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1 Einleitung

Diese Arbeit beschaftigt sich mit dem Rasterkraftmikroskop (engl. Atomic Force Microscope, kurz
AFM) und wie es im Rahmen eines Laborpraktikums im Modul ,,Einfithrung in die Festkérperphysik®
eingesetzt werden kann. Der Titel der Bachelorarbeit — ,,Anleitung zu dem Praktikumsversuch
Rasterkraftmikroskopie auf didaktischer Basis®“ — verrdt, dass meine Arbeit im Wesentlichen
ergebnisorientiert ist:

Auf der Grundlage von didaktischen Uberlegungen habe ich eine Versuchsanleitung entwickelt, die
auf das neue Rasterkraftmikroskop der Firma Anfatec Instruments AG im Institut fir Festkorperphysik
abgestimmt ist. Mit ihr sollen die Studenten, die im Praktikum mit dem Mikroskop arbeiten, eine
Einflihrung in die wichtigsten Messtechniken bekommen und gute Ergebnisse fur ihre Auswertungen
erzielen kénnen.

Um selbst eine Anleitung zu entwickeln, musste ich das Mikroskop erst kennen lernen und eigene
Erfahrungen mit der zugehorigen Software machen. So habe ich zunédchst die vielen Messmodi, die
dieses AFM bietet, ausprobiert und versucht einzuschétzen, welche Versuche in abschatzbarer Zeit
durchfiihrbar sind und wie gut die erhaltenen Ergebnisse sind. Dabei habe ich mich nach den vom
Hersteller mitgelieferten Anleitungen gerichtet.

Nachdem ich viele Bilder und Messwerte erhalten hatte, habe ich eine Anleitung geschrieben, die im
Anschluss von zwei Studenten hinsichtlich Durchfiihrbarkeit, Qualitat und Verstandlichkeit der
Erklarungen, Ubersichtlichkeit, duRerer Darstellung und zeitlicher Aufteilung getestet und auf der
Basis der erhaltenen Ergebnisse tberarbeitet wurde. Didaktisch basiert sie hauptsachlich auf den
ReSLiItaten, die Heike Theyfl3en aus ihrer Forschung zum Einsatz von Praktika in der Physik gewonnen
hat.

Meine schriftliche Arbeit beginnt mit einer Vorstellung des generellen Funktionsprinzips eines AFM
mit seinen verschiedenen Bild gebenden Verfahren und Messtechniken. Viele selbst aufgenommene
Bilder und Graphen sind in den Text dieses Abschnitts integriert und kénnen spéter den Betreuern als
Anhaltspunkt fur die Ausarbeitungen dienen, die sie von ihren Studenten bekommen. Der néchste Teil
stellt die endgiltige Version der Versuchsanleitung vor und erlautert unter didaktischen
Gesichtspunkten die Auswahl und Darstellung der einzelnen Experimente und begriindet die
Literaturauswahl zur VVorbereitung auf das Praktikum.

Wann immer aus einem anderen Text zitiert wird oder Inhalte Ubernommen werden, ist an der
entsprechenden Stelle auf die Literatur verwiesen, die am Ende der Arbeit aufgelistet ist. Die Quellen
derjenigen Abbildungen, die nicht von mir stammen, sind ebenfalls am Schluss aufgefiihrt.

Im darauf folgenden Anhang findet sich dann die Versuchsanleitung, die in ihrer groben Struktur
zweigeteilt ist; Den ersten Teil, der sich mit den zwei Basis-Modi, den Kontakt- und dem
dynamischen Modus, beschaftigt, flhren alle Studenten durch. Der zweite Teil besteht aus vier
verschiedenen Experimenten, die mit unterschiedlichen Messverfahren jeweils eine andere
physikalische Eigenschaft der Probe untersuchen, von denen die Studenten aber nur eins auswéhlen.
Das soll die Maglichkeit bieten, die Versuche zu variieren und hinsichtlich des Kenntnisstands und der
experimentellen Fahigkeiten der Studenten zu differenzieren.

Die Versuchsanleitung ist so geschrieben, dass das Durchfilhren der Experimente mit Hilfe des
Handbuchs zum AFM ohne Probleme mdglich sein sollte. Auerdem soll ein angefligtes Glossar mit
der Ubersetzung der wichtigsten Begriffe aus dem Englischen ins Deutsche helfen, die Fachtermini
und wichtigen Vokabeln zu verstehen, sodass das Lesen englischsprachiger Texte zur Vorbereitung
weniger Probleme bereitet.

Vor dem Beginn ihres Praktikums sollten die Studenten das Glossar, die Anleitung zu den ersten
Experimenten sowie den darin zitierten Artikel ,,AFM: A versatile tool in biophysics“ (Meas. Sci.
Technol. 16 (2005), R65-R92) von A. Alessandrini und P. Facci als grundlegenden Text zur
Einflihrung in das Thema AFM erhalten.

! vgl. H. TheyBen: ,,Physik fiir Mediziner — real und hypermedial, Konzeption und Evaluation eines in Inhalten,

Methodik und Medieneinsatz adressatenspezifischen Physikpraktikums®, PhyDid 1/5 (2006), S.35-44



2 Das Rasterkraftmikroskop

Im diesem Abschnitt wird beschrieben, wie ein Rasterkraftmikroskop aufgebaut ist, wie es funktioniert
und welche physikalischen Grofzen man damit messen kann.

AuBerdem werden die im Rahmen der verschiedenen Experimente gemachten Ergebnisse und
Messdaten vorgestellt, die den spateren Versuchsbetreuern im Praktikum als Vergleich fur die
Auswertungen ihrer Studenten dienen kénnen.

2.1 Aufbau und Funktionsweise

Das Rasterkraftmikroskop, englisch Atomic Force

Microscope (AFM), ist ein Rastersonden- Photodiode
mikroskop, das mit einer Messspitze die po—
Oberfl4che einer zu untersuchenden Probe Zeile diode

flr Zeile abrastert.

Das grundlegende Prinzip ist in Abb.1 dargestellt:
Die Spitze sitzt auf einer kleinen Blattfeder, dem T
Cantilever. Auf einem Halter tUber dem Scanner Cantilever
liegt die Probe, die mithilfe von piezoelektrischen
Elementen unter der Spitze hin und her bewegt
wird. Um die Probe relativ zur Spitze zu bewegen,
wird in verschiedene Raumrichtungen eine
entsprechend modulierte Spannung an die
piezoelektrischen Kiristalle angelegt, wodurch
diese ihre Ausdehnung &ndern. Damit wird eine
Rasterbewegung zwischen Spitze und Probe
gewahrleistet.

Entsprechend der wirkenden Krafte verbiegt sich der Cantilever beim Scannen unterschiedlich stark.
Um die Verbiegungen genau messen zu kdnnen, ist ein Laserstrahl auf das freie Ende des Cantilevers
gerichtet und wird von dort zunéchst in die Mitte eines positionssensitiven Photodetektors reflektiert.
Dieser ist in die vier Bereiche ,,oben links* (tl), ,,oben rechts* (tr), ,,unten links* (bl) und ,,unten
rechts (br) unterteilt.

Andert sich die Kriimmung des Cantilevers, wandert der reflektierte Laserspot wie bei einem
Lichtzeiger auf dem Photodetektor. Durch Messen der Intensitéten

/ Controller

Abbildung 1: Schematischer Aufbau der
wichtigsten Elemente des AFM

Scanner

IT—B = Itop - Ibottom’ IL—R = Ileft - Iright und Isum = ItI + Itr + IbI + Ibr

lassen sich vertikale (T-B) und horizontale (L-R) Verbiegungssignale bestimmen, die proportional zur
Normalkraft bzw. zu Lateralkréften sind [3, S.15].

Um quantitative Daten Uber die Oberflache erhalten zu kénnen, wird im ,,Constant-force“-Modus die
Verbiegung und damit die Kraft zwischen Probe und Cantilever lber eine Regelschleife im Controller
konstant gehalten und die Hohe des Cantilevers senkrecht zur Probenoberflache nachgeregelt.

Dazu wird der momentane Wert des Detektorsignals gemessen, mit einem festgelegten Referenzwert
verglichen und das Differenzsignal auf Null gehalten. Uber die Hohenregelung in z-Richtung kann der
Computer Pixel fur Pixel ein Héhenprofil des abgerasterten Gebietes erstellen. Das Prinzip, die Kraft
konstant zu halten und ein z-Feedback zu verwenden, hat den Vorzug, dass Proben mit grofien
Hohendifferenzen untersucht werden kénnen ohne dass die Gefahr besteht mit der Spitze anzustoRen
[6, S.8].

Eine weitere Mdglichkeit ist es, im ,,Constant-height“-Modus die H6he konstant zu halten. Dies hat
einerseits den Vorteil, dass schneller gescannt werden kann, weil die Piezoelemente die Probe nicht in
z-Richtung bewegen missen, und wird bei Bildern ausgenutzt, die die Zeitentwicklung von
veranderlichen Oberflachen darstellen sollen. Andererseits kann bei nicht komplett flachen Proben
leicht die Spitze abbrechen, weil das z-Feedback ausgeschaltet ist [6, S.8].



Das maximale Auflésungsvermdgen des im
Praktikum  verwendeten AFM der Firma
Anfatec Instruments AG (Abb.2) liegt nach
Herstellerangaben im Bereich von 0.2 nm (lateral)
und 0.02 nm (Ho6he). Es ist abgesehen von der
Oberflachenstruktur  der Probe durch den
Krimmungsradius des Cantilevers, der 100-400
um lang ist, und den Radius am Ende der Spitze
(etwa 5 nm) limitiert. AulRerdem kdnnen lateral
nur Strukturen aufgeldst werden, deren Breite im
Bereich der eines Bild-Pixels liegt [6, S.6 und 27].
Das Rauschen ist die GroRe, die das
Auflosungsvermogen am stdrksten limitiert [6,
S.27]. Um den Einfluss von Stdrungen zu
verringern besteht der Tisch mit dem Mikroskop, i _ b
der in Abb.2 auch zu erkennen ist, aus einer B I T S 7 A R
dicken Platte mit schwingungsisolierten Beinen Abbildung 2: Das im Praktikum verwendete AFM
gegen Vibrationen und hat zusétzlich eine der Firma Anfatec Instruments AG
Glasglocke zur Schallisolierung.

Wichtige Vorteile des AFM gegeniiber anderen Rastersondenmikroskopen sind:

1. Die Probe muss nicht speziell prépariert werden, vor allem kdnnen auch elektrisch nichtleitende
Proben untersucht werden, woflr beim Rastertunnelmikroskop (STM) Beschichtungen notwendig
sind.

2. Die Probe kann in ihrer nattirlichen Umgebung — in normaler Atmosphére, aber auch in
Wasser, was bei organischen Proben relevant wird — untersucht werden und nicht zwingend im
Vakuum wie z.B. beim Rasterelektronenmikroskop (SEM).

2.2 Die verschiedenen Betriebsmodi

Im Folgenden sollen die beiden wichtigsten Betriebsmodi, der Kontakt-Modus und der dynamische
Modus, kurz erklart und darauf aufbauende Mdglichkeiten der Probenanalyse vorgestellt werden.
Hierbei soll es auch darum gehen, wie man qualitativ und quantitativ verschiedene
Probeneigenschaften wie Unterschiede in Reibungskoeffizienten, Elastizititsmodulen, aber auch
magnetische oder elektrische Domanen auf der Oberflache messen kann.

2.2.1 Der Kontakt-Modus

Generell  bestimmt der Abstand von der V(r)
Oberflache die Art der Kraft auf den Cantilever.
Der Kontakt-Modus basiert auf einem standigen
Kontakt der Spitze mit der Oberflache, bei dem
hauptsachlich repulsive Kréfte auftreten.
Abbildung 3 zeigt die Abstandsabhéngigkeit des
Lennart-Jones-Potentials, das im Wesentlichen die
zwischenatomare Wechselwirkung beschreibt:
Fahrt man die  Spitze  aus einem
wechselwirkungsfreien Bereich, also aus weiter
Entfernung, an die Oberflache, so erfahrt sie
zundchst die attraktive van-der-Waals-Kraft
(angenommen es gibt keine elektrostatischen oder Abbildung 3: Abstandsabhéngigkeit des
magnetischen Interaktionen). Potentials der zwischen-
atomaren Wechselwirkung

kein Kontakt




Je mehr versucht wird, die Spitze anzundhern, umso stérker wird die Abstoflung zwischen den
Elektronenhllen der Spitzen- und Oberflachenatome aufgrund des Pauli-Prinzips. Deswegen verbiegt
sich der Cantilever gemal} seiner Federkonstanten k anstelle einer weiteren Annéherung von Spitzen-
und Probenatomen.

