace

Abb. 17: Schematische Darstellung eines Hebelarms auf einer Oberflache in Ruheposition und
wahrend des Rasterns, wobei die Spitze den Konturen der Oberfl&che folgt.

Obwohl mit Auflagekréften bis hinunter in den pN-Bereich gearbeitet werden kann, ist es mit AFM im
allgemeinen nicht moglich, eine wirklich atomare Aufldsung zu erreichen. Die Ursache hierfir ist die
Ausdehnung des Sonden-Proben-K ontaktes, die mehr als ein Atom umfasst. Da AFM jedoch in der
Lage ist, routinemassig eine laterale Auflésung im nm-Bereich unabhadngig von der elektrischen
Leitfahigkeit der Probe zu liefern, ist die universelle Einsetzbarkeit evident. Insbesondere die Vielfalt
der moglichen Betriebsmodi macht SFM/AFM  zu der wohl wichtigsten Kategorie der
Rastersondenverfahren. So ist es moglich, im Kontakt-Modus auch laterale Kraftkomponenten zu
detektieren, welche dann einen lokalen Reibungskontrast der Probenoberflache widerspiegeln. Die
Lateralkraftmikroskopie (LFM — siehe Abschnitt 4.6) liefert dabel haufig materiaspezifische
Kontraste, die mittels Standard-AFM nicht zuganglich sind. Erhéht man die Auflagekraft der Sonde,
so andert sich wiederum die Randbedingung fir das am einzelnen Rasterpunkt durchzufiihrende, in
diesem Fall mechanische Experiment. Die Sonde penetriert die Probenoberflache, wobei sich je nach
Auflagekraft elastische sowie inelastische Eigenschaften lokal vermessen lassen. In der Regel

charakterisiert man die entsprechenden mechanischen Eigenschaften in Form von Kraft-Abstands-
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Kurven, bei denen die Sonde aus grofRerer Entfernung kontinuierlich an die Probe herangefahren wird
und nach Penetration der Probe bis zu einem vorgewdhiten Maximalwert wieder von der

Probenoberflache entfernt wird.

Besteht ein Sonden-Proben-Kontakt, so dominieren kurzreichweitige repulsive Wechselwirkungen
zwischen Sonde und Probe. Dies andert sich, wenn sich die Sonde in einer hinreichend grofen
Entfernung von der Probenoberflache befindet. Hinreichend grof3 bedeutet dabei mindestens in einem
Abstand, der typischen Festkdrper-Gitterkonstanten entspricht, so dass im allgemeinen attraktive

Wechselwirkungen das Geschehen dominieren.

Sind elektrische Ladungen in der Sonden-Proben-Anordnung présent oder bestehen Sonde und Probe
aus ferromagnetischen Materialien, so kdnnen langreichweitige elektro- oder magnetostatische
Wechselwirkungen auftreten. Diese konnen, wie unter speziellen Rahmenbedingungen die van der
Waals-Kréfte auch, repulsiv oder attraktiv sein. Je nach Ausdehnung der verursachenden Quellen
kann die Reichweite der Wechselwirkungen zwischen der atomaren und einer makroskopischen Skala
liegen. Hier ist besonders zu bemerken, dass eine Besonderheit der Rastersondenverfahren darin
besteht, dass sie die Detektion von Wechselwirkungen im Nahfeldbereich erméglichen. Im Falle der
elektro- und magnetostatischen Wechselwirkungen bedeutet dies, dass von der Sonde nicht nur
digjenigen Terme einer Multipolentwicklung registriert werden, die im Fernfeld dominieren, sondern
auch Momente signifikant sind, die globalen Messmethoden nicht nachweisbar sind. Der Speziafall
flr magnetostatische Wechselwirkungen (MFM — , magnetic force microscopy”) wird im néchsten

Abschnitt ndher besprochen.

Ist kein mechanischer Kontakt zwischen Sonde und Probe im Rasterkraftmikroskop vorhanden, so
lasst sich eine langreichweitige Wechselwirkung, insbesondere im dynamischen Betriebsmodus des
Kraftmikroskops bei oszillierender Sonde, empfindlich messen. Da dabel im Allgemeinen der
momentane Sonden-Proben-Abstand immer groRer als ein typischer interatomarer Abstand im
Festkorper ist, kann im kontaktlosen, dynamischen Betriebsmodus sicherlich keine atomare
Ortsauflésung erreicht werden. Dies ist jedoch méglich unter Verwendung des , intermittent contact
mode", bei dem der minimale Sonden-Proben-Abstand wéahrend der Sondenoszillation so gering wird,

dass Informationen Uber die atomare Beschaffenheit der Probenoberflache erhalten werden.

Es gibt verschiedene Betriebsarten eines Rasterkraftmikroskops. Im Kontaktmodus bertihrt der Apex
der Sonde die Probe. Der Regelkreis hdlt die Auslenkung des Biegeelementes und damit die Kraft der
Sonde auf die Prabe konstant. Das Z-Signal stellt hierbei die Topographie der Probe dar. Eine weitere
Moglichkeit der Abbildung im Kontaktmodus ist die Darstellung der Auslenkung des Biegeel ementes,
wobei sich Sonde und Probe in Kontakt befinden. Dabel wird die Z-Auslenkung des Piezostellgliedes
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wéhrend des Rastervorganges nicht verandert. In diesem Fall stellt die Auslenkung des
Biegeelementes die Topographie der Probe dar. Im weiteren wird der Begriff des Kontaktmodus
lediglich flr den Fall verwendet, bei dem die Kraft zwischen Sonde und Probe konstant gehalten wird.
Gegenliber diesen beiden Kontaktmodi gibt es kontaktlose (,, non-contact”) Modi. Hierbei wird das
Biegeelement mittels eines weiteren Piezoaktors in einer gewissen Hohe Uber der Probe zu
Schwingungen angeregt. Sobald die Sonde sich der Probenoberflache nahert, andern sich aufgrund der
Kraftgradienten an der Probenoberflache die Schwingungsfrequenz und die Phasenlage der
Schwingung des Biegeelementes gegeniiber dem Anregungssignal. Der Regelkreis hélt diese beiden
Verschiebungen konstant und das Z-Signal stellt die Ebenen konstanten Kraftgradientens dar. Ein
Spezialfall eines kontaktlosen Modus ist der , Tapping Mode™*. Hierbel bertihrt der Apex der Sonde
in seinem unteren Umkehrpunkt die Probenoberfldche. Der Regelkreis hélt die daraus resultierende

Amplitudendéampfung konstant. Das Z-Signal ergibt die Topographie der Probenoberflache.

Stati sche Messung

Bel dieser Methode wird direkt die statische Verbiegung des Cantilevers und damit die Kraft
gemessen. Die minimal detektierbare Kraft hangt von der Auflésung des Detektors und von der
Federkonstante des Cantilevers ab. Die haufig verwendeten Detektoren, basierend auf dem
Lichtzeigerprinzip oder dem Fabry-Perot-Interferometer, besitzen eine Aufldsung von besser as 0,01
nm, was bei einer Federkonstante von ¢ = 1 N/m einer Kraft von 10 N entspricht. Die theoretische

Untergrenze liegt bei der thermischen Schwingung des Cantilevers, die man durch

kT
Oz= (20)
c

abschétzen kann. Bel einem Cantilever von ¢ = 1 N/m entspricht dies einer Schwingungsamplitude

von etwa 0,06 nm.

Dynamische Messung

Im dynamischen Betriebsmodus wird das mikrofabrizierte Biegeelement mittels eines geeigneten
piezoelektrischen Aktors in eine harmonische Schwingung versetzt. Der mittlere Sonden-Proben-
Abstand d,, die Schwingungsfrequenz w und die Anregungsamplitude &, lassen sich in einem grofen
Bereich variieren. Die eigentliche Sonde, welche sich am vorderen, frei schwingenden Ende des
Biegeelementes befindet (Abb. 11), flihrt dann e ne Schwingung mit der Amplitude & aus, diein bezug
auf das Ausgangssignal eine Phasenverschiebung a aufweist. Die Bewegungsgleichung der nicht mit

einer Probe wechselwirkenden Sonde ist damit gegeben durch
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0°d _ w,0d

> oot + wg (d —d,) =y, cos(at) (21)

wobei d(t) den momentanen Sonden-Proben-Abstand angibt und Q die Gite des Biegedements
beschreibt. Letztere ist durch die effektiven Masse m des Biegelementes und durch seine

Resonanzfrequenz oy sowie durch den Dampfungsfaktor y gegeben:

me,
2y

Q= (22)

y beschreibt insbesondere die Eigenschaften des umgebenden Mediums, welches Q im wesentlichen
determiniert. So kann Q fir typische Sonden unter normalen Umgebungsbedingungen beispielsweise
Werte von weniger als 100 annehmen, wahrend man im UHV nicht selten Werte von mehr als 100 000
erhalt. Nach dem Einschwingvorgang ist die stationére Ldsung der Schwingungsgleichung

d(t) =d, + dcos(at + ) (23)

Die Oszillationsamplitude der Sonde betragt:

2
o= 50“2)0 (24)
\/(a) - a)§) +4y° 0’
wahrend die Phasendifferenz zwischen Sondenoszillation und Anregungssignal
a= arctan% (25)
W -y

betragt. Besteht nun eine Sonden-Proben-Wechselwirkung, die sich in einer Kraft F(d) manifestiert, so
ist auf der linken Seite der Schwingungsgleichung (21) der Term F/m zu ergénzen. Da apriori F(d) die
unterschiedlichsten, im allgemeinen hochgradig nichtlinearen Wechselwirkungen reprasentieren kann,
sind die d(t)-Verlaufe im allgemeinen anharmonisch. Wenn jedoch F(d) fir geniigend kleine
Oszillationsamplituden der Sonde durch eine Taylor-Approximation 1. Ordnung reprasentiert werden
kann, so lasst sich Uber die Detektion der Sonden-Oszillation der zwischen Sonde und Probe wirksame
Kraftgradient 0F/0z registrieren. Das Biegeelement des Kraftmikroskops akquiriert dann die effektive
Federkonstante

_oF

Ce E (26)

wobei ¢ die intrinsische Federkonstante ist und z die Schwingungsachse des Biegelementes beschreibt.
Ein positiver Kraftgradient wird demzufolge das Biegelelement ,,weicher* machen, wéhrend en

negativer es, harter* macht. Entsprechend verschiebt sich die Resonanzfrequenz des Biegelementes:
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/ 10F
wo — CL)O 1_55 :CUIO (27)

Eine Verschiebung der Resonanzfrequenz wy aufgrund einer zwischen Sonde und Probe présenten
Wechselwirkung fihrt aber nach Gleichung (24) und (25) bei erzwungener Sondenoszillation mit der
Freguenz w zu einer Variation der Oszill ationsamplitude & und —phase a. Die Grof3en oy, & und a sind
experimentell zugénglich und konnen folglich verwendet werden, um die lokale Variation des
Kraftgradienten zwischen Sonde und Probe abzubilden.

‘ — — —  freie Schwingung

Schwingung bei Einflufi eines

positiven Kraftgradienten F'

Amplitude A

', W, M

o =0 1

Frequenz

Abb. 18: Resonanzkurve eines Cantilevers ohne bzw. bei Einfluss eines Kraftgradienten. wy ist die
Anregungsfrequenz.