Mit dem AFM kann die reale, d.h. nicht mit Hilfe von Theorien modellierte, Abstandsabhangigkeit der
Kraft zwischen Spitze und Cantilever mit einem Messverfahren dargestellt werden. Dazu wird die
Spitze aus einer definierten Hohe tiber der Oberflache auf die Probe abgesenkt, wieder zuriick gefahren
und eine Kraft-Abstands-Kurve wie in Abbildung 4 aufgenommen. Dabei ist das gemessene
Verbiegungssignal ,,T-B* auf der Hochachse proportional zur wirkenden Kraft.
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Abbildung 4: Kraftkurve auf einer harten Oberflache: Das vertikale Verbiegungssignal ,,T-B* ist in
Abhangigkeit des relativen Abstands dz von Spitze und Probe aufgetragen. Die Spitze
wurde aus 100 nm Entfernung auf die Oberflache abgesenkt und dann zurtickgefahren.

In etwa 100 nm Entfernung von der Probenoberflache splrt die Spitze noch kein Potential und
wechselwirkt nicht mit der Oberflache. Nach Annéherung um circa 40 nm ist die attraktive van-der-
Waals-Kraft (proportional zu 1/r’, [2, S.52]) so groR geworden, dass die Spitze bei Punkt A in
Kontakt mit der Oberflache springt.

Né&hert man die Spitze weiter an, kann man erkennen, dass das Verbiegungssignal ,,T-B“ fur Proben
mit hohem Elastizitatsmodul im letzten Teil der Annaherungskurve in Abb.4 linear mit der Hohe dz
wachst: Es gilt im Kontaktbereich das Hooke’sche Gesetz, liber das mithilfe der Federkonstanten k
und der Steigung m die Kontaktkraft zwischen Spitze und Probe an einem Punkt bestimmt werden
kann:

F =k-dz:k-M

contact
m
Dabei ist TBg das festgesetzte Limit des Verbiegungssignals und TBy der freie Wert dieses Signals.
Beim Scannen, wo in diesem linearen Bereich gearbeitet wird, halt, wie oben erlautert, die
Hohenregulierung die Kontaktkraft konstant. Diese liegt abhangig von der Anwendung im Bereich
von wenigen nN bis einigen 100 nN [4].

Wird die Spitze nach Erreichen des Verbiegungslimits TBe wieder zuriickgezogen, entspannt sich der
Cantilever gemil des Hooke’schen Gesetzes, dennoch decken sich die Kurven der beiden Richtungen
nicht. Denn Adhasionskrafte bewirken jenseits des Punktes C, an dem beim Annéhern keine Kraft auf
die Spitze wirkt (in Abb.4 bei etwa 65 nm Abstand), eine Anziehung des Cantilevers, der sich dadurch
in die andere Richtung biegt und erst dann den Kontakt verliert, wenn die Riickstellkraft der Biegung
in Punkt B groRer als die anziehenden Kréafte ist [5, S. 76].



Dass die schwarze Riickzugskurve im Kontaktbereich oberhalb der roten Annéherungskurve liegt, ist
ein Artefakt, das messungsbedingt hdufiger auftritt: Scheinbar wirken auf den Cantilever stéarkere
Krafte, wenn er zuriickgezogen wird. Das liegt an dem nichtlinearen Verhalten der Piezoelemente, die
fiir das Hin- und Zurickfahren der Spitze verantwortlich sind.

Abbildung 5 zeigt Bilder von Testgittern aus Silizium mit Siliziumoxid-Beschichtung, die im Kontakt-
Modus aufgenommen wurden. Man erkennt am Verbiegungssignal in Abb.5 (b), dass an den Kanten
der Gitter die Hohe der Spitze nachgeregelt werden muss.

"E(a)

Abbildung 5 eispiele fur Bilder verschiedener Testgitter im Kontaktmodus: (a) Topographiesignal und
(b)Verbiegungssignal

2.2.2 Lateral Force Microscopy (LFM)

Im Kontakt-Modus kann man nicht nur die Topographie (,,T-B“-Signal des Photodetektors) sondern
auch die Zusammensetzung einer Probe analysieren. Ist eine Oberflaiche aus Materialien mit
verschiedenen Reibungskoeffizienten zusammengesetzt, so lassen sich diese Unterschiede mithilfe der
LFM-Technik sichtbar machen.

In diesem Fall wird die Spitze senkrecht zur langen Achse des Cantilevers Uber die Oberflache
gefuhrt, wobei sich der Cantilever dabei wie in Abb.6 (b) seitlich verdreht. Das ,,L-R*“-Signal des
Photodetektors wird dabei in Hin- und Rickrichtung aufgezeichnet (vgl. Abb.6 (a)). Vergrofert sich
jetzt der Reibungskoeffizient auf der Probenoberflache, so wirkt eine groRere Reibungskraft auf den
Cantilever und das entstehende Drehmoment verdreht ihn starker.

Dabei ist es wichtig, das Signal aus Hin- und Ruckrichtung aufzunehmen sowie Topographie- mit
LFM-Bildern zu vergleichen, um Artefakte im LFM-Kontrast identifizieren zu kénnen. Denn Stufen
auf der Oberflache fuhren wie Reibungsunterschiede zu einer Verbiegung des Cantilevers und damit
zu einem LFM-Kontrast, der dann irrtimlicherweise als Reibungskontrast interpretiert werden kénnte.

A (@)

L-R ’ \ Backward

» Y-position

\ , Forward

Abbildung 6: (a) LFM-Signal einer zusammengesetzten Probe aus Vorwarts- und Rickwartsrichtung (die
tirkisen Bereiche haben einen kleineren Reibungskoeffizienten); (b) das Verdrehen des
Cantilevers bewirkt ein betragsmaRig groRReres ,,L-R“-Signal, weil der Laserstrahl nach links
bzw. rechts reflektiert wird




2.2.3 Force Modulation

Die ,,Force Modulation*-Technik ist eine spezielle Weiterentwicklung des Kontakt-Modus, die es
moglich macht, lokale Elastizitatsunterschiede auf einer Probe zu messen.

Um an Aussagen Uber Elastizitatseigenschaften zu gelangen, wird der Cantilever, der nach wie vor im
Kontakt mit der Oberflache steht, zur Oszillation mit einer kleinen Frequenz angeregt. Diese liegt
typischerweise im Bereich von 500 Hz und 5 kHz und variiert damit die bisher immer konstante
Kontaktkraft. Wie man sich leicht tberlegen kann, &ndert sich die Schwingungsamplitude und die
Phase zwischen Anregung und Schwingung mit der Harte der Oberflache. Auf einem sehr weichen
Material verschwindet viel der Schwingungsenergie in der Probe und die Oszillation wird gedampft.
Dadurch verringert sich die Schwingungsamplitude und die Phase verschiebt sich zu kleineren
Werten. Also weisen sowohl Kleinere Werte im Amplituden- als auch im Betrag des Phasensignals auf
einen geringeren Elastizitatsmodul hin [4].

Abbildung 7 zeigt, dass anndhernd ebene Proben wie diese Siliziumverbindung in einer Salzldsung,
die so gut wie keinen Kontrast im Topographiebild (a) aufweisen, mit dem ,,Force Modulation®-
Verfahren im Phasenbild (b) aber aufgrund ihrer verschiedenen lokalen Elastizitdt einen guten
Materialkontrast aufweisen.

@ € Ny

Abbildung 7: Waéhrend im Topographiebild (a) kaum ein Kontrast sichtbar ist, erkennt man im Phasenbild
(b) deutlich die Zusammensetzung der Probe aus zwei verschiedenen Materialien.
Die Bildausschnitte haben eine Originalgroe von 50x50 pm und zeigen eine Silizium-
verbindung in einer Salzlésung.

2.2.4 Der dynamische Modus

Das zweite grundlegende Messverfahren ist der dynamische Modus, in dem sich die Spitze nicht mehr
im Kontakt mit der Probe befindet. Der Cantilever wird extern zur Schwingung angeregt und die
Frequenz manuell so ausgewahlt, dass er in Resonanz oszilliert.
In Abb. 8 ist ein Beispiel flir ein Frequenzspektrum von einem NSC18 CrCo-Cantilever dargestellt:
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Abbildung 8: (a) Frequenzspektrum, (b) Ausschnitt aus dem linken Spektrum um die
Resonanzfrequenz fy



Der Gitefaktor Q ist ein Mal fir die verlorene Schwingungsenergie des Cantilevers durch die
Dampfung. Je groRer die Dampfungskonstante y, umso breiter ist der Resonanzpeak und umso kleiner
ist der Guitefaktor. Abhangig vom Cantilever und von der Probe erhélt man einen mehr oder weniger
grolRen Giitefaktor, der sich ganz leicht aus der Resonanzkurve bestimmen l&sst:

Q= ﬁ mit Af: volle Halbwertsbreite und f,: Resonanzfrequenz

In der N&he seiner Resonanzfrequenz w, kann die Bewegung des Cantilevers durch folgende
Differentialgleichung beschrieben werden:

m-Z+y-2+k-z=A,-k-e“.
Dabei ist z die komplexe Schwingungsamplitude, m die Masse des Cantilevers, k die Federkonstante, y
die Dampfungskonstante, A, die Anregungsamplitude und o die Anregungsfrequenz.
Nach Losen der DGL und Bilden des Realteils ergibt sich eine reelle Schwingungsamplitude von

-k
A(w) = - A
\/mz(a)o ~0°) + 0y’
Né&hert sich die Spitze der Probenoberflache an, so vergroRert sich die Dampfungskonstante und die
Schwingungsamplitude wird kleiner. Die von der Hohe abhéngige, auf einer harten Probe gemessene
Relation ist in Abbildung 9 dargestellt:
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Abbildung 9: Amplituden-Abstandskurve eines NSC15-Cantilevers
. .. ) . Yy
Gleichzeitig verandert sich nach tan(p) = —5—<
m(w,” — ")

die Phasenbeziehung ¢ zwischen Anregungs- und Schwingungsamplitude [1, Kapitel 4.1.3].

Wenn also wahrend des Scannens eines Bildes der Abstand zwischen Spitze und Oberflache so
nachgeregelt wird, dass die Kraft auf den Cantilever konstant bleibt, lassen sich wie bei dem Testgitter
in Abb. 10 Topographie-, Amplituden- und Phasensignal aufzeichnen. Die Frequenzverminderung
durch eine groRere Dampfungskonstante ist klein gegeniiber der Breite des Resonanzpeaks [4] und

kann daher vernachlassigt werden.

Abbildung 10: (a) Topographle- (b) Amplltuden und (c) Phasen3|gnal eines Testgitters




Aber nicht nur Hohenunterschiede kénnen mit den soeben beschriebenen Verfahren dargestellt
werden. Wirkt allgemein eine sich in z-Richtung verdndernde Kraft wie bei Proben mit elektrischen
oder magnetischen Domanen auf den Cantilever, so veréndert sich seine effektive Kraftkonstante zu:

S
K'=k-—F() [4].

Fir attraktive Kréfte wird sie kleiner und damit auch die Amplitude, bei repulsiven Kraften ist es
gerade umgekehrt.

Um bei Messungen von schwachen Signalen wie magnetischen Domanen qualitativ gute Bilder zu
erhalten, wird versucht, ein gemischtes Signal aus Informationen tber Hohenunterschiede und
magnetische Felder zu vermeiden. Das geschieht mit folgender Methode, die auf dem dynamischen
Modus aufbaut.

2.2.5 Der ,,Fly“-Modus (2" trace mode)

Der ,,Fly”’-Modus, der auch wegen der Art seiner Messtechnik ,,Z"d trace mode® genannt wird, ist
eine besondere Erweiterung des dynamischen Modus, bei der die Datenaufnahme fiir die
wesentlichen Signale in zwei Schritten erfolgt.

Elektrische und magnetische Kréfte haben mit (a)/
F(2)~1/Z° eine langere Reichweite und starkere
z-Abhéngigkeit als die zwischenatomaren Krafte v

und die van-der-Waals-Wechselwirkung. Dies
wird im ,,Fly*“~-Modus ausgenutzt:

1st pass

Die Topographie der Oberfliche wird in /

geringem Abstand zur Probe wie oben Height Data

beschrieben im dynamischen Modus gescannt

(Abb.11 (a)). Nach jeder Linie wird die Spitze ond pass
auf eine definierte Hohe zuriickgezogen und das (b)

zuvor detektierte Topographiesignal in gréfRerem o /
Abstand ein zweites Mal nachgefahren (Abb.11 Lift Height

(b)), daher der Name ,,Fly”’-Modus oder ,,2nd l ) —7 B

trace mode®.

Jetzt sind die elektrischen bzw. magnetischen I

Krafte dominant und bewirken eine Phasen- und
Amplitudenveréanderung der Cantilever- i
Oszillation. Je groRer das Potential zwischen EFM or SP Data

Cantilever und Probe, umso starker ist der Abbildung 11: Schema der Datenaufnahme im
Kontrast im Phasenbild des ,,Fly“-Bildes [9]. Fly“-Modus

2.2.6 Magnetic Force Microscopy (MFM)

Magnetic Force Microscopy (MFM) verwendet den ,,Fly“-Modus, um magnetische Doménen bildlich
darzustellen.

Wenn die magnetisierte Spitze in einer festgelegten Hohe das Topographiesignal nachfahrt, bewirken
magnetische Feldvektoren, die entgegengesetzt zu denen der Spitze senkrecht auf der Oberflache
stehen, eine attraktive Wechselwirkung, wahrend gleich ausgerichtete eine abstoBende Kraft
verursachen. Haben die Vektoren eine Komponente parallel zur Oberflache, liegt das Signal in den
,Fly“-Bildern zwischen den eben geschilderten Extremen. Schematisch ist dieses Prinzip in
Abbildung 12 dargestelit.
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Abbildung 12: Prinzip der Entstehung des ,,Fly“-Signals

Abbildung 13 zeigt ein Beispiel fir MFM-Bilder einer Zip-Disk. Im Phasenbild, das im ,,Fly“-Modus
in einer Hohe von 80 nm aufgenommen wurde, sind die wenige pm grof3en Bits gut sichtbar.

' (@)
Abbildung 13: (a) Phasenbild und (b) Topographiebild von einer Zip-Disk

2.2.7 Electrical Force Microscopy (EFM)

Das Prinzip der EFM-Messungen funktioniert dhnlich, nur werden hier mit dem ,2" trace mode*
elektrostatisch geladene Doménen auf Oberflaichen und Gebiete mit verschiedenen elektrischen
Eigenschaften dargestellt.

Um ein ausreichend groRes Potential zu bilden, muss eine Spannung zwischen Spitze und Probe
angelegt werden, die in ihrer Grole den Kontrast der erhaltenen Bilder bestimmt. Der Cantilever wird
aullerdem neben der mechanischen zur elektrischen Oszillation angeregt. Dies geschieht mittels einer
alternierenden Spannung, die am Cantilever angelegt wird. Zusatzlich zum mechanischen Amplituden-
und Phasensignal des Ublichen dynamischen Modus erhélt man bei EFM-Messungen also ein Signal,
das von der elektrischen Amplitude bzw. Phase dominiert wird.

Fahrt die Spitze, nachdem sie das Topographiesignal einer Linie gescannt hat, ein zweites Mal in der
festgelegten Flughthe Uber die Oberflache, wechselwirkt sie im Wesentlichen nur mit dem
elektrischen Feld der Probe. Die elektrischen Krafte verschieben die Phasenbeziehung zwischen
Anregungs- und Schwingungsamplitude der angelegten Spannung; ferner andert sich die Grolze der
Amplitude.

Abbildung 14 zeigt Beispiele fiir Signale, die an einem auf Siliziumbasis dotierten Testgitter gemessen
wurden.

3 k3 _1 e
Abbildung 14: (a) Topographiesignal, (b) Signal der mechanischen Amplitude und (c) zugehoriges elektrisches
Amplitudensignal (alle 5x5 pm)

e (a) (o) =(c)
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In den runden Vertiefungen, die in den Topographiebildern zu erkennen sind, ist das elektrische
Amplitudensignal erhdht und spiegelt das Profil der Dotierungskonzentration wider. Silizium ist ein
Halbleiter, d.h. das Anlegen einer Spannung bewirkt aufgrund des Vorhandenseins von freien
Ladungstrégern in den dotierten Regionen ein Wandern der Ladungen entlang des elektrischen Feldes.
Dadurch bilden sich an der Oberflache Bereiche mit grof3erer und kleinerer Ladungskonzentration, die
eine gréRere Ausdehnung haben, als das bei metallischen Proben der Fall ist.

Je groRer die Ladungstradgerkonzentration, umso kleiner wird der Bereich unter der Spitze, in dem
Ausgleichsladungen zu den Ladungen der Spitze auftreten, was in einer htheren Kapazitat zwischen
Spitze und Probe und damit einem héheren elektrischen Signal resultiert.

Die runden Strukturen sind also nicht nur Vertiefungen, sondern gleichzeitig die dotierten Regionen
der Probe [4].

Diese Technik ermdglicht die Vermessung von jeglichen flachen Bauteilen mit Gebieten
verschiedener elektrischer Eigenschaften. So ist in Abb.15 eine dotierte Region auf einem Wafer zu
erkennen, die einmal durch das mechanische und zum Vergleich durch das elektrische Amplituden-
signal dargestellt ist.

-

— (@) (b)
Abbildung 15: (a) Mechanisches und (b) elektrisches Amplitudensignal von verschieden dotierten Regionen auf
einem Wafer, auf dem die Aluminiumkontakte entfernt wurden (beide Bilder: 6,953%6,953 um)
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3 Das Rasterkraftmikroskop im Praktikum

Das Rasterkraftmikroskop soll im Rahmen des Laborpraktikums im Modul ,Einfithrung in die
Festkorperphysik eingesetzt werden. Ein solches Praktikum besteht aus insgesamt 33 Stunden in drei
Wochen, verteilt auf drei mal drei Nachmittage. Wahrend dieser Zeit lernen die Studenten in
Zweiergruppen das Mikroskop kennen, machen Experimente und sammeln Bilder und Messwerte. Im
Anschluss an den praktischen Teil wird ein Protokoll geschrieben, dessen Struktur tblicherweise von
den Studenten frei gewéhlt wird.

In der schriftlichen Ausarbeitung sind die wesentlichen Elemente der Aufgabenstellung, der
theoretische Hintergrund, eine Beschreibung des Experimentes, die Darstellung und Auswertung der
Messwerte und Bilder sowie eine Zusammenfassung bzw. Kritik enthalten. Diese abschlieRende
Auseinandersetzung mit den Themen des Praktikums betragt vom Umfang her etwa 10 Seiten (darin
ist der Anhang, in dem Messwerte und Graphen aufgelistet sind, noch nicht enthalten) und ist
innerhalb von 3 Wochen abzugeben.

Das im Praktikum verwendete Rasterkraftmikroskop bietet, wie aus der Beschreibung im vorigen
Kapitel deutlich geworden ist, viele verschiedene Mdglichkeiten Proben zu untersuchen. In den fir
den Praktikumsversuch ausgewahlten Experimenten mit den dazugehdrigen Versuchsanleitungen
(siehe Anhang) soll zum einen ein allgemeiner Uberblick tber die wesentlichen Messmethoden des
AFM gegeben, zum anderen aber auch ein gewisses Detailwissen in einem eingegrenzten Bereich
vermittelt werden.

Der Versuch ist in seinem groben Aufbau zweigeteilt: In einem einfiihrenden Teil lernen die Studenten
das verwendete AFM mit der Mess- und Auswertungssoftware auf dem nebenstehenden Computer
kennen und arbeiten dabei in den zwei grundlegenden Messmodi, dem Kontakt- und dem
dynamischen Modus. Damit sollen sie das elementare Prinzip von AFM-Messungen verstehen und
erhalten gleichzeitig eine Routine beim Experimentieren, die ihnen flr die weiteren Experimente hilft,
in denen die Physik komplexer wird. Denn im darauf folgenden Abschnitt werden speziellere
Verfahren zur Messung einer bestimmten physikalischen Eigenschaft von Proben angewandt, von
denen ich vier verschiedene ausgearbeitet habe:

1. Lateral Force Microscopy (LFM) zur Messung von Reibungskontrasten

2. Force Modulation zur Erstellung von Elastizitatsprofilen und Bestimmung von Elastizitéts-
modulen

3. Magnetic Force Microscopy (MFM) zur Darstellung von magnetischen Doménen

4. Electrical Force Microscopy (EFM) zur Darstellung von dotierten Bereichen und Regionen
mit unterschiedlichen elektrischen Eigenschaften

Die Studierenden werden im Anschluss an die grundlegenden Experimente im Praktikum nur einen
dieser weiterfihrenden Versuche durchfiihren. So reduziert sich die Theorie auf ein physikalisches
Themengebiet, auf dem die Konzentration liegt, und das dann besser verstanden wird.

Ich habe bewusst diese Strukturierung gewahlt, obwohl sie auf Kosten eines mehrmaligen Wechsels
der Messmodus geht, weil die Vorteile klar auf der Seite der inhaltlichen und messtechnischen Seite
liegen: Zuerst werden die Studenten mit dem AFM und der Software an sich vertraut und lernen
nebenbei noch die Grundziige der Bildentstehung kennen und kénnen dann, wenn es nicht mehr so
sehr auf die technischen sondern eher auf die physikalischen Aspekte des weiterfiihrenden
Experiments ankommt, von der gewonnenen Erfahrung profitieren.

Abhadngig vom Geschick der Experimentierenden variiert der Zeitaufwand fur die verschiedenen
Versuchsteile stark. Allgemein sind fir den grundlegenden ersten Versuchsteil eineinhalb Wochen
eingeplant, also in etwa vier Nachmittage, davon jeweils zwei fur jeden Modus, der Rest entfallt auf
den weiterfiihrenden Versuch. Diese Zeit ist so bemessen, dass flr langsamere Gruppen geniigend Zeit
zum Aufnehmen von Messwerten und Bildern bleibt und schnellere Studenten Zeit zum Ausprobieren
bekommen, mehr Proben untersuchen und vergleichen oder tiefer in ein Themengebiet einsteigen.

Weil es im Voraus schwer abzuschétzen ist, wie lange bestimmte Messungen dauern, weil viel schief
gehen aber auch alles auf Anhieb funktionieren kann, sollen die Aufgaben in den Versuchsanleitungen

13



keineswegs der Reihe nach Frage fiir Frage beantwortet werden. Vielmehr dienen die teilweise offen
gestellten Fragen als Anregung, tber verschiedene Aspekte und Probleme nachzudenken und in selbst
gewahlter Form in die Auswertung zu integrieren. So kdnnen einige Studenten auf ein detaillierteres
Hintergrundwissen, sei es aus der Vorlesung oder selbst erarbeitet, zurtickgreifen und daher Fragen
tiefer gehend beantworten als andere.

Prinzipiell sollte es mit Hilfe der Anleitungen und dem Handbuch zum Mikroskop mdglich sein, die
Versuche durchzufihren. Da zugunsten der Ubersichtlichkeit und Kirze der Anleitung auf das
Beschreiben aller Details der Software und des Mikroskops verzichtet wurde, wird an den Stellen, an
denen ein Blick ins Handbuch nicht schaden kénnte, auf entsprechende Seiten verwiesen.

Dennoch hat auch der Test der Anleitung durch zwei Studenten gezeigt, dass es sinnvoll ist, nach einer
ersten Einweisung durch den Betreuer zusammen mit den Studenten die ersten Bilder und Messungen
zu starten, da durch Vorflhren zusétzlich zum Lesen in Textform die Abldufe einer Messung besser
behalten werden. Die Beschreibung in der Anleitung kann dann zum Nachlesen dienen, was vor allem
dann relevant wird, wenn der Messmodus gewechselt wird und ein Verfahren erneut in Erinnerung
gerufen werden muss.

Vor Beginn des Praktikums sollten die Studenten schon die Versuchsanleitung der grundlegenden
Versuche erhalten. Die Anleitung enthélt eine kurze Beschreibung eines Rasterkraftmikroskops und
schlagt Literatur zur Vorbereitung vor, die allgemein gehalten, sprich nicht zu lang, ist und einen
guten Uberblick schafft:

e Alessandrini, P. Facci: ,,AFM: A versatile tool in biophysics*, Meas. Sci. Technol. 16

(2005), R65-R92

e Wikipedia: ,,Rasterkraftmikroskopie

e AFM-Hersteller Veeco Instruments Inc.: ,,A Practical Guide to SPM* von www.veeco.com

e AFM-Hersteller NT-MDT Co.: http://www.ntmdt.com/SPM-Techniques/index.html

Der erste Artikel ist etwas lang, dennoch bieten die ersten Seiten eine ausfuhrliche Beschreibung der
wichtigsten Techniken und Modi. AuRerdem bekommt man im hinteren Abschnitt eine Idee, wie das
Rasterkraftmikroskop sonst noch in der Forschung eingesetzt werden kann, z.B. zur Bestimmung der
Bindungsenergie von Wasserstoffbriickenbindungen zwischen den Basenpaaren der Komplementar-
strange einer DNA.

Der Wikipedia-Artikel ist lesenswert und stellt die wesentlichen Elemente des Mikroskops und die
Messtechniken kurz aber korrekt dar.

Die Internetseiten bieten einen ausfihrlicheren Uberblick und kénnen mit einfach gehaltenen
Animationen die Studenten auf visuellem Weg ansprechen, was fur manche die schwierigeren
Messtechniken verstandlicher machen konnte.

3.1 Begrindung der Grundlagenversuche

Die Anleitung der grundlegenden Versuche zum Kontakt- und dynamischen Modus ist siebeneinhalb
Seiten lang. Ein grofer Teil davon ist eine ausfuhrliche Beschreibung zur Bedienung des im
Praktikum verwendeten AFM und zum Umgang mit der bendtigten Software. Das soll daflir sorgen,
dass die Versuchsdurchfiihrung nicht durch Schwierigkeiten im Umgang mit Material und Technik
behindert wird, und erlaubt damit verbunden eine gréfRere Unabhangigkeit der Experimentierenden
vom Betreuer (vgl. [11]). Dartber hinaus sind Bilder der wichtigsten Kontroll- und Parameterfenster
in den Text integriert, um sie vor allem zu Beginn der Experimentierphase, wenn die Software noch
unbekannt ist, auf dem Computer schneller wiederzuerkennen.