Aus der Verschiebung der Resonanzfrequenz folgen mehrere Mdglichkeiten zur Messung des
Kraftgradienten. In der Praxis wird am haufigsten die , slope detection* verwendet. Dazu wird das
Biegeelement im Bereich der Wendepunkte der Resonanzkurve d(w) betrieben, d.h. leicht au3erhalb
seiner Resonanz. Ein lokal wirksamer Kraftgradient fuhrt nun gemaR Gleichung (27) zu ener
Modifikation der Resonanzfrequenz, was dann nach Gleichung (24) und (25) zu einer Amplituden-
und Phasenvariation im Detektionssignal fihrt. Da aufgrund der Glltigkeit von Gleichung (26)
(Naherung fur kleine Oszillationsamplituden) die Sonde gemald Gleichung (23) weiterhin harmonisch
oszilliert, bietet sich zur Signaldetektion der Einsatz von lock-in-Verstérkern an. Da in letzter
Konsequenz die Messempfindlichkeit durch die thermische Fluktuation des verwendeten

Biegeelementes limitiert wird, ist der theoretisch auf diese Weise detektierbare minimale Kraftgradient

(F) -2 [ -
aZ min 5rms wOQ

gegeben durch
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wobei &,ms den rms-Wert der Sondenamplitude und 3 die Bandbreite der Messung beschreibt. Hohe Q-
Werte, wie sieim UHV erhalten werden, sind nach Gleichung (28) erstrebenswert, um eine maximale
Empfindlichkeit im dynamischen AFM-Betrieb zu erhalten. Bei Verwendung der , slope-detection®
fuhrt jedoch eine hohe Giite zu einer dramatischen Einschrdnkung der Bandbreite der Messung.
Andert sich der Kraftgradient wahrend der Messung, was ja gerade die Grundlage der
Kontrastentstehung ist, so wird eine Einschwingzeit von

:@

Wo

(29)

bendtigt, bevor ein neuer stationdrer Wert der Resonanzfrequenz nach Gleichung (27) erreicht wird.
Nimmt man beispielsweise Q = 50000 und wy = 50 kHz an, so lasst die Einschwingzeit nur noch eine

Bandbreite von 0,5 Hz zu, was natirlich fir die meisten Messungen inakzeptabel ist.

Eine Alternative zur ,dope detection” ist die Frequenzmodulations-Technik (FM). Hierbei dient das
Biegeelement hoher Giite, welches stets bel seiner Resonanzfrequenz oszilliert, als
frequenzbestimmende Komponente eines Oszillatorkreises. Lokale Anderungen von AF/z
verursachen instantane Anderungen der Oszillatorfrequenz, welche mittels eines Demodulators
detektiert werden. Mittels positiver Rickkopplung wird das Biegeelement stets in seiner
Resonanzfrequenz betrieben. Die Oszillationsamplitude wird ebenfalls konstant gehalten. Die moderne
Elektronik bietet verschiedene Madoglichkeiten, wie z.B. digitale Frequenzzéhler und PLL (, phase-
locked loop*)-Anordnungen, die es gestatten, die Oszillatorfrequenz mit hoher Prézision zu messen
und zu regeln. Bei der FM-Detektion liegt der minima detektierbare Kraftgradient in der
GroéRenordnung desjenigen aus Gleichung (28). Im Gegensatz zur ,,slope detection” sind aber im FM-
Modus B und Q absolut unabhangige Groéflzen, wobel Q durch die Eigenschaften des Biegeelementes
und seiner Umgebung und (3 durch die Eigenschaften des Demodulators bestimmt wird. Maximal
empfindliche Messungen kdnnen daher mit hinreichend grofem Dynamikbereich durchgefiihrt

werden.

Der Vorteill der dynamischen gegentber der statischen Meldmethode liegt in der i. a. hoheren
Sensitivitat. Bei Messungen unter Atmosphéarenbedingungen liegt der minimale noch messhare
Kraftgradient bei ca 10* N/m. Dabei unterscheiden sich Amplituden- und Phasendetektion nur um
einen Faktor 1,4. Betrachtet man eine Kraft mit einer Abstandsabhangigkeit ~1/ d? , so wiirde dies bei
einem Messabstand von d = 10 nm einer Kraft von 5-10™ N entsprechen. Diese Kraft ist um zwei

GroRenordnungen kleiner al's die unterste Nachweisgrenze der statischen M ef3methode.

Die Abbildung 13 zeigt schematisch eine Kraft-V orschubs-Kurve, an Hand derer die Wechselwirkung

zwischen Sonde und Probe erklért werden soll. An Punkt 1 ist die Sonde noch soweit von der Probe
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entfernt, dass auf sie keine messbare Kraft ausgeiibt wird. Das Biegeelement befindet sich in seiner
Ruheposition. Mittels des Piezostellgliedes (Abb. 10) wird die Sonde an die Probe angenahert, bis in
Punkt 2 die anziehende Kraft der Probe auf die Sonde so grof3 wird, dass die Sonde in den Kontakt mit
der Probe springt (snap in).

4 repulsw)l( attraktiv

Craft
(P8
(W]
n

|

I

0
Abstand

Abb. 19: Schematische Darstellung einer Kraft-Vorschubs-Kurve. Die markierten Punkte der Kurve

sind im Text erlautert.

An diesem Punkt ist der Gradient der attraktiven Kraft zwischen Sonde und Probe genauso grof3 wie
die Federkonstante des Biegeelementes. Durch weiteres Anndhern wird das Biegeelement linear
zuriickgebogen. Dabei wird in Punkt 3 keine Kraft auf die Spitze ausgelibt, da hier das Biegeelement
genau wie in Punkt 1 nicht ausgelenkt ist. Dieser Punkt wird Ublicherweise als Nullpunkt der Kurve
definiert. Die Wechsalwirkung zwischen Sonde und Probe ist zwischen den Punkten 3 und 4 repulsiv,
das Biegeelement wird weiter linear zuriickgebogen. Die Ursache dieser repulsiven Kréfte liegt darin,
dass im Kontakt die elektronischen Zustandsdichten von Sonde und Probenoberflache zu Gberlappen
beginnen. Ein Austausch von Elektronen zwischen Sonde und Probenoberflache ist nur zwischen
unbesetzten Zustanden auf der einen Seite und besetzten auf der anderen moglich. Wenn sich nur noch
besetzte Zusténde auf beiden Seiten gegentiberstehen, kdnnen keine Elektronen mehr ausgetauscht
werden. Das Resultat ist eine starke repulsive Kraft zwischen Sonde und Probenoberfldche. An Punkt
4 wird die Sonde wieder von der Probe zurlickgezogen (rote Linie). Die Auslenkung des
Biegeelementes als Funktion des Vorschubs ist die gleiche wie beim Anndhern. Bel weiterem
Zuriickziehen der Sonde muss sie nicht notwendigerweise an Punkt 2 wieder von der Probe

wegspringen. Aufgrund von Adhasionskréften zwischen Sonde und Probe (z. B. van der Waals-Kréfte
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oder Kapillarkrdfte) kann der Kontakt zwischen Sonde und Probe bestehen bleiben. Erst wenn die
Federkonstante des Biegeelementes grof3er wird als der Gradient der Wechselwirkungen zwischen
Sonde und Probe, springt die Sonde wieder in ihre Ruheposition zurlick (Punkt 5, snap out).

Wahrend der Messung im Kontaktmodus wird die Probe durch die von der Sonde ausgetibten Kréfte
deformiert. Die Ausdehnung dieser Deformation bei einer Auflagekraft von wenigen nN liegt in
derselben GroRenordnung wie die GrofRe des Sondenapex. Diese Reaktion der Probe auf die
Anwesenheit der Sonde hangt von den mechanischen Eigenschaften des Systems Probe/Sonde
einerseits und der Auflagekraft der Sonde auf die Probenoberflache andererseits ab. Dieser Effekt ist
flr die Nanoindentation von Bedeutung. Sie kann definiert erzeugt werden oder unerwiinscht erfolgen.
Wenn sie definiert erfolgt, ist es moglich, die Probe gezielt zu modifizieren. Diese Modifikation hangt
von den elastischen und inelastischen Eigenschaften der Probe ab.

Zur Durchfiihrung der AFM-Experimente wird ein kommerzielles AFM verwendet, das im Abschnitt
4.4 ndher vorgestel It wird.

Kommerziell erhdltliche Kraftmikroskope bedienen sich deswegen des sogenannten , lift-off™*
(Digital Instruments) bzw. , layered imaging™* (Topometrix). Dabel wird vor der MFM-Messung die
Topographie gemessen und das Ergebnis dann zur Konstanthaltung des Abstandes verwendet. Dies
kann Zeile fur Zeile oder Punkt fir Punkt geschehen. Beide Methoden haben ihre Vor- und Nachteile.
Die ,lift-off“-Methode birgt die Gefahr, dassin der Zeit zwischen Aufnahme der Topographie und der
magnetischen Messung eine leichte Drift die Genauigkeit der Abstandsregelung beeinflusst. Ein
weiteres Problem liegt in der Aufnahme der Topographie: Eine zu langsam eingestellte Regelung
bewirkt eine verzogerte Reaktion auf topographische Unebenheiten, eine zu schnelle Regelung kann
zu ,Ubersteuerungen* fiihren. Beides fuhrt zu Fehlern in der Abstandsregelung. Beim , layered
imaging™* fihrt die punktweise Messung der Topographie und das Anheben der Spitze zu sehr
langen Messzeiten. Die maximale Geschwindigkeit, mit der die Spitze angehoben werden kann, ist
durch den sogenannten ,, Creep“-Effekt beschrankt. Der Piezo erreicht seine, der angelegten Spannung

entsprechende Ausdehnung erst mit einer Verzégerung.

Sonden
Das wichtigste, zur Abbildung beitragende Element aler Rasterkraftmikroskope ist der Kraftsensor,
die eine scharfe Spitze, die am freinen Ende eines flexiblen Cantilevers befestigt ist. Diese muss fir

die Anwendung im AFM/SFM einige besondere Eigenschaften besitzen.

Die zu detektierenden Kréfte liegen in den meisten Anwendungen im nN-Bereich. Um eine zur
Messung noch ausreichende Verbiegung des Cantilevers zu erhalten, sollte die Federkonstante
entsprechend klein sein. Andererseits fuhrt eine zu kleine Federkonstante dazu, dass die Spitze bei

kleinen Abstdnden zur Probe auf die Oberflache springt (,snap in“). Dies geschieht dann, wenn der
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lokale Kraftgradient, der auf die Spitze wirkt, groRer als die Federkonstante ist. Typische

Federkonstanten von Cantilevern fir Anwendungen im MFM liegen zwischen 0,1 und 10 N/m.