Da der Text aufgrund seiner Ausfiihrlichkeit doch recht lang ist, sind die Namen der verschiedenen
Fenster an den Stellen, an denen sie bendtigt werden, fett gedruckt, damit eine Orientierungshilfe
zusétzlich zu den Absatzen vorhanden ist. Um ferner Beschddigungen des AFM und
Bedienungsfehlern vorzubeugen, sind wichtige Hinweise optisch durch Fettdruck und Umrahmung
hervorgehoben.
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Zu Beginn der Versuche geht es hauptséchlich um ein Variieren der Scan-Parameter und das
Verstandnis deren Zusammenspiels fir das Aufnehmen guter Bilder. Um den Studenten einen
Anbhaltspunkt dafiir zu geben, wann ein Bild ,,gut™ ist, sind einige selbst gemachte Beispielbilder in die
Anleitung eingefigt.

Im Anschluss werden dann im Kontaktmodus mit Hilfe der gemachten Bilder die Kréfte zwischen
Spitze und Probe untersucht, auf deren Grundlage tiberhaupt erst Bilder mit dem Rasterkraftmikroskop
gemacht werden konnen. Die Studenten sollen mit ihrem Wissen aus den ersten Wochen der
Festkorperphysik-Vorlesung die Art der dominanten Wechselwirkung beurteilen, selbst Kraft-
Abstands-Kurven aufnehmen und einen konkreten Zahlenwert fur die Kontaktkraft im Experiment
bestimmen, um eine Idee Uber die GréRenordnung zu bekommen. Zusétzlich wird die Messung auf
verschiedenen Oberflachen durchgefiihrt, um schon hier materialspezifische Abhangigkeiten der
AFM-Signale aufzuzeigen, dass also nicht nur die Topographie einer Probe vermessen werden kann,
sondern sowohl aus punktweisen Vermessungen als auch aus anderen Signalen beim Scannen — wie
die Studenten in den weiterfllhrenden Versuchen ausprobieren werden — Informationen (ber
Materialeigenschaften gewonnen werden kénnen.

Im dynamischen Modus liegt der Fokus erneut auf dem Verstandnis der qualitativen Bildentstehung,
das durch eine Amplituden-Abstandsmessung erganzt wird, um die Grof3e von Schwingungsamplitude
und L&ngenskala der Wechselwirkung abzuschatzen.

Es sollte deutlich geworden sein, dass auf Transparenz bezlglich der Funktionsweise des AFM Wert
gelegt wird [11]. Die Studenten werden in jedem Versuch aufgefordert, sich dariiber Gedanken zu
machen, wie die verschiedenen Bilder, die sie wahrend eines Scans erhalten haben, entstanden sind.
Dies kann schon wahrend des Scannens geschehen, denn meistens ist dann genligend Zeit, tber die
Fragen mit seinem Partner zu diskutieren. Uberhaupt l4sst sich ein groBer Teil der Auswertung schon
im Praktikum machen, was den Vorteil hat, dass Messungen z.B. bei Verstdndnisproblemen ganz
einfach wiederholt werden kdnnen. Dabei soll das qualitative Verstandnis vor mathematischen
Beschreibungen und Berechnungen Vorrang haben, obwohl einigen typischen Rechnungen mit
Fehlerabschdtzung genauso zum Arbeiten mit dem AFM dazugehdren und daher auch einen Platz in
der Anleitung gefunden haben.

In den Versuchsanleitungen wurde auf eine Beschreibung der physikalischen Theorie fast komplett
verzichtet, das Prinzip des jeweiligen Verfahrens ist zu Beginn des entsprechenden Kapitels kurz
erlautert und die Erklarung der Elektronik ganz weggelassen, weil sie den Rahmen einer Anleitung
deutlich sprengen wirde und nichts mit dem Prinzip der AFM-Technik an sich zu tun hat. Vielmehr
sollen die Studenten die notwendige Theorie selbst erarbeiten und die einfachen Abhéngigkeiten aus
den Experimenten erschlieRen.

Das Arbeiten an einem Computer mit Messsoftware bietet eine direkte Verknipfung von Theorie und
Praxis wéahrend des Experiments an [11]: Zum einen kann der Einfluss der Scan-Parameter am besten
durch das Experiment an sich herausgefunden werden, zum anderen wird die Kenntnis Uber das
Funktionsprinzip und die Abhangigkeit verschiedener Groflen voneinander schon wahrend des
Experiments benétigt, z.B. fir die Festlegung des Set Points oder der Kontaktkraft. Durch ,,learning by
doing” und das angeleitete Ausprobieren extremer Parameterwerte kann das Messprinzip besser
verstanden werden als es jede schriftliche Beschreibung erreichen kénnte.

3.2 Begrindung der weiterfiihrenden Versuche

Die weiterfiihrenden Versuche sind nach physikalischen Gebieten aufgeteilt: Reibungs-, Elastizitats-,
magnetische und elektrische Messungen. Dabei wurde versucht, die Versuche so zu konzipieren, dass
sie vom Aufwand her in eineinhalb Wochen durchfiihrbar sind und die Studenten interessante und
weiterverwertbare Daten aufnehmen, um eine gute Auswertung zu schreiben.

Wenn mdoglich sollen die wesentlichen Aspekte eines Vertiefungsversuchs selbst entdeckt und nicht
nur reproduziert werden. Eigentlich waren fiir die Anleitung kaum Bilder aus den selbst gemachten
Experimenten vorgesehen, damit die Studenten nicht den Eindruck bekommen, dass ihre Aufgabe
darin besteht, die Bilder wiederherzustellen. Doch die Tests haben gezeigt, dass es wichtig ist, von
vornherein einen Hinweis zu bekommen, wie die zu erwartende Struktur aussieht, damit nicht
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irrtuimlicherweise Artefakte als die gewtinschten Signale interpretiert werden. Auferdem l&sst sich so
die Qualitat des eigenen Bildes hinsichtlich Scharfe und Aufldsung abschdtzen und mit einigem
Ehrgeiz verbessern.

Die Anleitungen sind fiir sich zwischen zwei und vier Seiten lang, beziehen sich auf die zuvor
durchgefiihrten grundlegenden Versuche und behandeln von der Software nur noch die Teile, die flr
die jeweiligen Messtechniken neu verwendet werden. Ansonsten ist der duRerliche Aufbau &hnlich.

In den LFM-Experimenten geht es darum, Unterschiede in den Reibungskoeffizienten der Oberflache
bildlich darzustellen. Die Software misst das seitliche Verdrillungssignal des Cantilevers, aus dem
direkt Aussagen uber Reibungseigenschaften gewonnen werden kénnen. Die Studenten sollen Bilder
von Proben aus verschiedenen Materialien machen und diese miteinander vergleichen, um zu
qualitativen Aussagen zu kommen. Die Schwierigkeit besteht darin, ,,echte” Reibungskontraste von
Lirrtimlichen®, also von der Topographie verursachten Signalen, zu unterscheiden.

Dieser Versuchsteil verzichtet auf mathematische Darstellungen und Berechnungen und sollte fiir alle
Studenten gut geeignet sein. Er ist von der Theorie nicht sehr komplex und kann dann gewahlt werden,
wenn die grundlegenden Versuche schon sehr lange gedauert haben, damit die Studenten zeitlich nicht
Uberfordert werden. Es bietet sich dann an, die Anzahl der zu untersuchenden Proben an die
verbliebene Zeit anzupassen.

In den ,,Force Modulation“-Experimenten findet zunachst zur Einfihrung in die Messtechnik eine
qualitative Auswertung statt, es geht also um die Frage, wie Regionen mit verschiedenem
Elastizitatsmodul auf der gescannten Oberflache erkannt werden kdnnen. Die Technik ist komplexer,
da einige zusatzliche elektrische Komponenten wie ein Tiefpass das Optimieren weiterer Parameter
fordern. Im Anschluss an das grundlegende Verstandnis sollen, aufbauend auf den angefertigten
Bildern mit Elastizitatskontrasten, konkrete Zahlenwerte fiir den E-Modul der einzelnen Materialien
gemessen werden.

Dies erscheint mir ein sinnvoller Aufbau und eine Mdéglichkeit, mathematische Auswertung starker in
einen Versuchsteil zu integrieren. Obwohl die Herleitung vom mathematischen Aufwand her
kompliziert ist — sie kann fir interessierte Studenten beigelegt werden —, ist die Formel zur
Berechnung des E-Moduls aus der Eindringtiefe der Spitze bei einer bestimmten Kraft mit einigen
Konstanten ,,nur* eine quadratische Abhéngigkeit. Fiir die muss eine quadratische Ausgleichskurve zu
einer gemessenen Kraft-Abstands-Kurve errechnet werden, was mit einem Tabellenkalkulations-
programm und ein wenig Ubung ganz einfach funktioniert. Zeitlich ist es moglich, mehrere Proben zu
untersuchen, denn solche Kurven entstehen, wenn bereits ein Bild gescannt wurde, innerhalb von
Sekunden und die Auswertung mit Berechnung des E-Moduls kann zu Hause geschehen.

»Force Modulation ist als weiterfiilhrender Versuch vor allem fiir Studenten interessant, die gerne
Messreihen auswerten und im Umgang mit Ausgleichskurven und Tabellenkalkulationsprogrammen
vertraut sind.

In den MFM-Messungen sollen magnetische Strukturen mit einem speziellen Messverfahren
dargestellt werden. Sie erfordern etwas experimentelles Geschick, denn an manchen Tagen sind die
schwachen Signale von magnetischen Domdnen einfach nicht aufzulésen. Doch wenn es gelingt,
kénnen die Bilder eine gute Qualitét erreichen, dauern jedoch auch langer als jedes andere Verfahren.
In diesem Versuchsteil geht es hauptsachlich um das Verstdndnis der Bildentstehung und der
Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe.

Fir viele Studenten koénnte die Faszination dieses Experimentes darin bestehen, dass sie mit einem
vergleichsweise kleinen Mikroskop Strukturen mit einer GréfRe im um-Bereich auflésen kdnnen, die
mit dem menschlichen Auge bzw. Lichtmikroskop nicht sichtbar sind. Wenn flr das vertiefende
Experiment noch viel Zeit Ubrig ist, bieten sich die MFM-Messungen fiir experimentell begabte
Studenten an, die gleichzeitig etwas Ausdauer mitbringen.

EFM-Experimente sind vom Messprinzip den MFM-Messungen sehr dahnlich. Die Herausforderung in
diesem Versuchsteil besteht in der Beherrschung der vielen Parameter und dem Verstandnis der
Bildentstehung. Denn im Gegensatz zur Messung magnetischen Doménen wird zwischen Cantilever
und Probe ein oszillierendes Potential geschaffen, wodurch noch mehr Signale aufgenommen werden
als in den MFM-Experimenten. Je nachdem, wie tief in die Theorie eingestiegen wird, kann sie mit der
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Differenzierung zwischen elektrischen Leitern und Halbleitern auf der Probenoberflache komplexer
werden.

Nach meinen Erfahrungen aus den Tests der Versuchsanleitungen gelingen die elektrischen
Messungen besser als die magnetischen. Das soll heilRen, dass die Studenten bei EFM-Experimenten
schon von Beginn an die Strukturen erkennen koénnen, die sie mit Hilfe des Variierens der Parameter
scharf darstellen sollen, und so schneller ein ,,gutes* Bild fiir ihre Auswertung bekommen.

Dennoch sind auch hier gute experimentelle Fahigkeiten gefordert, um das Zusammenwirken der
Parameter und die Abh&ngigkeiten der einzelnen Signale verstehen zu kénnen.

Ich habe versucht, die einzelnen Versuche so aufzubauen, dass jeder Student einen fir sich passenden
findet. Sowohl theoretisch interessierte als auch experimentell begabte Studierende sollen von einem
Experiment angesprochen werden.

Jeder dieser Versuchsteile sollte die Mdglichkeit geben, in ein bestimmtes Themengebiet mit den
entsprechenden AFM-Messmethoden einzusteigen und eine Vorstellung davon zu bekommen, wie das
Rasterkraftmikroskop in der Forschung genutzt werden kann.
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Rasterkraftmikroskopie (AFM)

In diesem Versuch werden Sie das Rasterkraftmikroskop (engl. Atomic Force Microscope) mit seinen
wichtigsten Messmethoden und seiner Auswertungssoftware kennen lernen.

Die Versuchsdurchfiihrung ist dabei zweigeteilt:

Zunéchst werden Sie sich mit dem Aufbau und dem allgemeinen Messprinzip des AFM vertraut
machen und einige Bilder in den beiden grundlegenden Modi, dem Kontakt-Modus (engl. Contact
Mode) und dem dynamischen Modus (engl. Dynamic Mode/ Non-Contact Mode), machen sowie
spektroskopische Kurven aufnehmen und interpretieren.

Im zweiten Teil sollen Sie dann lhr erworbenes Wissen in einem stdrker eingegrenzten Gebiet
anwenden und mithilfe einer auf den grundlegenden Modi aufbauender Messmethode Proben auf ihre
physikalischen Eigenschaften untersuchen.

Betrachten Sie die Fragen als Anregung, Uber wesentliche Aspekte des Experiments mit Ihrem Partner
zu diskutieren.