Des weiteren sollte der Cantilever eine hohe Resonanzfrequenz besitzen, die weit oberhalb der
typischen akustischen Schwingungen und der Resonanzen des Mikroskops liegen soll. Gute
Erfahrungen wurden mit Cantilevern gemacht, deren Resonanzfrequenz zwischen 20 und 50 kHz
lagen. Ein praktisches Mal3 fir die Charakterisierung eines Cantilevers it seine Glte, d. h. das
Verhdtnis zwischen der Schwingungsenergie (multipliziert mit op) und dem Energieverlust wahrend
einer Periode. In guter Naherung entspricht dies dem Verhdltnis zwischen der Resonanzfrequenz und
der Halbwertsbreite der Resonanzkurve. Je groRer die Glte eines Cantilevers bei einer gegebenen
Resonanzfrequenz ist, umso schérfer ist die Resonanzkurve und damit die Sensitivité von Amplitude
und Phase auf aul3ere Krafte. An Luft betragt die Glite eines Cantilevers typischerweise 30 bis 50, im
Ultrahochvakuum kénnen Giiten von tiber 10° erreicht werden. Diese hohen Resonanzfrequenzen bei

kleinen Federkonstanten erhdlt man nur bei entsprechend kleiner Masse des Cantilevers.

Diese oben beschriebenen hohen mechanischen Anforderungen erfillen  insbesondere
photolithographisch hergestellte Silizium- bzw. Siliziumnitrid-Cantilever. Abbildung 10 zeigt einen
mikromechanisch hergestellten Cantilever mit integrierter Spitze. Aufgrund des Herstellungsverfahren
analog zu hochintegrierten Schaltkreisen der Mikroelektronik ist es moglich, gleichzeitig mehrere
hundert Cantilever auf einem Si-Wafer herzustellen, deren Federkonstanten und Resonanzfrequenzen

nur in einem beschrankten Mal3e variieren.
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3.5Magneto-Kraftmikroskopie
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Abb. 20: Schematischer Aufbau eines MFM

Die Magnetokraftmikroskopie (MFM) stellt eine Methode dar, magnetische Bereichsstrukturen mit
hoher Aufldsung zu detektieren. MFM ist damit eine spezielle Variante von SFM. Im Gegensatz zur
Rasterkraftmikroskopie wird bei der Magnetokraftmikroskopie die Spitze der Sonde mit einem
magnetischen Material beschichtet. Die Sonde reagiert folglich auf magnetische Streufelder der Probe,
deren magnetische Eigenschaften untersucht werden kdnnen. Die vergleichsweise langreichweitige
magnetostatische Kopplung ist dabel nicht direkt durch die Geometrie der Sonde bestimmt, sondern
vielmehr durch ihre magnetische Bereichsstruktur, die gleichwohl durch die Sondengeometrie, aber
auch durch andere Faktoren determiniert wird. Dieser Sachverhalt kann die Kontrastinterpretation

durchaus zu e nem komplexen Problem machen, wie im folgenden gezeigt wird.

Es igt ingtruktiv, die Sonde zunéchst eéinmal als ferromagnetische Nadel zu betrachten. Eine solche
ferromagnetische Nadel weist im algemeinen in der Nahe ihrer Spitze eine mehr oder weniger
komplizierte Bereichsstruktur auf, die jedoch stark geprégt ist durch eine betréchtliche
Formanisotropie, welche sicherlich die Magnetisierung der Sonde parallel zur Sondenachse ausrichtet.
Andererseits wird die Sonde, genlgend weit entfernt von der Spitze, eine Doméanenanordung
aufweisen, wie man sie fur einen ferromagnetischen Draht erwartet. Eine solche Doméanenstruktur
hangt natirlich von den Materiaeigenschaften, die reprasentiet werden durch die
Austauschwechselwirkung, die magnetokristalline Anisotropie und durch die Magnetostriktion, ab.
Materialdefekte, Spannungsfelder und die Oberflachentopol ogie haben einen weiteren Einfluss auf die
Bereichsstruktur. Dies l8sst es schwierig erscheinen, die Bereichsstruktur der Sonde bei spiel sweise auf
der Basis von ab-initio-Berechnungen vorauszusagen. Es ist daher sinnvoll, hinreichend einfache
Modelle zur Beschreibung der experimentell beobachteten Sonden-Proben-Wechselwirkung zu

verwenden.
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Ein Modéll, welches sich sehr bewahrt hat, besteht darin, das unbekannte Magnetisierungs-V ektorfeld
nahe der Sondenspitze mit al seinen Oberfléchen- und Volumenladungen durch dagenige eines
homogen magnetisierten langgestreckten Ellipsoids passender Dimension zu beschreiben. Der
Wechselwirkungsbeitrag von Sondenbereichen auRerhalb dieser fiktiven ellipsoidalen Doméne wird
komplett vernachldssigt. Die zweite vereinfachende Annahme besteht darin, dass die homogene
Magnetisierung der ellipsoidalen Doméne sowie auch ihre Ausdehnung as fixiert angenommen
werden, d.h. als unabhéngig vom magnetischen Streufeld, welches durch die Probe produziert wird.
Auf der Basis dieser Modellvorstellungen wird das prinzipiell mikromagnetische Problem der Sonden-
Proben-Wechselwirkung auf ein magnetostatisches Problem reduziert.

Das magnetostatische Potential, welches durch eine ferromagnetische Probe hervorgerufen wird, ist

gegeben durch

_ d?s' M (r") 3 D IM(1)
alr)= 47T[I Ir=r| Jd r-r 0

wobei M(r') die ortsabhangige Probenmagnetisierung beschreibt und s' der nach aussen gerichtete
Normalenvektor auf der Probenoberflache ist. Das Oberflachenintegral beinhaltet den Beitrag aller
Oberflachenladungen, die durch Magnetisierungskomponenten senkrecht zur Probenoberflache
hervorgerufen werden. Das Volumenintegral hingegen beinhatet den Beitrag von Divergenzen des
Magnetisierungs-V ektorfeldes im Innerern der Probe. Das resultierende Probenstreufeld ist dann H(r)
= —=d¢(r). Die magnetostatische Energie der Sonde unter dem Einfluss des Probenstreufeldes ist
gegeben durch

Ww(r) = (Idzs’ M, jd3r’D fa(r) ]) (31)

wobel ®(r‘) das Potential aus Gleichung (30) und M(r‘) die Sondenmagnetisierung beschreibt. Die
resultierende Kraft ist dann gegeben durch F(r) = —=W(r). Das Oberflachenintegral, welches Uber die
komplette Sondenhdhe ausgefiihrt wird, beschreibt die Wechselwirkung des Probenstreufeldes mit den
Oberflachenladungen der Sonde, wahrend das Volumenintegral den Beitrag von Divergenzen der
Sondenmagnetisierung sowie der Dipolwechselwirkung beschreibt. Die Gleichungen (30) und (31)
sind ohne Einschrdnkung fir jede Sonden-Proben-Anordnung gultig und beinhaten keinerlei
vereinfachende Annahmen. Das zuvor eingefihrte vereinfachende Modell einer ausschliefdich
wirksamen, ellipsoidalen Sondendomane fuhrt nun dazu, dass die Sondenmagnetisierung divergenzfrei
ist und damit das Volumenintegral in Gleichung (31) auf den Dipolanteil der Wechselwirkung

reduziert wird.
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In vielen Féllen der praktischen Kontrastinterpretation zeigt es sich, dass selbst weitergehende
Vereinfachungen im Wechselwirkungsmodell zu befriedigenden Resultaten fihren. Eine sicherlich
drastische Vereinfachung besteht darin, die effektiven Monopol- und Dipolmomente der Sonde,
welche aus einer Multipolentwicklung von Gleichung (31) resultieren, als ausschliesdiche
Charakterigtika einer punktférmigen Sonde im adaquaten Abstand von der Probenoberflache zu
verwenden. Die a priori unbekannten magnetischen Momente, wie auch der effektive Sonden-Proben-
Abstand werden dann as freie Parameter innerhalb der , Punktsonden-Approximation“ durch
Anpassen des Modells an die experimentellen Daten ermittelt. Im Rahmen dieser Approximation ist

die aus der magnetostati schen Wechselwirkung resultierenden Kraft gegeben durch

F(r) = i (q+mm)H (32)

welches implizit die Bedingung =x H = 0 involviert. g und m bezeichnen das effektive Monopol- und
Dipolmoment der Sonde. Im allgemeinen wird dabei mittels MFM nicht der Vektor der Kraft gemai
Gleichung (32) detektiert, sondern seine Vertikalkomponente, welche die gemessene Auslenkung des
Biegeelements verursacht. Demzufolge ist die detektierte Kraftkomponente gegeben durch F4 = n F,
wobei n den nach auswérts orientierten Normalenvektor auf die Oberflache des Biegeelementes
bezeichnet. Unterschiedliche Orientierungen n der Sonde im Bezug auf die Probenoberflache erlauben
dann sukzessive die Detektion von Tangential- und Normalkomponenten des Probenstreufeldes. Im

Komponentenform fihrt Gleichung (32) zu

F () =4 in (qH +23:m aHk] (33)
d o‘_ j i _ K ox.
j=1 k=1 ]

was nun a's Basis der Kontrastinterpretation im statischen MFM-Modus verwendet werden kann. Wie
bereits erwahnt, ist es jedoch sinnvoller, im dynamischen Modus zu arbeiten, wobei die Sonden-
Proben-Distanz periodisch mit einer gewissen Oszillationsamplitude moduliert wird. Die in diesem
Fall detektierte Grosseist F' 4 = (n =) (n F) mit F aus Gleichung (32). In Komponentenform erh&lt man

damit;

0= non (Seag 03 G em g 0] o0

Neben den Monopol- und Dipolkomponenten sind hier , Pseudopotentide® ®° = g / dx und
, Pseudoladungen” ¢ = amy / dx; enthalten. =g = | kann auch mit einem ,, Pseudostrom® und =m = V=
M mit einer ,, Pseudodivergenz* innerhalb des Sondenvolumens assoziiert werden. Allerdingsist esim
Rahmen der Komponentendarstellung in Gleichung (34) instruktiver, von Potentialen und Ladungen

zu sprechen. Diese ,,Pseudobeitrage” resultieren aus der Tatsache, dass die effektiven magnetischen
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Momente einer Sonde endlicher Geometrie wahrend einer Oszillationsperiode von der momentanen
Sondenposition in bezug auf die Probenoberflache abhéngen. Dieser wichtige Aspekt wird vielfach im
Rahmen der Kontrastmodellierung vernachlassigt. Dabel fuhrt gerade die Beriicksichtugung der
» Pseudabeitrage” zu der bedeutsamen Tatsache, dass MFM im dynamischen Modus nicht einfach die
zweiten Ableitungen der Streufeldkomponenten detektiert, sondern vielmehr nach Gleichung (34)
auch Beitrage der ersten Ableitungen und Beitrége des Streufeldes selbst beinhaltet. Die Anzahl der
Ableitungstermein Gleichung (33) und (34) wird reduziert durch die Bedingung =x H = 0, welche zu

OH; _oH, 0°H; _ 9%H,

-
ox  Ox;  0xZ  Ox0x,

i i i

(39

fahrt.