1 Vorbereitende Literatur

Um einen Uberblick zu bekommen, wie ein AFM aufgebaut ist und was damit alles gemessen werden
kann, ist folgende Literatur empfehlenswert:
e A Alessandrini, P. Facci: ,,AFM: A versatile tool in biophysics*, Meas. Sci. Technol. 16
(2005), R65-R92
e Wikipedia: ,,Rasterkraftmikroskopie*
e AFM-Hersteller Veeco Instruments Inc.: ,,A Practical Guide to SPM* von www.veeco.com
e AFM-Hersteller NT-MDT Co.: http://www.ntmdt.com/SPM-Techniques/index.html
Dort finden Sie auch Animationen zu den verschiedenen AFM-Messmodi.
e Handbuch zum im Praktikum verwendeten AFM; liegt an Ihrem Arbeitsplatz

2 Grundlegende Versuche

Das  Rasterkraftmikroskop, englisch ~ Atomic  Force  Microscope (AFM), st ein
Rastersondenmikroskop, das mit einer Messspitze die Oberflache einer zu untersuchenden Probe Zeile
fur Zeile abrastert.

Dazu wird die Spitze, die auf einer kleinen Blattfeder, dem Cantilever, sitzt, mithilfe von
piezoelektrischen Elementen rasterférmig Uber die Oberflaiche bewegt. Entsprechend der
Oberflachenstruktur verbiegt sich der Cantilever dabei unterschiedlich stark.

Um diese Verbiegungen genau messen zu kénnen, ist

ein Laserstrahl auf das freie Ende des Cantilevers Photodiode
gerichtet und wird von dort zunéchst in die Mitte eines {sasar
Photodetektors reflektiert, der in vier Bereiche diode
unterteilt ist: oben links (tl), oben rechts (tr), unten

links (bl) und unten rechts (br).

Andert sich die Biegung des Cantilevers, wandert der

reflektierte Laserspot auf dem Photodetektor wie bei P o
einem Lichtzeiger (vgl. Abb.1).

. / Controller
Durch Messen der Intensitaten

IT—B = Itop - Ibottom’ IL—R = Ileft - Iright Scanner
und I =1, +1, +1,+]1, Abbildung 1: Prinzip des Lichtzeigers
r r

sum
lassen sich vertikale (T-B) und horizontale (L-R)
Verbiegungssignale bestimmen.

‘/ Sample


http://www.ntmdt.com/SPM-Techniques/index.html

Um quantitative Daten Uber die Oberflache erhalten zu kdnnen, wird die Verbiegung und damit die
Kraft zwischen Probe und Cantilever tber eine Regelschleife in einem Proportional-Integral-Regler
konstant gehalten und die Hohe des Cantilevers senkrecht zur Probenoberflache nachgeregelt. Auf
dieser Grundlage kann der Computer ein H6henprofil des abgerasterten Gebietes erstellen.

Besprechen Sie zundchst mit Ihrem Betreuer den Aufbau des im Praktikum verwendeten AFM. Vom
Hersteller sind einige Proben, Spitzen und Werkzeug zur Einstellung sowie ein Handbuch mitgeliefert,
in dem Sie bei Fragen und Problemen nachschlagen kdnnen.

Die Bezeichnungen und Aufgaben der verschiedenen Bestandteile des AFM finden Sie im Handbuch
auf den Seiten 11-15.

2.1 Der Kontakt-Modus

Starten Sie zuerst die ,,Contact-Mode*-Software auf dem Desktop des beistehenden Computers.
In der Kopfzeile finden Sie einige Buttons, die Ihnen Kontroll- und Parameterfenster zur Verfiigung
stellen.

Offnen Sie das Kamera- und das ,,Crosshairs®-
Fenster, die Sie in allen Versuchen zur Einstellung der
Spitze bendtigen werden (Abb.2 und 3). Abbildung 2: ,,Crosshairs“-Button

Lassen Sie sich dann von Ihrem Betreuer einen Cantilever einsetzen (Handbuch S. 13/14).
Fir Contact-Mode-Experimente wird aufgrund des grdferen Drehmoments der ldngere Cantilever
CSC17 verwendet.

Ein Cantilever ist teuer und die Spitze kann leicht abbrechen. Wechseln Sie den Cantilever
wahrend lhres Praktikums daher erst allein, wenn Sie den Einbau mit alten Cantilevern gelbt
haben und darin sicher geworden sind. Fragen Sie lhren Betreuer nach den gebrauchten
Cantilevern.

Kontrollieren Sie im Kamerabild, ob der
Cantilever mittig sitzt.
Zur Justage lasst sich der Laser im
,,Crosshairs“-Fenster ausschalten. Die LEDs
zur Beleuchtung des Kamerabildes lassen sich
direkt am AFM regeln.

Abbildung 3: Der Kamera-Button

Jetzt missen Sie noch den Laserstrahl
einstellen, sodass er vom Cantilever optimal
ins Zentrum des Photodetektors reflektiert
wird.

Dazu verstellen Sie als erstes mit den
Schrauben auf der Oberseite des AFM-Kopfes
den Laser, sodass der Strahl auf den unteren
Teil des Cantilevers trifft (Kamerabild, Abb.4).

Das Intensitatssignal, das Sie im
»Crosshairs“-Fenster ~ (Abb.5)  ablesen Abbildung 4: Das Kamerabild
konnen, sollte dabei einen Wert von

mindestens 5000 mV erreichen.




Regeln Sie danach den Photodetektor mit den TR E

entsprechenden Schrauben so, dass der [ vl 148

Laserspot im ,,Crosshairs“-Fenster in der ”:"w:m

Mitte bei x=0 und y=0 liegt (Handbuch S. 15 e

und 44). || @i

VergroBern Sie dazu die Skalierung (Gain) | g

schrittweise von 1 auf 100 und zentrieren Sie || ® *
den Laserspot jedes Mal neu. Achten Sie £ e

darauf, dass die Intensitat maximal bleibt. ;

Wenn das Signal ,,T-B“ nicht in der Ndhe von i
Null ist, erhalt der LockIn-Verstarker ein zu |
grolRes Input-Signal und das Output-Signal
wird Null. Bei wachsender Intensitat farbt sich Abbildung 5: Das ,,Crosshairs*-Fenster
der Punkt grlin, bei sinkender Intensitat rot.

Jetzt konnen Sie die Probe einsetzen. Wéhlen Sie fir den Anfang eines der Gitter UMGO01-03 und
setzen Sie den AFM-Kopf auf die Millimeterschrauben. Achten Sie darauf, dass weder der Cantilever
noch ein anderer Teil an den Probenhalter stéRt und fahren Sie die Spitze mit dem Joystick dicht an
die Probenoberflache, bis Sie im Kamerafenster sehen, dass der von der Probe reflektierte Laserpunkt
die Spitze von unten berihrt.

Vorsicht, dass die Spitze nicht aufsetzt! Sie bricht sofort ab!

Mit den beiden Inbusschliisseln kdnnen Sie die Probe so ausrichten, dass der zentrale Teil des Gitters
unter der Spitze liegt (Kamerabild). Eventuell missen Sie den Photodetektor noch einmal nachregeln.

Legen Sie nun die Scan-Parameter fest (Handbuch Parameter cn |
S.36/37).
= ILeveI I
Wabhlen Sie fur Ihr erstes Bild folgende Werte: Ret _(JW _>_| =
e Ref. (Set Point des T-B-Signals): +500 mV ki <lbooo | 3]
e Integrale Feedback-Konstante K;: ke < |[o00 >
100 beim Annahern (Klicken Sie auf die » _'l . _]
Buchstaben K;: der Wert auf blauem B'“.ﬁ.” _>J my/

Hintergrund  wird beim  Anndhern
verwendet) und 1000 beim Scannen (grauer

Hintergrund) Range [10.000 pm
e Die Proportional-Konstante K, hat kaum Speed [2 Lﬁg
Einfluss auf die Bilder (einfach so lassen) Pixel 512 —
e Bias: 0 mV
° Range: 10 um x-Center IUDDU pm

e Scan Speed: 2 Linien/s y-Lenter I0.0DD pmn
A IU
Kontrollieren Sie den  Feedbackmodus in Ie

,,Options/Feedback” (,,AFM Contact Mode*).

1
.4

ﬁNun nahern Sie die Spitze mit ,,Auto
Approach® an. Nach Abschluss des Vorgangs féarbt —
sich die Spitze griin wie in Abb.6,...

J...und Sie konnen Ihr erstes Bild scannen. Abbildung 6: Das Parameterfenster



2.1.1 Optimieren der Parameter

Sie werden feststellen, dass Ihre erhaltenen Bilder verschwommene Kanten des Gitters aufweisen. Bei
AFM-Bildern ist die Qualitat der Bilder zum grofen Teil von den gewahlten Scan-Parametern
abhédngig. Versuchen Sie daher den Zusammenhang zwischen der Scan-Geschwindigkeit und dem
Feedback-Parameter K; herauszufinden, indem Sie

1. den Feedback-Parameter K;, der die Reaktionsgeschwindigkeit des Feedbacks beschreibt,
variieren, bis Sie mit dem erhaltenen Resultat zufrieden sind. Speichern Sie in diesem Teil
drei Bilder: eins mit viel zu kleinem K; (dort sind die Kanten verschwommen, weil das
Feedback zu langsam reagiert), eins mit viel zu groBem K; (hier ist das Feedback zu
empfindlich auf Hohendnderungen und an den Kanten werden Schwingungen sichtbar) sowie
ein Bild, in dem K; optimal gewahlt ist.

Kiist Ublicherweise eine Zahl zwischen 0 und einigen Tausend.

Am einfachsten ist es, einen Streifen zu scannen, bis die Struktur gut zu erkennen ist, und
wahrend des Scan-Vorgangs K; langsam zu verdndern. So kdnnen Sie die verschiedenen
Bildabschnitte miteinander vergleichen.

2. Bilder mit verschiedenen Scan-Geschwindigkeiten (zwischen 0.5 und 5 Linien/s) machen.

Notieren Sie sich fir spétere Bilder die optimalen Parameter.

Im Kontakt-Modus befindet sich die Spitze in standigem Kontakt mit der Probenoberfléache.
Achten Sie daher bei allen Experimenten darauf, dass Sie die Spitze nach Fertigstellung eines
Bildes zurickfahren, damit sie durch Drift nicht mit der Probe kollidiert!

2.1.2 Welche Kréfte wirken zwischen Spitze und Probe und in welcher
GroRenordnung liegen sie?

Nachdem Sie nun erste Bilder gemacht und eine Idee von den Scan-Parametern bekommen haben,
sollen jetzt die Wechselwirkungen zwischen Spitze und Probe naher untersucht und damit die
Bildentstehung besser verstanden werden.

Nutzen Sie dazu Ihr zuvor gemachtes Bild aus select x|
2.1.1 und lassen Sie die Spitze angenahert. | e |

topo Fwed | 30,000

Ziehen Sie mit der Maus das Topographiebild
in den linken Teil des ,Select“-Fensters
(Abb.7, offnen mit Pfeil-Button in der
Kopfzeile).

Wabhlen Sie einen Punkt auf der Probe aus, in
dem Sie die Kraft zwischen Spitze und
Oberflache bestimmen wollen (Klick auf
gelben Button und dann Klick auf einen Punkt
im Bild, Handbuch S. 48).

Abbildung 7: Das ,,Select“-Fenster

Offnen Sie dann das Spektroskopie-Fenster .
(Abb.8/9; Handbuch S. 40-43).

Abbildung 8: Der Spektroskopie-Button




wle| BIEEER N v Nehmen Sie eine Kraft-Abstands-Kurve auf,
s indem Sie oben links ,,X s* auswéhlen und die
* . Messung starten.
o % " Unter Optionen (griiner Haken) kénnen Sie mit
ez [0 e Hfull cycle” eine Anndherungs- und eine
@ [ m Ruckzugskurve erhalten.
&2 [150 m

s -

WICHTIG: dz2 braucht ein negatives
domite Vorzeichen, schlieBlich wollen Sie die
angendherte Spitze zuerst zurickfahren!
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Abbildung 9: Das Spektroskopie-Fenster
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Das Signal ,,T-B*, das Sie auf der Hochachse
erhalten, ist proportional zur Kraft.

Ihre Kraftkurve sollte so &hnlich wie in der Abbildung aussehen. Interpretieren Sie lhre Kurve:

1. Wie entstehen die einzelnen Abschnitte? Greifen Sie auf die lhnen aus der Vorlesung
bekannte Theorie der zwischenatomaren Wechselwirkung zuriick. Welche Wechselwirkung ist
hier die dominante?

n

Berechnen Sie aus dem linearen Teil der Kurve und der Federkonstanten des Cantilevers
(siehe Datenblatt) die Kontaktkraft zwischen Spitze und Probe und geben Sie eine
Fehlerabschétzung an.

2.1.3 Andert sich die Kraftkurve an verschiedenen Punkten der
Oberflache?

Wechseln Sie nun die Probe und verwenden Sie eine aus mehreren Materialien zusammengesetzte.
Kontrollieren Sie wie zuvor das Crosshairs-Fenster und legen Sie die Scan-Parameter fest.
Nébhern Sie die Spitze an und nehmen Sie ein ,,gutes* Bild auf (speichern nicht vergessen).

Wabhlen Sie wie bei lhrer letzten Probe Punkte zur Kraft-Abstands-Messung aus und speichern Sie die
Kraftkurven flr verschiedene Punkte auf der Oberfl&che.

Wie kann man aus den Kraftkurven Informationen tber die Probenmaterialien herauslesen?



2.2 Der dynamische Modus

Ein weiteres wichtiges Messverfahren ist der %]

dynamische Modus, in dem die Spitze nicht Input Gainr—— . :
. T . M (=] Bk o

mehr im Kontakt mit der Probe ist. Der L 2 oluin| .

Cantilever wird extern zur Schwingung co [

angeregt und die Frequenz manuell so

ausgewahlt, dass er in Resonanz oszilliert.

Der Gutefaktor Q ist ein MaB flr die verlorene

Schwingungsenergie des Cantilevers durch die fon 20 He
aus der Interaktion mit der Probe resultierende o [l ke
Démpfung. Je groler die Dadmpfungskonstante we [F5 e
v, umso breiter ist der Resonanzpeak und umso
Kleiner ist der Gutefaktor. Abhéngig vom e [3500 v w
Cantilever erhélt man einen mehr oder weniger 0 « 49641y 163.0mV
grolRen Gutefaktor, der sich ganz leicht aus der Abbildung 10: Das DNC-Fenster
Resonanzkurve bestimmen lasst:
fO
Q Af

(mit Af : volle Halbwertsbreite, f,: Resonanzfrequenz)

Né&hert sich die Spitze der Probenoberflache an, so vergroRert sich die Dampfungskonstante und die
Schwingungsamplitude wird kleiner. Gleichzeitig verdndert sich die Phasenbeziehung zwischen
Anregungs- und Schwingungsamplitude.

Wenn also wahrend des Scannens eines Bildes der Abstand zwischen Spitze und Oberflache so
nachgeregelt wird, dass die Kraft auf den Cantilever konstant bleibt, lassen sich Topographie-,
Amplituden- und Phasensignal aufzeichnen.

2.2.1 Die Resonanzkurve und der Gutefaktor
Bauen Sie den kirzeren Cantilever NSC15 ein und justieren Sie Laserstrahl und Photodetektor wie im
Kontakt-Modus.

Wibhlen Sie als Probe ein weiteres Gitter, z.B. UMGO02, und setzen Sie den AFM-Kopf auf das
Mikroskop, ndhern Sie die Spitze aber noch nicht an.

Fiir diesen Versuchsteil bendtigen Sie die ,,Dynamic Mode“-Software (siehe Desktop).

Offnen Sie das DNC-Fenster (Abb.10/11) und
starten Sie die Messung eines Frequenz- H u‘ |
spektrums (Handbuch S.44/45). Eine typische

Anregungsamplitude (drive) betragt 0.1 V. Abbildung 11: Der DNC-Button

Zoomen Sie so weit in das Spektrum, bis der Resonanzpeak das gesamte Fenster ausfillt wie in
Abb.12 und speichern Sie Ihr Ergebnis. Alle spektroskopischen Kurven, die Sie erhalten, kénnen mit
Tabellenkalkulationsprogrammen eingelesen und fiir Ihre Auswertung wieder graphisch dargestellt
werden.

Berechnen Sie nun die Halbwertsbreite und den Giitefaktor lhres Resonanzpeaks und geben Sie eine
Fehlerabschdtzung an. Messen Sie mehrmals und bilden Sie dann den Mittelwert, weil sich das
Resonanzspektrum bei jeder Messung leicht dndert.



Mithilfe der folgenden Formeln lasst sich eine Dynamic Non-Contact x|

optimale  Scan-Geschwindigkeit  fur die paGan ol ol v
nachsten Bilder errechnen: A
Zeitkonstante zur Aufnahme eines Pixels (in 100
s/Pixel):
. 27 ireem
Af ﬁESI:IW Hz
e]
170814 Hz
Scan-Geschwindigkeit (in Linien/s): .
vt [ b
T-Nn
n: Anzahl der Pixel in einer gescannten Linie
dive 11000 ¥
0: 460 x 163808 y 0.013748

Abbildung 12: VergroRerter Resonanzpeak

Wihlen Sie nun ,,AFM Amplitude R* als Feedback Modus (wieder unter Options/Feedback) und eine
Referenzamplitude (Set Point fir das Feedback) bei der Resonanzfrequenz. Dazu klicken Sie in das
Spektrum auf Héhe der Resonanzfrequenz. Es erscheint eine senkrechte Linie bei der entsprechenden
Frequenz mit einem Kreuz, das den Set Point angibt, der wiederum im Parameterfenster auftaucht. Ein
guter Startwert ist die Halfte der maximalen Amplitude.

Legen Sie die restlichen Parameter wie im Kontakt-Modus fest und néhern Sie die Spitze an.
Bitte kontrollieren Sie, dass die Amplitude der elektrischen Anregung im ,,Multi Channel

LockIn“-Fenster (Button in der Kopfzeile) auf Null gesetzt ist! Diese wird nur zu elektrischen
Messungen bendétigt.

Nehmen Sie nach jedem Wechsel eines Cantilevers erneut ein Resonanzspektrum auf, auch
wenn der Cantilever vom gleichen Typ ist. Selbst das Spektrum ein und desselben Cantilevers
kann sich wahrend einer Messung verschieben!

Jetzt kénnen Sie lhre ndchsten Bilder machen; optimieren Sie die Scan-Parameter, um ein gutes Bild
fiir Ihre Auswertung zu speichern.

Abbildung 13 zeigt einige Beispielbilder vom Gitter UMGO02:

o) (b)
Abbildung 13: (a) Topographie-, (b) Amplituden- und (c) Phasensignal des Testgitters UMG02




2.2.2 Die Abstandsabhangigkeit der Amplitude

Wahlen Sie nun wie zuvor im Kontakt-Modus
einen Punkt zur genaueren Untersuchung auf
dem Topographiebild aus und 6ffnen Sie das
Spektroskopiefenster.

Nehmen Sie ein  Amplituden-Abstands-
Spektrum auf.

Denken Sie daran, dz2 negativ zu wéhlen.

Interpretieren Sie Ihr Resultat.

o
 — lule] aligle v

= IW pm
Y IW pm
delayl |1— I3
delayz IW B
dz W nm

0.016307

IL\aH VI

0.014533
-4.9805 nm 1}

Abbildung 14: Abstandsabhangigkeit der
Amplitude im Spektroskopiefenster

1. Uber welchen Abstand von der Probe wachst die Amplitude von der festgesetzten (Set Point)

zur freien Schwingungsamplitude?

2. Erlautern Sie das Prinzip der Bildentstehung mithilfe der Theorie der erzwungenen
gedampften Schwingung. Welche GréRen bleiben konstant und welche &ndern sich

(Input/Output)?

3. Wie entstehen die Amplituden- und Phasensignale an den Kanten lhres untersuchten Gitters?



3 Weiterfuhrende Versuche

Nach dem Abschlieen der grundlegenden Versuche kénnen Sie einen der folgenden weiterfiihrenden
Versuche auswahlen, in dem jeweils eine physikalische Eigenschaft der Probe genauer untersucht
werden soll:

3.1 Lateral Force Microscopy (LFM)

Hier geht es um ein Verfahren, mit dem Reibungskontraste auf Oberflichen dargestellt werden
konnen, d.h. Gebiete mit verschiedenen Reibungskoeffizienten bekommen in ihrer Darstellung jeweils
eine andere Farbe bzw. Helligkeit.

Dieser Versuchsteil ist vergleichsweise leicht durchzufihren und bendétigt nur wenig Theorie zur
Auswertung, wird aber bei der Analyse von Proben aus verschiedenen Materialien interessant. Sie
machen Bilder von unterschiedlichen Proben und vergleichen diese miteinander, um zu qualitativen
Aussagen zu kommen. Die Schwierigkeit besteht darin, ,echte” Reibungskontraste von
Hirrtimlichen®, also von der Topographie verursachten Signalen, zu unterscheiden.

Wenn Sie fir die grundlegenden Versuche schon viel Zeit gebraucht haben, bietet es sich an, diesen
Versuchsteil zu wéhlen und die Anzahl der zu untersuchenden Proben zu reduzieren.

3.2 Force Modulation

Der Versuchsteil ,,Force Modulation” legt einen Schwerpunkt auf die Berechnung von
Elastizitdtsmodulen und ist daher formellastiger als das LFM-Experiment. Die Messungen im
Praktikum gehen schnell, doch die Nachbearbeitungszeit mit dem Darstellen und Auswerten von
Messwerten zu Hause ist grofer. In den ,,Force Modulation““-Experimenten findet zunédchst zur
Einflhrung in die Messtechnik eine qualitative Auswertung statt. Es geht also um die Frage, wie
Regionen mit verschiedenem Elastizitdtsmodul auf der gescannten Oberflache erkannt werden kénnen.
Die Technik ist komplexer, da einige zusétzliche elektrische Komponenten wie ein Tiefpass das
Optimieren weiterer Parameter fordern. Im Anschluss an das grundlegende Verstédndnis sollen,
aufbauend auf den angefertigten Bildern mit Elastizitatskontrasten, konkrete Zahlenwerte fiir den E-
Modul der einzelnen Materialien gemessen werden.

,,Force Modulation* sollte als weiterfithrender Versuch fiir Sie interessant sein, wenn Sie gerne
Messreihen auswerten und im Umgang mit Ausgleichskurven und Tabellenkalkulationsprogrammen
vertraut sind.

3.3 Magnetic Force Microscopy (MFM)

In den MFM-Messungen sollen magnetische Strukturen mit einem speziellen Messverfahren
dargestellt werden. Sie erfordern etwas experimentelles Geschick und Ausdauer, denn an manchen
Tagen sind die schwachen Signale von magnetischen Doménen einfach nicht aufzulésen. Doch wenn
es gelingt, kdnnen die Bilder eine gute Qualitat erreichen, dauern jedoch auch bis zu einer halben
Stunde. In diesem Versuchsteil geht es hauptsachlich um das Verstandnis der Bildentstehung und der
Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe.

3.4 Electrical Force Microscopy (EFM)

EFM-Experimente, in denen — auf eine ahnliche Art wie in den MFM-Messungen — elektrische
Eigenschaften der Oberflache dargestellt werden, sind bisher immer auf Anhieb gelungen. Dennoch
sind auch hier gute experimentelle Fahigkeiten gefordert, um das Zusammenwirken der Parameter und
die Abhangigkeiten der einzelnen Signale verstehen zu kénnen.

Die Herausforderung in diesem Versuchsteil besteht in der Beherrschung der vielen Parameter und
dem Verstandnis der Bildentstehung. Je nachdem wie tief in die Theorie eingestiegen wird, kann sie
mit der Differenzierung zwischen elektrischen Leitern und Halbleitern auf der Probenoberflache
komplexer werden.



3.1 Lateral Force Microscopy (LFM)

Diese Technik baut auf dem Kontakt-Modus auf und kann nicht nur die Topographie (,,T-B“-Signal
des Photodetektors) sondern auch die Zusammensetzung einer Probe analysieren. Ist eine Oberflache
aus Materialien mit verschiedenen Reibungskoeffizienten zusammengesetzt, so lassen sich diese
Unterschiede mithilfe der LFM-Technik sichtbar machen.

In diesem Fall wird der Cantilever senkrecht zu seiner Ausrichtung Gber die Oberflache gefiihrt, wobei
er sich zusatzlich durch Lateralkréfte, also hauptsachlich Reibung, seitlich verbiegt (,,L-R“-Signal des
Photodetektors). Wird jetzt der Reibungskoeffizient auf der Probenoberfliche grofRer, wirkt eine
groRere Reibungskraft auf den Cantilever und das entstehende Drehmoment verbiegt ihn starker (vgl.
Abb.1 und 2).

' | ‘ ‘ L-R Backward
S

Forward scan A
» Y-position
‘ f Forward
Abbildung 1: Verbiegung des Cantilevers auf Materialien Abbildung 2: L-R-Signal der Hin-
mit verschiedenen Reibungskoeffizienten (1>1,) und Rickrichtung

Dabei ist es wichtig, das Signal aus Hin- und Rickrichtung aufzunehmen sowie Topographie- mit
LFM-Bildern zu vergleichen, um Artefakte im LFM-Kontrast identifizieren zu kdnnen. Denn Stufen
auf der Oberfl&che fuhren wie Reibungsunterschiede zu einer Verbiegung des Cantilevers und damit
zu einem LFM-Kontrast, der dann irrtiimlicherweise als Reibungskontrast interpretiert werden konnte.
Wahrend der Kontrast bei der Hin- und Rickrichtung des Topographiebildes gleich sein sollte, ist er
im LFM-Signal verschieden. (Warum?)

3.1.1 Untersuchung verschiedener Proben

In diesem Versuchsteil ist die Idee, dass Sie eigenstandig verschiedene Proben genauer untersuchen
und dabei auf Ihr in den grundlegenden Experimenten gewonnenes Wissen zurlickgreifen.