Eine in der Praxis sehr nachteilige Einschrankung der ,, Punktsonden”-Approximation besteht darin,
dass keinerlei Aussagen Uber die erreichbare laterale Auflosung gemacht werden kdnnen, da die
Realgeometrie der Probe nicht berticksichtigt wird. Das ortlich mittelnde Verhalten der Sonde |&sst

sich simulieren durch eine geeignete Tief pass-Transformation des Probenstreufeldes

L %
Hyyz (.0) = —5 [de[dopH,, . (p+p'.d) (36)
0 0

wobei r = (p, d) das geometrische Zentrum der Sonde definiert, welches sich in einer Distanz d von
der Probenoberfléche befindet. p ist ein radialer Vektor innerhalb des jeweiligen Sondenquerschnitts,
dessen Wertebereich durch einen effektiven Sondendurchmesser festgel egt wird.

Die Wechsdlwirkung zwischen magnetischer Spitze mg,nqe Und dem Streufeld der Probe Hprope it fUr

eine punktférmige Sonde gegeben durch

F = -0( mSonde [(H Probe). (37)

Diese Beschreibung stellt eine Idealisierung der magnetischen Spitze dar, die readle Spitzen nicht
erfillen. Jedoch ist durch Gleichung (37) dann eine gute Naherung gegeben, wenn der Dipol der
magnetischen Spitze in seiner Ausdehnung so klein, also nahezu punktférmig ist, dass sich das
Streufeld der Probe auf diesem Mal3stab kaum andert und als konstant angesehen werden darf.

Spitzen, die gleichmalig mit magnetischem Material bedampft sind, erfillen diese Bedingung nicht.
Ein ausgedehnter magnetischer Dipol ist so beschaffen, dass sich ein Pol im Wechselwirkungsbereich
des Probenstreufeldes befindet, wahrend der andere Pol kaum noch dem Einfluss des Streufeldes
ausgesetzt ist (Monopolndherung). Die Kraft ist hier direkt durch das Streufeld gegeben, wahrend im
Fall einer punktférmigen Spitze (Dipolnaherung) die Kraft durch den Feldgradienten bestimmt wird.
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In einer haufig verwandten Naherung werden effektive Monopol- und Dipolmomente der Sonde
benutzt, um die Wechselwirkung zwischen Sonde und Probe zu beschreiben. Die resultierende Kraft

ist in dieser ,, Punktsonden-Approximation“ gegeben durch

F = (qeffektiv — Meffektiv ) H Probe (38)

dabei bezeichnen Qeffexiv Und Meteiv das effektive Monopolmoment und Dipolmoment der Sonde.

Die Magnetokraftmikroskopie ist eine Methode zur Bestimmung magnetischer Bereichsstrukturen mit
sehr hohem Auflésungsvermdgen, welche die begrenzten Mdglichkeiten optischer Verfahren zur
Bestimmung magnetischer Strukturen Uberschreitet und dartiber hinaus detaillierte Untersuchungen
feiner magnetischer Strukturen erlaubt.

Ublicherweise werden die hergestellten magnetisch beschichteten Spitzen vor ihrer Verwendung an
Proben mit bekannten magnetischen Bereichsstrukturen getestet. Gut geeignet fir diese
Testmessungen sind Computerfestplatten mit ihren definierten magnetischen Bits. Abbildung 21 zeigt
eine solche Festplatte mit einer Teststruktur aus Spuren mit zwel unterschiedlichen Bitléngen. Die
Magnetisierung der einzelnen Bits verléuft in der Schichtebene und ihre Orientierung aterniert, so
dass das Streufeld zwischen den Bits aus der Probe heraustritt bzw. in die Probe eintritt. Diese
Bereiche erscheinen in den MFM-Abbildungen als weil3e bzw. schwarze Linien und markieren den
Magnetisierungswechsel der magnetischen Schicht. Die Spuren mit den magnetisch gespeicherten

Informationen sind dadurch leicht zu identifizieren.

Abb. 21 : MFM-Abbildungen  einer Festplattenteststruktur (@)
10umx10pum und (b) 20umx 20um. Die Bitlange der beiden
magnetischen Spuren betragt 0,5 pumund 1 um.

Die laterale Auflosung einer MFM-Aufnahme hangt vom Abstand zwischen Spitze und Probe ab.
Aufgrund der geringeren lateralen Ausdehnung des Spitzenstreufel des vergrof3ert sich die Aufldsung,
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wenn der Abstand verkleinert wird. Des weiteren vergrof3ert sich auch die Kraft zwischen Spitze und
Probe bei geringerem Abstand. Bei vielen Anwendungen ist also ein geringer Spitzen-Proben-Abstand
von Vorteil. Dabel ergeben sich zwei Probleme: Eine Kontrastdnderung im MFM-Bild kann eine
Anderung der Oberflachenmagnetisierung oder des Spitzen-Proben-Abstandes bedeuten. Kennt man
die Topographie nicht, so ist eine Unterscheidung a priori nicht méglich. Des weiteren besteht
besonders bel weichen Cantilevern und bel groRRen Schwingungsamplituden die Gefahr, dass die

Spitze auf die Probe aufschlagt, was zur Beschadigung der Spitze filhren kann.

Herstellung der MFM-Sonden

Zum Einsatz im MFM muss die Spitze magnetisch sein. Dies erreicht man zumeist durch Deposition
eines ferromagnetischen Films auf eéinem Si- bzw. SisNs-Cantilever (siehe Abb. 15). Eine weitere
Moglichkeit besteht in der Anwendung elektrochemisch gedtzter und gebogener ferromagnetischer
Materialien, wie Dréhte oder Einkristalle (z. B. Eisenwhisker).

Massivsonden

Als Massivsonden werden vor allem Nickeldréhte mit einem Durchmesser von 25 mm oder weniger
verwendet. Der Vorteil gegenilber anderen ferromagnetischen Materialien liegt in den guten
Atzeigenschaften und der Korrosionsfestigkeit von Ni. Zur Verbesserung der mechanischen
Eigenschaften kann der Draht im ersten Schritt auf wenige Mikrometer Durchmesser verjingt werden.
Der eigentliche AtzprozeRR zur Herstellung der Spitze geschieht in einer Saurelamelle, die sich in einer
Ringelektrode bildet. Als Saure wird vorwiegend Chromphosphorsdure (HsPO,4 geséttigt mit CrOs)
verwendet. Zwischen Draht und Ringelektrode wird eine Spannung von 1 — 2 V angelegt und der
Draht unter optischer Kontrolle durchgeétzt. Um einen Cantilever zu erhalten, wird der Draht danach
kurz hinter der so entstandenen Spitze mit zwei Rasierklingen umgebogen. Bei Drahtlangen von
einigen Millimetern Lange lassen sich Federkonstanten um 1 N/m erreichen. Dabel liegt allerdings die

Resonanzfrequenz nur bel wenigen kHz.

Aufgrund der Geometrie der Spitze und der Formanisotropie der Magnetisierung nimmt man an, dass
sich im vorderen Apexbereich eine Frontdoméane aushildet, deren Magnetisierung parallel zur
Spitzenachse verlauft. Abbildungen von Spitzenstreufeldern mit Hilfe von Lorentzmikroskopie (Abb.

22) und Elektronenhol ographie lassen auf Domanengrdfien von einigen Mikrometern schliefZen.
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Abb. 22: Lorentz-TEM-Aufnahme einer geatzten Ni-Spitze.

Dunnschichtsonden haben gegeniiber den Massivsonden einige wesentliche Vorteile. Neben den
mechanischen Eigenschaften und der Mdglichkeit, mehrere Spitzen gleichzeitig zu beschichten, lassen
sich auch die magnetischen Parameter, wie z.B. magnetisches Moment und die Richtung der
Magnetisierung durch geeignete Wahl des Materials und der Schichtdicke wahlen. Generell besitzen
Dunnschichtsonden ein deutlich geringeres Streufeld as Massivsonden. Dies ist besonders vorteilhaft
bei der Abbildung weichmagnetischer Proben, wie z.B. Permaloy oder Y SmBiGaFe-Filme
(Granat),deren magnetische Struktur durch das Streufeld der Spitze drastisch beeinfluf3t werden kann.
Durch Verwendung von Materialien mit hoher Koerzitivfeldstérke lassen sich die Sonden auch
senkrecht zur Spitzenachse magnetisieren. Damit werden auch die Komponenten des
Probenstreufeldes parallel zur Probenoberflache messbar.

Gp-apex

i agemctic
depoaion

Abb. 23: Raster el ektronenmikroskopische Aufnahme einer EBL-MFM-Spitze und die ver schiedenen
Prozessschritte. Das linke untere Bild zeigt die EBL-Sonde im Vergleich zur Spitze des Biegel ementes.
Das untere rechte Bild zeigt die Konfiguration vor dem lonenétzen. Die helle oberfléchennahe Kontur

zeigt das Arrangement der magneti schen Beschichtung.
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Mit Hilfe elektronenstrahllithographischer Methoden lasst sich das magnetische Moment der Spitze
weiter verkleinern und somit die Auflésung steigern (sogenannten EBD-Sonden). Dabei wird eine
magnetisch beschichtete Spitze unter dem Elektronenmikroskop mit Kohlenstoffverbindungen lokal
kontaminiert. Restgasmolekile, insbesondere Kohlenwasserstoffe, brechen unter dem fokussierten
Elektronenstrahl auf und lagern sich an der Spitze an. Das nicht auf diese Weise maskierte Material
wird bei dem darauffolgenden Atzen entfernt. Es bleibt ein kleines magnetisches Partikel am Ende der
Spitze Ubrig, das durch die Kohlenstoffschicht auch wéhrend der Messung geschiitzt wird (Abb. 23,
24).

Abb. 24: Kohlenstoffnadeln erzeugt mit der EBD-Technik; der Massstab entspricht 1 um.
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4. Versuchsdurchfiihrung
4.1 Aufbau der im Versuch verwendeten UHV-Kammer

Die weiter unten vorgestellten Versuche werden mit dem ,Variable Temperature Scanning Probe
Microscope® (VT-SPM) der Firma Omicron durchgefuihrt. Das Rastersondenmikroskop ist in eine
Ultrahochvakuumkammer (UHV-Kammer) integriert. Dies erlaubt die Untersuchung reaktiver
Probenoberflachen, da die Proben vor der Einwirkung von Gasen, insbesondere vor Sauerstoff,
geschiitzt werden. Das UHV-System besteht aus einer Préparations- und einer Analysekammer, in der
das Tunnelmikroskop untergebracht ist (Abb. 25). In der Préparationskammer kdnnen die Proben auf
verschiedene Art und Weise (Heizen, Bedampfen, u.d.) behandelt werden.

Preparationskammer

Einsctzrichtung
der Proben > %-

'\

Spitzen/Proben-Karussel

Schraubenzichergreifarm

VT-STM-Kammer

Greifarm

Abb. 25:; Skizze der UHV-Kammer

Zur Kontrolle des Vakuums steht auf3er einer Druckmessréhre ein Quadrupol massenspektrometer zur
Verfligung. Das Massenspektrometer dient der Restgasanalyse und kann gegebenenfalls bei einer
Lecksuche hilfreich sein. Eine Schleusenkammer, die an die Praparationskammer angeflanscht ist und
sowohl ein Ventil zur Préparationskammer as auch eine separate Turbomolekularpumpe besitzt,
erlaubt das Ein- und Ausschleusen der Proben, ohne dass das UHV der Hauptkammern gebrochen
wird. Den Transport der Proben in die Praparationskammer Ubernimmt ein Magnetstab, in den die

Probenhalter eingeklemmt werden kénnen. Zum Transport zur STM-Kammer steht ein sogenannter
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Manipulator zur Verfigung, auf dem sich die Proben auch wéhrend der oben genannten
Préparationsarten befinden. Desweiteren kdnnen die Proben mit Greifarmen (,waobble sticks*) vom
Manipulator in das STM oder ein der Zwischenlagerung dienendes Karussell eingesetzt werden.