Scannen Sie im Kontaktmodus mit der LFM-Software vom Desktop ein erstes Bild der Probe, um
einen Eindruck von der Topographie zu bekommen. Verwenden Sie flir alle LFM-Experimente den
langen Cantilever CSC17, um tber mdglichst groRe Verbiegungen des Cantilevers verninftige L-R-
Signale erhalten zu kénnen.

Denken Sie daran, dass Sie nach jedem Wechsel des Cantilevers sowohl Laser als auch
Photodetektor neu justieren missen.

Nehmen Sie dann eine Kraftkurve auf und berechnen Sie einen passenden Set Point, sodass die
Kontaktkraft zwischen Spitze und Probe im Bereich von 5 nN liegt.

Machen Sie dann Bilder eines interessanten Bereichs auf der Probe und wahlen Sie in
,,Options/Acquire* sowohl fiir das Topographie- als auch fir das LFM-Signal (,,L-R*) Vorwiarts- und
Rickwartsrichtung aus.
Als Startparameter kénnen Sie folgende Werte nehmen:

e K;: wahrend des Scannens 10000 oder kleiner

e Scan speed: 2 Linien/s

Mithilfe des ,,Select*“-Fensters konnen Sie in einen Teil lhres Bildes hineinzoomen und so stérkere
VergrolRerungen erreichen.




3.1.2 Auswertung
Werten Sie lhre erhaltenen Bilder der verschiedenen Proben aus:
1. Wie kommen die unterschiedlichen Bilder zustande?

2. An welchen Stellen ist der Reibungskoeffizient kleiner/grofier?
Vergleichen Sie verschiedene Proben miteinander.

3. Wie konnen Sie sicher gehen, dass die Kontraste im LFM-Signal wirklich durch
Reibungsunterschiede und nicht durch die Topographie verursacht werden?

VPLFM_C501topoFwd.int - topoFwd RS [=TF] |~ LrM_Cso1LFMFwdint - LEMEW B3l LFM_CS01LFMBwd.int - LEMBWA

38.48 nm

-15.10 nm
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Abbildung 3: Beispiel fiir ein Bild eines Reibu'ﬁzskdntrasts: Llnk lda“ Tobbgfaphieild, rects die Hin- und

Ruckrichtung des LFM-Signals



3.2 Force Modulation

In diesem Versuchsteil werden Sie eine Methode zur Bestimmung des Elastizitdtsmoduls
verschiedener Materialien mit Hilfe von Kraftkurven, die Sie schon aus den vorherigen Experimenten
kennen, ausprobieren. Sie funktioniert im Kontakt-Modus, d.h. die Spitze befindet sich in standigem
Kontakt mit der Probenoberflache, jedoch wird der Cantilever zusétzlich mechanisch zur Oszillation
angeregt und so die sonst konstante Kraft zwischen Spitze und Probe moduliert.

Wie Sie sich leicht vorstellen kdnnen, ist die Schwingungsamplitude von der Hérte des jeweiligen
Oberflachenmaterials abhangig: Je weicher die Probe, umso mehr der Oszillationsenergie
verschwindet in der Probe und umso kleiner wird die Schwingungsamplitude.

Werden wie im dynamischen Modus Amplitude und Phase dargestellt, kann man eine Karte der
lokalen Elastizitét der Probe erhalten.

3.2.1 Darstellung von Elastizitatsunterschieden

Offnen Sie den Icon ,,Force Modulation” auf dem Desktop. Zusitzlich zu den iiblichen Fenstern im
Kontakt-Modus finden Sie das DNC-Fenster aus dem dynamischen Modus. Hier kdnnen Sie die
gewinschte Schwingungsfrequenz und Anregungsamplitude des Cantilevers einstellen.

Da es durch die mechanische Anregung mit einer Frequenz, die blicherweise im Bereich von 500 Hz
bis 5 kHz liegt, zur Oszillation zu groBen Amplituden kommen kann, wird ein kiirzerer Cantilever
(NSC15) verwendet. Sie kodnnen den vom dynamischen Modus eingebauten einfach weiter
verwenden.

In Abbildung 1 ist das Frequenzspektrum eines

Xl
NSC15-Cantilevers zu sehen. Wie Sie feststellen Irpt G |un| alfi® v

konnen, erreicht die Schwingungsamplitude im
Bereich von 2 kHz, also dort wo lhre Messungen
stattfinden, Werte, die in der gleichen
GroRenordnung wie die bei der Resonanzfrequenz
liegen. D.h. kleine Anderungen der Oszillations-
frequenz flhren zu grofRen elektrischen Signalen.

fromIZDDD Hz
Daher wird ein zusatzlicher Tiefpass-Filter im § |—|:2230q :
LockIn-Verstarker genutzt, dessen Eigenschaften
veranderbar sind. Dies sind die Integrationszeit aive 03000 v |
(Time Constant) und die Rate, mit der der Filter _ Q2 45641y 16300
die Amplitudensignale verringert (Rolloff). Abbildung 1: Frequenzspektrum eines NSC15-
Cantilevers
Probieren Sie einfach einige Werte aus!
x|

bei Verdopplung der Frequenz (entspricht einer
Oktave) die Signalamplitude um die Halfte (die ot
Leistung wird um 6 dB kleiner), d.h. die Rate ist h‘
dann 6 dB/oct.

Der Vorteil der Verwendung eines Tiefpass-Filters
ist, dass Signale von groRen Frequenzanderungen,
gedampft werden und gleichzeitig mithilfe einer
groBen Integrationszeit kleine Signalamplituden
gemessen werden kénnen.

Ein Tiefpass-Filter erster Ordnung verringert z.B. el BT Y S
= 10 1
100 D]

0.2 ms

. . . . di IU.5UUU W
(Abb.2: Bei einer kurzen Integrationszeit i e

verschwinden kleine  Signal-Anderungen im  Abbildung 2: Spektrum fiir kleine Frequenzen mit
Rauschen und konnen damit nicht gemessen verschiedenen Integrationszeiten
werden.)




Gute Ergebnisse erzielen Sie mit folgenden Werten:
e Frequenzbereich: 500 Hz bis 5 kHz, also sehr klein im Vergleich zur Resonanzfrequenz
e Anregungsamplitude (drive): 0.5V
e Integrationszeit: 20 ms

Setzen Sie eine aus unterschiedlichen Materialien zusammengesetzte Probe ein und justieren Sie Laser
und Photodetektor wie im Kontakt-Modus. Stellen Sie das Feedback auf ,,AFM Contact Mode* und
nahern Sie die Spitze wie gewohnt an.
Probieren Sie passende Scan-Geschwindigkeiten und Frequenzen aus und speichern Sie flr
verschiedene Proben jeweils ein gutes Bild. Dabei sollten Sie wenigsten die Topographie, die
Amplitude und die Phase aufnehmen.
Interpretieren Sie Ihre Resultate:

1. Wie entstehen die erhaltenen Bilder?

2. Wo finden sich auf lhrer Probe Regionen mit groRem/kleinem Elastizitdtsmodul?

3. Welches der untersuchten Materialien hat den groRten Elastizitdtsmodul?

Nachdem Sie jetzt durch das Scannen im Kontakt-Modus eine Karte der relativen Elastizitat erstellt
haben, sollen Sie nun auch quantitative Daten erhalten, also konkrete Werte fiir E-Module messen.

3.2.2 Bestimmung des Elastizitaitsmoduls aus der Kraftkurve

Zur Poisson-Zahl

200 1 T-B [mV]
150 | Wird an einem Draht der Léange | mit
100 | Durchmesser d gezogen, wird er um Al

langer, aber auch um —4d dlnner (4d
ist hier negativ). Das Verhéltnis der
beiden relativen Verformungen heif3t
Poisson-Zahl:
-100 H= ﬂ . I—
150 | Lo d Al

Die Werte von u liegen typischerweise
zwischen 0,2 und 0,5.
Abbildung 3: Kraftkurve auf einer harten Oberflache Beispiele:
Silizium: 0,45
Gold: 0,42
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Nimmt man eine Kraftkurve auf einem harten Material auf, so ist diese in dem Bereich nahe der
Oberflache (rechtes Drittel) linear, wie Sie in den Experimenten zum Kontakt-Modus festgestellt
haben. Der Cantilever verbiegt sich gemaR seiner Federkonstanten.

Dies andert sich jedoch auf weicheren Proben, weil dann die Spitze in die Oberflache eindringen kann.
In diesem Fall kommt zu dem linearen Term von F(z) aus dem Hooke’schen Gesetz noch ein
guadratischer dazu.



Im Rahmen der klassischen Theorie der Elastizitat hat lan N. Sneddon 1965 in seinem Artikel ,, The
Relation between load and penetration in the axisymmetric Boussinesq problem for a punch of
arbitrary profile” (Int. J. Eng. Sci. 3, S. 47-57) eine Formel hergeleitet, die beschreibt, wie Spitzen
unterschiedlicher Formen in eine Oberflache eindringen, wie sie diese dabei verformen und welche
Kraft auf die Spitze wirkt.

Nimmt man eine Kegelform der Spitze und eine Eindringtiefe d an, so errechnet sich die Kraft zu:
__2E -cot(a) 42 *)
) Q=) A+ p)
Dabei ist a der halbe Offnungswinkel des Kegels, u die Poisson-Zahl und E der Elastizitdtsmodul des
Probenmaterials.

Um also eine Probe genauer analysieren zu konnen, bendtigt man im ersten Schritt eine Kraft-
Abstands-Kurve von einem harten Material zur Kalibrierung. Kennt man den Umrechnungsfaktor
zwischen ,,T-B“-Signal und Kraft, kann man die Hochachse in der eigentlich zu untersuchenden
Kraftkurve in Krafteinheiten umrechnen (wie im Kontakt-Modus).

Als zweites muss dann gemald (*) der rechte Abschnitt der Anndherungskurve mit einer quadratischen
Funktion F(d)=a+c(d-b)* gefittet werden, um den Streckfaktor ¢ zu bestimmen.

Vergleicht man (*) mit dem quadratischen Ansatz, so ergibt sich folgende Beziehung:

= 2E - cot(@) und umgestellt E= C-z-(=p)-(A+4)
7= - L+ p) 2-cot(a)

Kennt man also durch den quadratischen Fit die Konstante ¢, materialbestimmt die Poisson-Zahl x und
durch die Mal3e des Cantilevers o, so lasst sich der E-Modul aus der Kraftkurve berechnen.

1. Nehmen Sie im folgenden Kraftkurven auf verschiedenen Proben auf und bestimmen Sie
deren Elastizitdtsmodul.

2. Vergleichen Sie lhre erhaltenen Resultate mit den Literaturwerten und geben Sie eine
Fehlerabschatzung des Verfahrens an.



3.3 Magnetic Force Microscopy (MFM)

MFM ist eine Methode, um mit dem Rasterkraftmikroskop magnetische Domanen auf Oberflachen zu
messen. Sie ist eine Erweiterung des dynamischen Modus, mit dem damit nicht nur
Hohenunterschiede dargestellt werden kénnen.

Wirkt allgemein eine sich in z-Richtung verédndernde Kraft wie bei Proben mit magnetischen
Domanen auf den Cantilever, so verandert sich seine effektive Kraftkonstante zu:

d
K'=k-—F(2).
o (2)

Fur attraktive Krafte wird sie kleiner und damit auch die Oszillationsamplitude, bei repulsiven Kraften
ist es gerade umgekehrt.

Um bei Messungen von magnetischen Domdanen bessere Bilder zu erhalten, wird versucht, ein
gemischtes Signal aus Informationen tber Hohenunterschiede und magnetische Felder zu vermeiden.
Dies geschieht mit der folgenden Technik.

3.3.1 Der,,Fly“-Modus (2" trace mode)

1st pass
Magnetische Krafte haben mit F(z)~1/Z° eine —
langere Reichweite und stérkere z-Abhangigkeit ‘%7.
als die zwischenatomaren Krafte und die van-der- \ =
Waals-Wechselwirkung.
Dies wird im ,Fly“-Modus ausgenutzt. Die /

Topographie der Oberfliche wird in geringem ~ Heohtbata

Abstand zur Probe im dynamischen Modus
gescannt. Nach jeder Linie wird die Spitze auf
eine definierte Hohe zurlickgezogen und das zuvor
detektierte  Topographiesignal in  gréfRerem Lift Height <
Abstand nachgefahren (vgl. Abb.1). Jetzt sind die l . S
magnetischen Krafte dominant und bewirken eine -
Phasen- und  Amplitudenveranderung  der I
Cantilever-Oszillation.

Je groRer das Potential zwischen Cantilever und
Probe, umso starker ist der Kontrast im
Phasenbild.

EFM or SP Data

Abbildung 1: Schema der Datenaufnahme im
»Fly*“-Modus

Die Abbildung 2 zeigt MFM-Bilder einer Zip-Disk. Im Phasenbild, das im ,,Fly“-Modus in einer Hohe
von 80 nm aufgenommen wurde, sind die wenige um grof3en Bits gut sichtbar.