Das UHV-System besitzt eine Turbomolekularpumpe, eine lonenpumpe und eine
Titansublimationspumpe. Die Turbopumpe sorgt fiir ein VVakuum unterhalb 10® mbar, die lonenpumpe
verbessert dieses auf unter 10° mbar; mit Ausheizen des Systems und Zuhilfenahme der
Titansublimationspumpe erreicht man schlielich einen Enddruck von 10™° mbar. Wéhrend der
Messungen missen die Turbomolekularpumpen wegen der erschitterungsempfindlichen

Rastersondenmikroskope abgeschaltet werden.

Unterstiitzende Halterungen der Federddmpfung

SN

Scanncr

Wirbelstromdiamptung

]

Kupferplattchen
Magncte
Magnethalter

Fixicrung decs Dampfungssystem

Abb. 26: Skizze des Dampfungssystem des VT-STM (Seitenansicht)
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Zum Schutz vor Erschitterungen ist das VT-STM mit einem Dampfungssystem geschiitzt. Dieses
Dampfungssytem besteht aus 4 weichen Federn, an die das STM aufgehangt ist. Der Aufbau ist in
Abb. 26 skizziert. Die Resonanzfrequenz des Dampfungssytems liegt bei etwa 2 Hz. Schwingungen
des Dampfungssystems werden durch die Verwendung eines Wirbestromdampfungssystems
abgefangen. Dafir ist das VT-STM von einem Ring aus Kupferplatten umgeben, die sich zwischen
Permanentmagneten befinden. Das Dampfungssystem kann blockiert werden, um das Wechseln der
Spitze bzw. der Probe zu gestatten.

Die Redisierung des Rastersondenmikroskopes ist in Abbildung 27 skizziert. Die Mef3sonde ist auf
einem Rohrenpiezo als Stellglied befestigt, mit dem die Rasterbewegung realisiert und der Proben-
Sonden-Abstand eingestellt werden kann. Die Probe selbst wird im Rastersondenmikroskop mit dem

Schraubenziehergreifarm fixiert

/1 I

Spitze / \ Probenhalter

Scanner mit MeBsonde

Abb. 27: Skizze des VT-STM's. Der Probenhalter mit der zu untersuchenden Probe wird in der
Halterung verschraubt. Der Scanner selbst besteht aus einem Réhrenpiezo mit oben aufgesetzter
Mef3sonde

4.2 Pré&paration der Proben

a) Sputterdeponierter Goldfilm auf Graphit fir die STM-Versuche

Fur die STM-Versuche in der UHV-Apparatur verwenden wir einen dinnen Goldfilm auf
Graphit (HOPG = 'highly oriented pyrolytic graphite’). Solche diinnen Goldfilme auf Graphit
werden durch Ar*-Sputtern hergestellt. Die Probe fiir t =5 s wurde bei einer Energie von E =
1,2 keV besputtert. Die erzielte Oberflachenstruktur héngt nun stark von dieser Sputterzeit ab;
in Abbildung 28 sind drei STM-Topographiebilder fir verschiedene Sputterzeitent = 1 s (a),
10 s (b) und 30 s (c) dargestellt. In alen drel Falen sind Au-lnseln zu sehen, deren
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Abmessungen mit den Sputterzeiten korrelieren. Die Grosse der Inseln variiert zwischen 2 - 8
nm (1), 6 — 19 nm (10 s); hierbei wurden die grossen Aufwurfe nicht berticksichtigt und 7 —
15 nm (30 s). Aus der Literatur ist bekannt, dass in einem Sputterprozess auf HOPG Befekte
im Substrat selbst induziert werden. Beim Goldsputtern sind die hochenergetischen Au-
Atome mit Eay, > 180 eV fir die Erzeugung von Oberflachendefekten verantwortlich, an
denen dann die Nukleation des Au-Films geschieht. Auf diese Weise wird die um mehrere
Grossenordnungen hohere Dichte von Nukleationskeimen gegenuber mit Elektronen-
strahlverdampfung aufgebrachten Au-Filmen erklért. Die Séttigungsdichte von Nukleations-
keimen unter Elektronenstrahlbedampfung betragt 10° cm™. Der direkte Nachweis der
Defektstellen gelingt nun mittels STM.

Abb. 28: STM-Topographien aufgesputterter diinner Goldfilme auf Graphit. Die Soutter-
zeiten betragen (a) 1 s (Bildgrésse 75 nm x 75 nm) , (b) 10 s (Bildgrdsse 226 x 226 nm)
und (c) 30 s (Bildgrésse 188 x 188 nm).

In Abb. 29 sind vier typische Kennlinien fur das Gold-Graphit-System gezeigt. Ausgehend
vom dinnsten Film kdnnen zunachst nur selten Peaks beobachtet werden. Meist findet man

Stufen in den Kennlinien — &hnlich der Coulomb-Treppe — mit Stufenbreiten von
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typischerweise 100 = 10 mV. Seltener werden Stufenbreiten von 50 — 60 mV gefunden. Mit
steigender Schichtdicke steigt die Zahl der Peaks deutlich an. Zunachst werden die Stufen
ausgepragter bzw. gehen bereits in Peaks Uber. Auch die anzahl der Peaks nimmt mit
steigender Schichtdicke zu, so werden z.B. im 30 s besputterten Film typischerweise bis zu 5
Peaks gefunden. Meist sind die Kurven auf den dickeren Filmen symmetrisch, was die Lage
der Peaks angeht; im Gegensatz dazu sind die Kurven fur die dinneren Filme meist
asymmetrisch und die Peak- bzw. Stufenstruktur ist nur im positiven bzw. negativen
Potential bereich deutlich ausgepragt.

Im Falle einer geringen Schichtdicke des Goldfilmes kénnen sowohl STS-Messungen auf den
Au-Inseln as auch auf dem Graphitgitter durchgefhrt werden.

Stroam (k)
Strom (k)

05 04 02 00O 02 D4 1.0 0.5 0.0 0.5 1.0

Spannung (V) Spannung (V)

Strom {nA)
Stmom (k)

2 | i | 2 1.0 s i .5 i

Spannung (V) Spannung (V)

Abb. 29: Typische I(V)-Kennlinien auf aufgesputterten Au-Filmen. (a) ist eine Messung
direkt auf dem Graphitgitter, (b) eine Messung auf einer Au-lnsel ener fur 1 s
gesputterten Probe, (c) eine Messung auf einer Au-Insel einer fur 10 s gesputterten Probe
und (d) eine Messung auf einer Goldinsel einer 30 s gesputterten Probe. Die Peaks in den
I/V-Kennlinien sind deutlich zu sehen.

Zur Interpretation dieser Ergebnisse fassen wir noch einmal ale Befunde zusammen:
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Gold und HOPG zeigen in der Tunnelspektroskopie bei Raumtemperatur ein Verhalten, das
sich mit der DOS dieser Materiaien korrelieren lasst; dabei zeigt Gold ein ohmsches
Verhalten und HOPG im wesentlichen ein Minimum bei V = 0 V in der logarithmischen
Ableitung der 1(V)-Kennlinie, was mit dem Minimum in der Zustandsdichte von Graphit bei
E = Er korrdiert ist. Das auf Nanometerskala kombinierte System AU/HOPG zeigt -
abhangig vom Herstellungsprozess - ein vollig neues, bisher an Metal/(Halb-)
Metallsystemen noch nicht beobachtetes Verhalten: Es sind Stufen bzw. Peaks in den 1/V-
Kennlinien zu beobachten, die in den meisten Fallen quidistant sind und deren Abstande von
50 mV bis 260 mV reichen. Betrachtet man die logarithmische Ableitung der I/V-Kennlinie
von HOPG und auf einer Goldinsel derselben Probe (Abb. 30), so ist zunachst eine
Ubereinstimmung der Periodizitat der Oszillation (50 mV) festzustellen. Weiterhin fallt die
Verschiebung des Minimums in der Kennlinie auf der Au-Insel um 0,25 V auf. Dies ist ein

signifikanter Hinweis auf eine Anderung der elektronischen Struktur der Probe.
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Abb. 30: Logarithmische Ableitung der 1(V)-Kennlinien au (a) der Graphitgitterstruktur im
sputterdeponierten Au-Film (t = 1 s) und (b) einer Au-Insel auf der gleichen Probe.

Ein solches Verhalten l&sst sich nur verstehen, wenn man annimmt, dass sich bei der
Préparation reproduzierbar eine neue Struktur bildet, die dann negativen differentiellen
Widerstand zeigt. Negativer differentieller Widerstand kann verschiedene Ursachen haben;
hier betrachten wir hauptsachlich den Einfluss einer modifizierten Grenzflache, die hier durch
den Sputterprozess erzeugt wurde.

Zur Erklarung der verschiebung wird das sog. Rigid-band -Modell benutzt, wonach sich bei
Interkalation die Bandstruktur des Graphits nicht andert, sondern sich — bei Donator- bzw.
Akzeptor-Interkalation — durch das Uberangebot bzw. Unterangebot von Elektronen nur
verschiebt (sieche Abb. 31).
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Akzeptor-Intzrkalat

Abb. 31: Vershiebung der Fermieenergie in Graphit bei Interkalation im Rahmen des rigid-
band-Modells.
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Mit Hilfe von weiteren Untersuchungen ist das folgende Modell fir das Gold-Graphitsystem
entwickelt worden. In Abb. 32 ist modellhaft angedeutet, wie die mikroskopische Struktur
eines lokalen Goldinterkalates aussehen konnte.  Unterhab der Goldinseln ist das
Graphitgitter lokal aufgebrochen, so dass die Goldatome in das HOPG-Gitter interkalieren
konnen, d.h. zwischen den Schichten des Schichtristalls lokalisiert sind.

Al
e ——
e SR J.—-‘lln_—_-ll"'—
AR, HOPG

Abb. 32: Schematische Vorstellung eines AUUHOPG-Interkalates unterhalb einer Goldinsel
nach Aufsputtern.

Anhand dieser schematischen Vorstellung wird auch deutlich, dass eine Uberstuktur lediglich
lokal in der Nahe der Goldinseln auftreten kann.

b.) Schmelztexturierte Y BCO-Proben

Ein besonders interessantes Materia fir lokale Untersuchungen ist der Hochtemperatur-Supral eiter
Y Ba,Cuz07.5 (im folgenden als YBCO abgekiirzt). Die Hochtemperatur-Supraleiter sind oxidische
Materialien und gehoren der Klasse der Perovskite an. YBCO liegt in einer orthorhombischen
Kristallstruktur vor. Die atomare Anordnung innerhalb einer Einheitszelleist in Abb. 33 dargestdl|t.
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Abb. 33: Schematische Darstellung einer YBCO-Einheitszelle

Die Gitterkonstante in der c-Richtung betrégt 1,168 nm. Ein charakteristisches Merkmal dieser
Struktur sind die CuOs-Pyramiden. Die Spitzen dieser Pyramiden werden a's ,, Apex-Sauerstoffatome*
bezeichnet, wahrend die Basisflachen die in den ab-Ebenen liegenden CuO,-Ebenen bilden. Als dritte
Spezies liegen noch die in b-Richtung verlaufenden CuO-Ketten vor. Nimmt der Sauerstoffgehalt ab,
kommt es zu weiteren Sauerstoffehistellen in den CuO-Ketten, wahrend die CuO,-Ebenen nahezu
unverandert bleiben. Dies fuhrt bei einem Sauerstoffdefizit von & = 0,65 schliefdich zu einem
Phasenibergang von der orthorombischen zur tetragonalen Phase. Einen grofRen Einflul? hat das
Sauerstoffdefizit & auch auf die Supraleitungs-Sprungtemperatur. Wahrend diese fir & zwischen ca. 0
und 0,2 bei 92 K liegt, falt sie bis & = 0,3 auf etwa 55 K, um ab einem Wert von & = 0,5 dann weiter
zu fallen und bei & = 0,65 (dem Wert, bei dem auch der Ubergang zur tetragonalen Phase stattfindet)

auf 0 K gesunken zu sein.

In den AFM-Versuchen wird eine polierte Oberflache einer schmelztexturierten YBCO-Probe
untersucht. Schmelztexturierte Proben von Hochtemperatur-Supraleitern sind technologisch wichtig
fir verschiedene Anwendungen, wie z. B. Magnetlager, Rotoren in Elektromotoren, und
Strombegrenzer. Solche Proben werden in 5 — 10 cm grollen Pellets hergestdlt; die
Wachstumsrichtung der YBCO-Krigtallite wird mit Hilfe eines Saatkrigtalls (meist SmBa,CusO,, das
einen htheren Schmelzpunkt als YBCO hat) vorgegeben. Auf diese Weise entstehen Proben mit vier
Wachstumsbereichen, die nahezu einkristallin sind. Eine solche Probe ist in Abb. 34 zu sehen; in der
Probenmitte ist noch der Rest des Saatkristalls zu erkennen.
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Fir die Anwendungen von Supraleitern ist die Stromdichte j. die ausschlaggebende Gréfze. Um ein
madglichst hohes j. zu erzielen, ist es wichtig, eine mdglichst groRe Zahl von Haftzentren, die
aulRerdem noch eine GrofRenbedingung (Durchmesser d ~ €, der Kohédrenzlange des Supraleiters, die
im Falle der Hochtemperatur-Supraleiter nur etwa 10 nm betrégt) erflllen missen, einzufthren.
Hierzu nutzt man den Umstand, dass beim Aufschmelzen und Erstarren von YBCO auch noch eine
weitere Phase, die nicht-supraleitende "grine” Phase Y ,BaCuOs (kurz: "211") gebildet wird. Durch
entsprechende Temperaturprogramme, Pulvermischungen und Teilchengréfzen ist es moglich, das
Wachstum der 211-Partikel gezielt zu beeinflussen, um so eine mdglichst homogene Verteilung
kleinster 211-Partikel zu erzeugen. Die &usserst geringe Grosse der Kohdrenzldnge der
Hochtemperatur-Supraleiter erfordert nun die Herstellung extrem kleiner 211-Partikel, so dass zur
Messung dieser Partikel nur eine Rastersondentechnik in Frage kommt.

Abb. 34. Links: Schmelztexturierte YBCO-Probe mit Saatkristall; der Durchmesser der Probe ist etwa
4 cm. Rechts: Aufnahme der Mikrostruktur im Raster-Elektronenmikr oskop.

Abbildung 34 zeigt eine Aufnahme der Mikrostruktur im Raster-Elektronenmikroskop. Die 211-
Partikel sind dabei as helle Gebiete zu erkennen; die Grosse der Partikel schwankt zwischen einigen
pm bis zu etwa 100 nm. Da die K ohdrenzlénge der Hochtemperatur-Supraleiter jedoch nur etwa 2 nm
betragt, ist es noch ein langwieriger Weg, um optimale Haftzentren und Haftzentrenverteilungen
herstellen zu kénnen.

4.3 Hochaufldsende Mikroskopie und Spektroskopie

Zur hochauflésenden Spektroskopie mit dem STM wird eine UHV-Anlage benutzt, um alle stérenden
Umwelteinfliisse zu vermeiden. Die Details der UHV-Anlage finden sich im Abschnitt 4.1;
entsprechende Hinweise zum Arbeiten im UHV sind im Anhang gegeben.
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4.4 Beschreibung des Raster kraftmikr oskops

Bel dem im Versuch verwendeten Kraftmikroskops handelt es sich um ein kommerzielles Gerét der
Marke Veeco. Das Herzstiick bildet der Kontroller Nanoscope |lla der enemaligen DI-GmbH. Es wird
auf Grundlage des Handbuchs eine kurze Einweisung in die Handhabung des nur in Verbindung mit
dem Betreuer zu benutzenden Gerétes gegeben.

Es handelt sich um ein beam deflektion-Aufzei chnungsgerét mit einer Vierquadranten-Photodiode und
einem internen lock-in-Verstérker zum Aufzeichnen der dynamischen Kréfte im patentierten tapping-
Modus.

Eine Messanleitung zur Handhabung des AFM/MFM ist im Anhang gegeben.

4.5 Mikroskopieim Kontaktmodus

Es sollen verschiedene Kraftabstandskurven fir unterschiedliche Spitzen- und Probenmaterialien
aufgenommen und interpretiert werden. Hierbei wird die vertikale Kraftkomponente (auch bending

mode) aufgezeichnet, die sich im weitesten Sinne aus einer Verbiegung des Cantilevers ergibt.

4.6 Lateralkraftmikroskopie

Lateralkraftmikroskopie (LFM) erlaubt es, relative Differenzen in den Relbungseigenschaften der
Probe zu identifizieren und zu vermessen. Speziell im Falle von verschiedenen Materialien an der
Probenoberflache kann somit eine Unterscheidung getroffen werden, auch wenn das Topographie-Bild

keine Unterscheidung zulasst. Anders gesprochen, LFM ist sensitiv beziiglich der chemischen

Zusammensetzung einer Probe.

direction of scanning
L

e
———

- sampie

™ area with
diflerent friction

e " ricton force _____%
sample \\-\______

Lateral Force Microscopy image

Abb. 35: Geometrie des LFM-Experimentes (links) und Entstehung eines LFM-Bildes auf einer
Oberflache mit zwei ver schiedenen Materialien (rechts).

Reibungskréfte werden in der Natur beobachtet, wenn zwei in Kontakt befindliche Korper sich
relativ zueinander bewegen. Wahrend die makroskopische Reibung direkt gemessen werden kann, ist

es eine Herausforderung, den atomaren Mechanismus nachzuweisen, durch welchen Reibungskréfte
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entstehen. Die Reibung kann von der chemischen und atomaren Oberflachenbeschaffenheit abhdngen
und sdbst auf Schichten einzelner absorbierter Atome sehr empfindlich reagieren. Die
Lateralkraftmikroskopie (LFM — lateral force microscopy) ist eine besondere AnwenHung des 6F2 im
contact mode und sehr gut geeignet, um sowohl die mikrosgosuschen! Grundlage< derhSlibungizu
analysieren, als auch Bilder von Oberlachen aufzunehmen, welche nur geringfiigige topographische
Unterschiede, aber deutliche Veranderungen in der c}emischen Zusammensetzung der Oberflache

aufwel sen.

Eine makroskopische Rfibungsk’aft F, héngt von der Mikrostruktur der Kontaktflache
zwischen den sich in direktem Kontakt befindlichen Korpern ab. Sie wéachst proportiona mit der
Kontaktfl&che

F OA, (39)
Ywobei A die tatséchliche Kontaktflache ist, welche sich als Summe aller Mikrokontaktflachon ergibt.
Die Anzahl del Mikrokontakte wéchst mit der Lastkraft, ~olgli(1h erhalten wir

AOF. (40).
Aus Gleichung (39)]und Gleichung (40) folgt

F =R, (41)
mit p a's Reibungskoeffizienten.

Im Wesentlichen bewjrken dje ReibunZskréfte (sie wirken in y-Richtung auf den Apex der
Spitze) eine Drehung ies Cantilevers. Folglich wird diese Kraft gemessen, indem dieNferdrehulg des
Cantievers detektiert wird, wahr} nd die Spitze Ube) die Probe voj- und zuriick gerastert wird. Das
komplexe Ansprechverhalten des Cantilevers macht es schwierig,mabsolute Kréfte zu messen. Aus
der grofRen Zahl an Versuchen, die bisher durchHefhrt wurden, I8sst sichfjedoch schlief3en, dasssiein

der GroRenordnung von 107*° bis ~[iliegen, wenn die Lastkraft keiNe Stérung der Oberflache
verursafht. Das Abfahren in Hin- und Rickrichtung fihrt zu einer Hysteresekurve (Abb. 31). Wird die

Lastkraft verringert, so verringert sich auch die datische Reibung, was dazu flhrt, dass die

Hysteresekurve eine kleinere Flache einschlief3t.
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Abb. 36: Hysteresekurve, entstanden durch Abfahren der Probenoberflache in Hin- und Riickrichtung.

Um Reibungskrafte im Kontaktmodus zu quantifizieren, sollen ebenfalls verschiedene Spitzen und
Proben vermessen werden. Reibungskréafte entstehen, wenn zwel Koérper sich in relativer Bewegung
zueinander befinden.

Hierbei sollten weiche Cantilever Verwendung finden, um eine dann mdgliche Torsion (laterale
Verbiegung) aufzuzeichnen. Mit der verwendeten Vierquadrantenphotodiode ist dies ohne weitere

Hilfsmittel in horizontaler und vertikaler Richtung moglich.

4.7 Dynamische K raftmikroskopie

Die dynamische Kraftmikroskopie ist wie bereits erwdhnt sensitiv auf den Gradienten der Kraft. Es
ergab sich bei empfindlichen Proben die Notwendigkeit einer zerstérungsfreien Abbildung durch
Ubergang zum non-contact-regime.

Dabei wird oft der cantilever in Resonanz angeregt und die Modifikation aufgrund des Gradienten, die
sichin einer effektiven Kraftkonstanten widerspiegelt, aufgezeichnet. Unter Verwendung von lock-in-
Techniken kann sogar phasensensitiv die Verschiebung vermessen werden.

Nachteil ist der groRere Arbeitsabstand Spitze-Sonde, der sich in einer groReren Mittelung und damit
verringerter Aufldsung wiederspiegelt.

Aus diesem Grunde wurde von der DI GmbH das sogenannte tapping erfunden, bei dem die Spitzein
Resonanz schwingt und bei jedem Zyklus die Probe definiert beriihrt. Dies resultiert in einer hohen,

nicht destruktiven Aufldsung.
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Wir werden dieselbe Probe mit den verschiedenen Moden abbilden, um zu einer fir die ausgewahlte
Probe und Spitze optimale Abbildungsmethode zu finden und dies auch theoretisch begriinden zu
konnen.

4.8 M agnetokraftmikroskopie

Es sollen unter Zugrundelegung der mikromagnetischen Theorie die magnetischen Doméanen
verschiedener high-tech Materialien abgebildet und interpretiert werden.

Dabel werden einmal praktisch die hits einer Festplatte visualisiert. Dies wird mit der Dichte der bits
in enem Datenband verglichen und auf mdgliche Schwachstellen beim Herstellungsprozeld
hingewiesen. Speziell werden wir Fehler beim Beschreiben der Festplatten durch den Festplattenkopf
suchen und deren Art interpretieren.

Wir weisen auch in diesem Zusammenhang auf die in unserer Arbeitsgruppe verifizierte Moglichkeit
der Modifikation der magnetischen Struktur durch das magnetische Moment der Spitze bzw. durch
mechanische Veranderung hin. Die dabei verwendeten Spitzen werden ausschliefdlich in der Gruppe
selbst hergestellt und sind in einem eigenen Kapitel beschrieben (siehe Abschnitt 3.5).
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6. Aufgaben und Fragen

Dieser Versuch zerfdlt in zwei Teile, die an zwei Nachmittagen bearbeitet werden kénnen:

1) STM-Messungen in der UHV-Kammer

2.) AFM/MFM-M essungen mit dem VEECO/DI NANOSCOPE Il1a/1V

Die Planung des Versuchs muss unbedingt mit dem zustandigen Assistenten abgesprochen werden
(Belegungsplan der Instrumente!).

Zul) STM-Messungen in der UHV-Kammer

Zunéchst erfolgt eine Einweisung in das Arbeiten unter UHV-Bedingungen durch den Assistenten.
Schleusen Sie dann die vorbereitete Goldprobe in die UHV-Kammer ein. Die Justierung des
Tunnel mikroskops erfol gt ausschliefdich durch den Assistenten!

Versuch 1-STM:

Bilden Sie die Oberflache der gesputterten Gold-Graphit-Probe mit dem Rastertunnel mikroskop ab.
Wahlen Sie verschiedene Scanbereiche (BildgréRRe) und achten Sie dabel auf die Stufen und Terrassen
der Oberflache. Wahlen Sie einen relativ glatten Bereich (Terrasse) der Oberflache aus. Bestimmen sie
anhand ihrer Aufnahmen die Grof3e der Goldinseln.

Versuch 2-STS:

Nehmen Sie mehrere I/V-Kennlinie auf einer Goldinsel auf der Probenoberflache auf und berechnen
sie die gemittelte Kennlinie. Bestimmen sie daraus die di/dV-Kennlinie. Erkléaren Sie die Strukturen
der beiden Kennlinien. Welcher Zusammenhang besteht zwischen der di/dV-Kennlinie und der
|okalen elektronischen Zustandsdichte der Probe?

Zu 2.) AFM/MFEM-Messungen mit dem VEECO/DI NANOSCOPE Illa

Versuch 3:
Aufnahme von Kraft-Abstands- und Amplituden-Abstands-Kurven

Um einen geeigneten Setpoint zu finden, nehmen Sie Ublicherweise vor jeder Messung Kraft-
Abstands-Kurven bzw. Amplituden-Abstands-K urven auf.
Beginnen Sie diesen Versuchsteil mit einer Eichprobe.

(3.1) Verwenden Sie je einen weichen und enen harten Cantilever fir die Aufnahme einer Kraft-
Abstands-Kurve, vergleichen und erlautern Sie die Ergebnisse!

(3.2) Nehmen Sie nun mit dem harten Cantilever eine Amplituden-Abstands-Kurve auf! Wie kann
man eine Amplituden-Abstands-Kurve an Hand einer Kraft-Abstands-Kurve erlautern?

(3.3) Welche Cantilever wiirden Sie fur eine sehr weiche Probe (z.B. Polymerprobe) bzw. sehr harte
Probe (z.B. Siliziumprobe) verwenden? Erlautern Sie Ilhre Wahl!
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Versuch 4:
Ausmessen der Oberflache eines schmel ztexturierten Hochtemperatur-Supral eiters

(4.1) Erzeugen Sie ein Topographie-Bild der Oberflache in eéinem grosseren Bereich (10 x 10 um),
und wahlen Sie daraus eine Stelle, an der einzelne 211-Partikel zu erkennen sind. Nehmen Sie nun en
weiteres Bild mit grosserem Massstab auf.

(4.2) Bestimmen Sie anhand der Bilder eine Grossenverteilung der 211-Partikel.

Versuch 5:
Lateral-Kraftmikroskopie

Verwenden Sie hierzu ebenfalls die Oberflache des Hochtemperatur-Supraeiters. Diskutieren Sie die
Unterschiede des Lateral-Kraft-Bildes zum vorherigen Bild.

Versuch 6:
MFM-Messungen an einer Festplatte

Der Zweck dieses Experimentes ist es, das Prinzip einer Festplatte anhand einer wichtigen
Anwendung der MFM-Technik néher kennenzulernen.

1) Austauschen des Cantileversin einen MFM Cantilever

2) Einbauen eines Festplattenstiicks in das MFM

3) Ineinem ersten Schritt benlitzen wir den normalen tapping mode, um ein topographisches Bild
der Festplattenoberflache zu erhalten

4) Jetzt kann in den lift mode umgeschaltet werden, um topographische und MFM-Bilder
gleichzeitig aufzunehmen

5) Andern Sie die Spitzenentfernung “lift height” im lift mode und wiederholen Sie die MFM-
Messung. Wie andert sich die Abbildungsqualitét dadurch? Die optimale Spitzenentfernung
wird ermittelt, indem mehrere Bilder aufgenommen werden, bis eine optimale Bildqualitét
erreicht ist; ausserdem ist zu beachten, dass der Einfluss der Spitze auf die Bildqualitét gering
bleiben muss. Messen Sie die Grdsse der Bits auf der Festplatte aus, und geben Sie eine
Abscétzung der lateralen Auflésung des AFM/MFM in dieser optimalen Konfiguration.

Diskussion:

1) Wie separiert man topographische und magnetische Daten? Was bedeutet "Lift mode" und was ist
der Beitrag dieses Modus?

2) Beschreiben Sie das Prinzip, um die Spitzenentfernung so einzustellen, dass die Bildquditét
optimal wird!

3) Wie kann man die Kapazitét einer Festplatte anhand der im MFM gemessenen Bitgrosse
abschétzen? Wie wirde ein MFM-Bild aussehen, wenn die Festplatte einen Defekt aufweist?

4) Warum ist die erzielte Auflésung im Topographie-Modus schlechter as bei Verwendung eines
"normalen" AFM Si-tips?

Falls es lhre Zeit noch zuldl¥, besteht die Mdglichkeit, einen Versuch zur Nanomodifikation einer
Gol d-Oberflache durchzufthren.
Versuch 7:

Nanomodifikation e ner Goldoberfldche im Kontaktmodus
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Einbau eines harten Cantilevers (wird vom Betreuer justiert).
Die Nanomodifikation wird durch Erhéhen und Erniedrigen der Kraft wéhrend eines scans
durchgefiihrt. Um eine Sternstruktur zu erzielen, wird ausserdem noch die Scanrichtung entsprechend

gedreht.

Bilden Sie die erzielte Modifikation mit einer AFM-Messung ab. Diskutieren Sie die Resultate.

Fragen

1

Berechnen Sie fir eéin STM den Tunnelstrom flr einen Abstand zwischen Spitze und Probe
von d = 0,5nm und einer Tunnelspannung von U = 2V. Nehmen Sie dabel eine mittlere
Barrierenhdhe von 4 €V und eine effektive Elektrodenfléche von 0,1 nm an. Vergrof3ern Sie
den Abstand zwischen Spitze und Probe um 0,1 nm. Welcher Wert ergibt sich dann fir den
Tunnelstrom und was bedeutet das Ergebnis fur die Abstandsabhangigkeit des Tunnelstroms?

a.) Leiten Sie einen Ausdruck fir die Verschiebung der Resonanzfrequenz des Cantilevers her,
wobei Sie in Gleichung (32) annehmen dirfen: Mceapiier = (0 O M) und die
Schwingungsrichtung des Cantilevers befindet sich in z-Richtung. Stellen Sie den Ausdruck in
Termen proportiona zu H, und der 1. und 2.Ableitung von H, nach z (Probenfeld) dar.

b.) Eine Festplatte ist wie in Abb. 21 magnetisiert. Berechnen Sie H, und die 1. und 2.
Ableitung von x und z exemplarisch an einer Domanenwand. Der Magnetisierungswechsel
erfolge in Form eines Sprunges von —M nach M. Das Medium dehne sich in y-Richtung von

—oo Nach +eo und in z-Richtung von —a bis 0 aus.

c.) Diskutieren Sie die Resonanzverschiebung des Cantilevers Uber einer Festplatte. Welchen
Einfluss hat die Spitzenmagnetisierung (unterschiedliche Gewichtung von H, und
Ableitungen), Abstand der Spitze von der Probe und Dicke des magnetisierten Bereichs der
Festplatte. Welcher Sondentyp entspricht dieser unterschiedlichen Gewichtung?

(Tip: Mit Maple geht's ziemlich gut, bei Aufgabenteil (b) erst nach den ungestrichenen
Koordinaten ableiten, dann integrieren, wobei H = A®).



60
7. Anhénge

Kurzbeschreibung der MefRanleitung fiir das M ultimode Nanoscope |11 A

1. Einschalten der gesamten Konfiguration an der Stromversorgungsleiste. Der Rechner meldet sich
mit: spm>, Starten des Programms mit spm>z.

2. Kleben Sie die Probe mit einem Graphitpad auf einen Probenhalter auf und setzen Sie den
Probenteller in den Scanner ein. Der Cantilever wird vom Praktikumsbetreuer eingesetzt.

3. Am Gerét sollte der Auswahlschalter fiir die Betriebsart zunachst fir die Justage von Laserspot und
Photodiode und die Messungen im Kontaktmodus auf AFM/LFM stehen.

4. Die Mikrometerschrauben am Gerét sollten Sie weit nach oben bewegen, damit der Cantilever
beim Aufsetzen des Mef3kopfes nicht abbricht. Stecken Sie den Stecker des Mef3kopfes in die daftr
vorgesehene Buchse. Fals der Mef¥kopf schief aufsitzt, fahren Sie den Motor hoch (Position
Schalter up) und die Schrauben gegebenenfalls etwas herunter. Beachten Siee Auch hierbei sollte
der Cantilever noch weit von der Oberflache entfernt sein!

5. Stellen Sie das optische Mikroskop zur Beobachtung auf den Cantilever ein und nahem Sie den
Cantilever mit den Mikrometerschrauben an die Probe an. Beobachten Sie dabei das Spiegelbild
des Cantilevers auf der Probe. Falls Sie das Gefiihl haben, dass Sie sehr nahe angendhert haben,
jedoch immer noch nicht ein Spiegelbild sehen, "rufen Sie um Hilfe".

(o2}

. Beginnen Sie nun, den Laserspot auf den Cantilever zu justieren. Dazu stehen Ihnen zwei mit | und
2 bezeichneten Schrauben zur Verflgung. Fur die Justage sollten Sie noch wissen, was die
MeRgerdte am Rastersondenmikroskop anzeigen: Die obere Anzeige gibt Ihnen das (T-B)-Signal
der Photodiode. Die untere Anzeige ist in zwei Anzeigen unterteilt. Die Mitte der unteren Anzeige
gibt Ihnen das (L-R)-Signal, der aul3ere Ring zeigt Ihnen das Summensignal (=Gesamtintensitét)
an. Schraube | bewegt den Laserspot parallel zur Langsachse des Cantilevers, Schraube 2 senkrecht
dazu. Bei der Justage beobachten sie bitte das Summensignal, das maximiert werden sollte ("Gudd
fill helft fill"). Sollten Sie einmal kein grofRes Signal erhalten, ist ein Summensignal ab | .2 V
jedoch auch zum Messen ausreichend. Bei Beobachtung durch das optische Mikroskop haben Sie
nun folgendes Bild:

@ bt L

) ope /79

7. Sie sollten nun die Signale mit den Schrauben, die mit 3 und 4 bezeichnet sind und die Photodiode
bewegen, auf Null abgleichen (Warum?). Schraube 3 bewegt die Photodiode nach oben und unten,
Schraube 4 bewegt sie hach links und rechts.
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Wenn die Signale auf Null abgeglichen sind, kdnnen Sie mit den Messungen beginnen. Der Filename
wird Ihnen vom Praktikumsbetreuer eingestellt.

8. Kontaktmessungen:

Fahren Sie den Cantilever mit dem Motor (Stellung down) etwas naher an die Probe heran, bis sich
die Lichtspots "beriihren”. Im Menue des Programms (Other controls) sollte jetzt bei AFM mode
die Option contact gewahlt werden. Stellen Sieim Menue den Setpoint auf ca. 0.5. Setzen Sie scam
size und offsets auf O, rate auf | Hz. Jetzt kdnnen Sie den Cantilever an die Probe anndhern, indem
Sie einen Tip Approach starten (entweder aus Menue oder in Menueleiste Spitze mit Pfeil nach
unten wahlen). Sie konnen dann lhre F(z)-Kurven aufnehmen (Menue View, Force mode,
Calibration) und den Setpoint gegebenenfalls optimieren. Im Modus LineScan (in Menueleiste)
koénnen Sie die Regelparameter (integral, proportional) gegebenenfalls optimieren, so dass Sie
zunéchst stabile Rasterlinien erhaten.. Mit View und Wahl von Image mode kénnen Sie nun |hr
erstes AFM-Bild aufnehmen, nachdem Sie sie geeignete scan size eingestellt haben.

9. "Non-Contact"-Messungen: Haben Sie die Detektionsoptik optimal eingestellt, stellen Sie den
Wahlschalter fir die Betriebsart am Gerdt auf TM AFM. Die Anzeige des oberen Mef3gerdtes
springt nun auf enen bestimmten Wert, der nach Anregung des Cantilevers der
Anregungsamplitude proportional ist. Im Mef3programm stellen Sie im Menue Other controls nun
unter AFM mode den Betrieb auf Tapping um. Die Cantilever wird jetzt mit der im Programm ein-
gestellten Drive Frequency und Drive Amplitude zum Schwingen angeregt. Setzen Sie scan size
und offsets auf 0, rate auf | Hz. Sie miissen nun noch die Resonanzfrequenz des Cantilevers finden.
Dazu befindet sich in der Menueleiste des Programms eine Simmgabel, die Sie mit der Maus
anklicken und die Option Auto Tune durchfiihren. Sie sehen dann eine Resonanzkurve mit
zugehoriger Phase. Schreiben Sie die Resonanzfrequenz auf und schlief3en Sie das Menuefenster.
Nahem Sie jetzt etwas weiter mit den Mikrometerschrauben an (Achtung: Lassen Sie den Betreuer
diesen Vorgang beobachten) und nahem Sie anschlief3end durch das Icon Spitze nach unten
(Menueleiste) an. Bevor Sie mit dem Abbilden beginnen, sollten Sie im Menue View, Force mode,
Calibration zunachst eine Amplituden-Abstands-Kurve aufnehmen (siehe Versuchsanleitung). Mit
View und Wahl von Image mode kdnnen Sie nun auch wieder lhr erstes "Non-Contact"-Bild
aufnehmen, nachdem Sie die geeignete scan size eingestellt haben.
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MFM Operation Manual

(1) Turn on the general power for AFM/MFM computer;

(2) Turn on the power for *Nanoscope Il1a controller;

(3) Then turn on the computer and run the AFM/MFM software by the following two steps:

(4) C:>cd SPM4.31,Enter; C:\SPM4.31>z, Enter; an ‘di’ screen mark will appear, then click
the icon for microscope,one can see SPM control screen.

(5) Onthe SPM control screen, some icons are presented on the top of the screen and several
Real-time control panels are orgnized according to common tasks (for example: Scan
controls, Feekback controls, and so on). Please click the icon Microscope, then click the
option ‘profile’ in the manual to choose MFM and Load, and click the option ‘ Scanner’ in
the manual to choose the scanner in this expriment: 2455J for large range scanner; 2460e
for small range one.

(6) Please mount the scanner and make sure that it is flat and stable, then mount sample
holder on the scanner,and put the sample on the sample holder;

(7) Please mount the MFM cantilever(with tip) in the cantilever holder, make sure the
cantilever is stablely pressed and fit well to the channel of cantilever holder, and then, put
the cantilever holder inside the AFM/MFM head and press it tightly by adjusting the
button in the back of head;

(8) Adjust the two buttons on the bottom of the scanner as well as up/down screw to gurantee
MFM tip will not touch to the sample after mounting the head, then, mount the head with
cantilever holder by the two springs. Make sure the head is stably mounted,;

(9) Put the ‘mode-choose switch’ in the AFM/MFM mode, and adjust two buttons (for the
laser beam position) on the top of the head to make sure the laser beam on the end of
cantilever backside by moving it along X and Y direction;

(10) Adjust the reflection Mirror to get strong signa (reflected) from photo diode, in the
mean time, the fine-adjustment of the ‘laser beam position’ on the cantilever by the two
buttons is helpful to get the maximum deflected signal. Normally, the maximum signal
(Sum) can reach beyond 6.0V;

(11) Adjust two buttons on the top and back of the head to mininize spatial difference of
deflected signal on the photodiode. Make ‘out signal’ close to 0 V and vertical and
Horizontal Difference close to 0;

(12) Put the ‘Mode-choose switch’ on the ‘tapping mode'.

(13) Click the icon on the top of control screen for cantilever-tuning,and then click ‘Auto
Tun€' ,one can see the mechanical resonance curve on the second computer monitor, then
go back to control screen; if not, one should readjust laser position on the cantilever to get
the maximum deflected signal or even re-mounting the MFM cantilever.

(14) Adjust the two buttons at the bottom of the scanner and ‘up/down’ switch to make the
MFM tip close to sample surface. From the telescope, you can roughly judge the distance
between tip and sample surface by observing the position of laser spot and it's mirror
deflection.
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(15) Choose the area on your sample surface where you want to do MFM measurement by
adjusting the two screws on the head. Input the parameters in scanning controll pannel.

(16) Set the scan range of the AFM to O(zero) before you do any tip approach, this will
help you to gjust the scan parameters later.

(17) Click the icon for approach on the control screen, the MFM tip will approach to the
surface automatically until the selected parameters (setpoint, etc.) are reached.

(18) Ajust the following three parameters: ‘integal gain’, ‘propotional gain’ and ‘amplitude
setpoint’ in the feedback pannel to get curves of trace and retrace are stable and they are
totally overlaped. If not , one must lift the tip and redo the steps from step 7, or even re-
mount the tips. One can change the other parameters in the scanning controll channel, as
well as interleave pannels to see the image clearer, the tip-sample distance is important to
improve MFM imaging. One can choose smaller area to observe the details by clicking
‘zoomin' and ‘excute’ icons.

(19) After the trace-retrace curves are gjusted perfectly, you can go to normal 2-D image
mode and choose a suitable scan range (say 20 um) to begin the measurement.

(20)  Open the second channel as “Phase” detecting channel. This signal is used to be the
MFM signal measurement.

(21) Set the “Interleave mode” enable. “Lift start height” at about 150 nm, “Lift scan
hieight” at 100 nm.

(22) One can capture the image by clicking the icon for capture,then the MFM image is
saved in the temporary disk i: ; One can modify MFM images on/off line and export these
images as .tiff files.

(23) After you capture the images and finish your MFM measurement, one lifts the tip
automatically by clicking the corresponding icon.

(24) Manually lift the MFM tip by the two buttons in the scanner and ‘up/down’
switch,notice ‘ clockwise’ for tip down and * anti-clockwise’ for tip up.

(25)  Put down the head and take out the MFM tip from cantilever holder.

(26)  Put the ‘mode switch’ on the STM mode,turn off the controller computer.

If you want to know AFM instrument in details, please read its * Command Reference Manual’
and ask the supervisor.



(27) Stepsto befollowed in order to usethe UHV-STM

1. Open the load lock chamber. Install the sample holder with the sample to be studied
and then close the load lock chamber again.

Open the water tap for turbo pump .

Switch on the turbo pump for evacuating the load lock chamber.

Wait 30 minutes until the pressure in load lock chamber reachs 10 mbar
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Open the valve between the load lock chamber and the preparation chamber and load
the sample in manipulator. Close the valve again. Switch off the turbo pump.

Using the wobbl estick take the sample from manipulator and insert it in STM.

Switch on the main power of the STM electronics.

Turn on the computer and start the SPM program.
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Open the Measurement Control window.

10. Adjust the CCD camera and a light source such that both, the tip and the sample,
appear bright on the screen.

11. Switch to Backward on the remote box.

12. Operate the push buttons on the remote box (-Z = towards the sample, +Z = away from
the sample) until the tip appears close to the sample edge.

13. If the mirror image of the tip cannot be seen on the sample: press the +Y/-Y buttons on
the remote box to enlarge the virtual distance between the tip and the sample.

14. Repeat steps 12 and 13 until you see the tip and its mirror image on the sample.

15. Bring tip and sample as close as possible without mechanical contact.

16. Usethe +X/-X and +Y/-Y buttons to select the scanning area.

17. Adjust tunneling current and gap voltage in the Measurement Control window.

18. On the remote box switch to Autoapproach, increase the Sep Szeto “10” and press the
Sart button.

19. When the tip is close enough a tunneling current will be detected and the
Autoapproach stops.

20. Start a measurement.

21. Configure the on-line display to suit your needs.

22. Fine-adjust the loop gain and possibly the current setpoint and gap voltage.

23. To save arunning measurement press the Store button. The file will be saved at the end
of the scan.

24. After saving the measured data one can open it and do the necessary image processing.

After image processing the final file can be saved as .tiff or .omp.
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25. After finishing your STM measurement retract the tip severa coarses back and close
the SPM program.
26. Switch off the main power of the STM electronics.