(b)

Abbildung 2: (a) Phasenbild und (b) Topographiebild einer Zip-Disk



3.3.2 Untersuchung von Proben

Starten Sie die MFM-Software vom Desktop. Das System arbeitet dann automatisch im dynamischen
Modus. Sie kénnen den Cantilever NSC15 aus den vorherigen Experimenten zum dynamischen
Modus verwenden oder einen mit ferromagnetischen Materialien beschichteten (NSC18/CrCo). Um
einen ausreichend groRen Kontrast zu bekommen empfiehlt es sich, einen starken Magneten etwa eine
Minute lang vor den Cantilever zu halten. Vorsicht, dass er dabei nicht abbricht!

Setzen Sie eine flir MFM-Messungen interessante Probe, wie den Teil einer Zip-Disk oder einer
Harddisk sowie den Cantilever wie gewohnt ein und justieren Sie Laser und Photodetektor. Legen Sie
auBerdem die Scan-Parameter fest. Dabei kdnnen Sie sich an denen der vorigen Versuche orientieren,
benétigen aber eine sehr langsame Scan-Geschwindigkeit (< 1 Linie/s), damit Ihre Bilder scharf
werden. Denken Sie daran, die Resonanzfrequenz des Cantilevers zu bestimmen und einen passenden
Set Point zu wéhlen.

Whéhlen Sie in ,,Options/Acquire* die in Acquire E|
Abb.3 gezeigten Kanéle aus: S < Fly > ¢ Fly
VI [ Topa [T T8
,,Fly“ ist der Kanal, der beim zweiten Scannen II; ||: II; :;Zmu der LR
der  Topographie in  groRerer  Hohe W [~ ¥ Phase

aufgenommen wird. Aus diesen Bildern
konnen Sie dann spéter die Informationen (iber

die

magnetischen  Eigenschaften  lhrer

Oberflache herauslesen.

Abbildung 3: Das ,,Acquire“-Fenster

Sobald ein ,,Fly“-Kanal dargestellt wird, haben x|
Sie im Parameterfenster die Option, eine
Flughohe fur das zweite Scannen jeder Linie z Fly |Level |
auszuwéhlen (Abb.4).

Height: 'W nm

" Off
Der fur die Flughohe eingegebene Wert @ Line wisel
muss negativ sein, da die Spitze aus ihrer CNow

normalen  angendaherten  Position im
dynamischen Modus zurtickgefahren wird!

Abbildung 4: Eingeben der Flugh6he im
Parameterfenster

Wenn Sie die Spitze jetzt anndhern und mit dem Scannen beginnen, geschieht folgendes:

Es wird eine Vorwartslinie gescannt und dabei das Topographiesignal aufgenommen, indem
das jeweilige Amplitudensignal mit der festgesetzten Amplitude (Set Point) verglichen und
die Hohe entsprechend nachgeregelt wird, sodass das Differenzsignal Null ergibt.

Dann wird die Rickrichtung gescannt, aber ohne ein Bild aufzunehmen, und dann das z-
Feedback ausgeschaltet.

Im Anschluss wird die Spitze zurlickgezogen und das zuvor erhaltene Topographiesignal in
der ausgewdéhlten H6he nachgefahren. Jetzt dominieren die magnetischen Wechselwirkungen
und das aufgenommene ,Fly“-Bild in Amplitude und Phase spiegelt hauptsachlich
Informationen Uber magnetische Doménen auf der Oberflache wieder.

Zuletzt wird wieder die Rickrichtung gescannt und das beschriebene Prinzip wiederholt sich
mit der ndchsten Linie.



Machen Sie sich bei Ihren MFM-Experimenten zu folgenden Aspekten Gedanken:

1. Erlautern Sie die magnetische Wechselwirkung zwischen Spitze und Oberflache. Wie entsteht
der Kontrast in den ,,Fly“-Bildern?

2. Welchen Einfluss hat die Flughthe auf die Struktur der magnetischen Doménen in den

Bildern?
Machen Sie dazu Bilder mit verschiedenen Hohen aber ansonsten gleichen Parametern.



3.4 Electrical Force Microscopy

EFM ist eine Methode, um mit dem Rasterkraftmikroskop die Verteilung von elektrischen Feldern
beim Anlegen einer Spannung zwischen Spitze und Probe aber auch lokale geladene Doménen auf
Oberflachen zu messen. Sie ist eine Erweiterung des dynamischen Modus, mit dem damit nicht nur

Hohenunterschiede dargestellt werden kdnnen.

Wirkt allgemein eine sich in z-Richtung verandernde Kraft wie bei Proben mit elektrischen Feldern

(EFM)

auf den Cantilever, so verandert sich seine effektive Kraftkonstante zu:

d
k'=k ——F(2).
dz 2)

Fur attraktive Krafte wird sie kleiner und damit auch die Oszillationsamplitude, bei repulsiven Kraften

ist es gerade umgekehrt.

Um bei Messungen von elektrischen Eigenschaften der Probe bessere Bilder zu erhalten, wird
uber Hohenunterschiede und elektrische Felder zu

versucht, ein gemischtes Signal aus Informationen

vermeiden. Dies geschieht mit der folgenden Technik.

3.4.1 Der ,,Fly“-Modus (2" trace mode)

Elektrische Kréfte, hervorgerufen durch die
Coulomb-Wechselwirkung, haben mit F(z)~1/z>
eine langere Reichweite und starkere z-
Abhéngigkeit als die zwischenatomaren Krafte
und die van-der-Waals-Wechselwirkung.

Dies wird im ,Fly*“-Modus ausgenutzt. Die
Topographie der Oberflache wird in geringem
Abstand zur Probe im dynamischen Modus
gescannt. Nach jeder Linie wird die Spitze auf
eine definierte Hohe zurlickgezogen und das zuvor
detektierte  Topographiesignal in  gréfRerem
Abstand nachgefahren (vgl. Abb.1). Jetzt sind die
elektrischen Kréfte dominant und bewirken eine
Phasen- und  Amplitudenverdnderung  der
Cantilever-Oszillation.

Je groRRer das Potential zwischen Cantilever und
Probe, umso starker ist der Kontrast im
Phasenbild.

1st pass
Height Data
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EFM or SP Data

Abbildung 1: Schema der Datenaufhahme im
»Fly*“-Modus

3.4.2 Das Prinzip der EFM-Messungen

Offnen Sie den Icon ,,EFM 2™ trace* vom
Desktop. Das System arbeitet dann
automatisch ~ im  dynamischen  Modus.
Verwenden Sie einen Cantilever mit einer
elektrisch leitfahigen Beschichtung
(NSC18/CrCo).

Verwenden Sie fiir lhre erste EFM-Messung
das dotierte Gitter als Probe und suchen Sie
mithilfe des Kamerabildes das quadratische
dotierte Gebiet auf der Probe (Abb.2).

&,

Abbildung 2: Das dotierte Gitter im Kamerafenster



Setzen Sie den Cantilever wie gewohnt ein und justieren Sie Laser und Photodetektor. Legen Sie
auBerdem die Scan-Parameter fest. Dabei kdnne Sie sich an denen der vorigen Versuche orientieren,
bendtigen aber wahrscheinlich eine langsamere Scan-Geschwindigkeit (< 1 Linie/s), damit Ihre Bilder
scharf werden. Denken Sie daran, die Resonanzfrequenz des Cantilevers im ,,DNC*“-Fenster zu
bestimmen (Drive Amplitude: 0.5 V) und einen passenden Set Point zu wéhlen.

Whéhlen Sie in ,,Options/Acquire* neben den acquire E|
in Abb.3 gezeigten Kandlen auch LialX und I_'>|jlﬂ9 Ijli?
. . . . v Topo T-B
LialY (elektrisches Signal) aus: FIrbes I LA
) ) . v [ v Amplitude
,Fly“ ist der Kanal, der beim zweiten Scannen W I ¥ Phase

der  Topographie in  groRerer  Hohe
aufgenommen wird. Aus diesen Bildern
konnen Sie dann spater die Informationen (iber
die  elektrischen  Eigenschaften Ihrer
Oberflache herauslesen.

Abbildung 3: Das ,,Acquire“-Fenster

£
Sobald ein ,,Fly*“-Kanal dargestellt wird, haben
Sie im Parameterfenster die Option, eine z Fly |Level|
Flughohe fur das zweite Scannen jeder Linie
auszuwéhlen (Abb.4). Height: |.so,oo nm
" Off
. . @ Line wise
Der fir die Flughthe eingegebene Wert " Now
muss negativ sein, da die Spitze aus ihrer
normalen  angendherten  Position im
dynamischen Modus zuriickgefahren wird! Abbildung 4: Eingeben der Flughohe im
Parameterfenster

Wenn Sie die Spitze jetzt anndhern und mit dem Scannen beginnen, geschieht folgendes:

e Es wird eine Vorwartslinie gescannt und dabei das Topographiesignal aufgenommen, indem
das jeweilige Amplitudensignal mit der festgesetzten Amplitude (Set Point) verglichen, und
die Hohe entsprechend nachgeregelt wird, sodass das Differenzsignal Null ergibt.

e Dann wird die Rickrichtung gescannt, aber ohne ein Bild aufzunehmen, und dann das z-
Feedback ausgeschaltet.

e Im Anschluss wird die Spitze zuriickgezogen und das zuvor erhaltene Topographiesignal in
der ausgewahlten Hohe nachgefahren. Jetzt dominieren die elektrischen Wechselwirkungen
und das aufgenommene ,,Fly“-Bild in der elektrischen Amplitude und Phase spiegelt
hauptsachlich Informationen lber elektrische Felder auf der Oberflache wieder.

o Zuletzt wird wieder die Rickrichtung gescannt und das beschriebene Prinzip wiederholt sich
mit der ndchsten Linie.

Um einen Kontrast ausreichender GréRe zu bekommen, ist es notwendig, eine Spannung zwischen
Spitze und Probe anzulegen. Diese konnen Sie in ,,Bias* im Parameterfenster eintragen.

Neben der mechanischen Oszillation des Cantilevers, die sich wie immer im dynamischen Modus
mithilfe des ,,DNC*“-Fensters kontrollieren lasst, wird fiir die EFM-Messungen eine alternierende
Spannung einer bestimmten Frequenz im kHz-Bereich angelegt, sodass zusétzlich zur mechanischen
Amplitude und Phase ein elektrisches Signal erhalten werden kann.



Es wird durch die Parameter im ,,Multi Channel
LockIn“-Fenster (Button in der Kopfzeile, Abb.5/6)
gesteuert. Die Phase Il&sst sich Uber eine
automatische Regelung so einstellen, dass das
gemessene Amplitudensignal immer in Phase mit der
angelegten Spannung schwingt (Kanal LialX). Das
Restsignal wird dann in LialY angezeigt.

S

Abbildung 5: Der ,,LockIn“-Button

Wenn die Spitze Gber Regionen mit verschiedener Dotierungskonzentration fahrt, &ndern sich
Amplitude und Phase des elektrischen Signals analog so wie das mechanische Signal im reinen
dynamischen Modus bei Héhenunterschieden.
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Abbildung 6: Das ,,Multi Channel LockIn“-Fenster

Uberpriifen Sie sorgfiltig alle Parametereinstellungen. Sie kénnen fiir den Anfang folgende Werte
nehmen und diese dann optimieren:

,,DNC*“-Fenster: wie im reinen dynamischen Modus
e Parameterfenster: wie sonst auch, Bias: +1000 mV
Scan Range: 5-10 pm
Zeitkonstante (Integrationszeit des Tiefpassfilters): 20 ms
El. Anregungsfrequenz: 17000 Hz
El. Amplitude: 1 V

e  LockIn“-Fenster:

Né&hern Sie die Spitze an und fangen Sie an zu scannen. lhre Ergebnisse konnten fiir das dotierte Gitter

wie in Abb.7 aussehen:
E@) (b) H(c)

Abbildung 7: (a)Topographiesignal (5x5um), (b) zugehdriges LialX-Signal, (c) Topographiesignal (10x10um)




3.4.3 Untersuchung verschiedener Proben

Um das Prinzip der EFM-Messungen besser zu verstehen, sollen im Folgenden die Scan-Parameter
variiert und verschiedene Proben untersucht werden.

1. Wenn Sie mit den Standardeinstellungen gearbeitet haben, werden Sie vielleicht erstaunt tiber
die groRe Anzahl der aufgenommenen Signale sein. Werden Sie sich dartiber klar, wie die
verschiedenen Bilder (iberhaupt entstehen.

2. Machen Sie Bilder mit unterschiedlichen Spannungen (Bias zwischen -5000 und +5000 mV)
und uberlegen Sie insbesondere, welchen Einfluss das Vorzeichen auf lhre Bilder hat.

3. Erlautern Sie die elektrische Wechselwirkung zwischen Spitze und Oberflache. Wie entsteht

der Kontrast in den ,,Fly“-Bildern unter Berlcksichtigung lhres Wissens tber elektrische
Leiter und Halbleiter?
Sie konnen hierzu die verschiedenen Wafer (mit und ohne Aluminiumkontakte) untersuchen.
Verschaffen Sie sich zuvor mit einem optischen Mikroskop einen Eindruck von den
Oberflachenstrukturen, um dann einen interessanten Bereich mit dem AFM néher zu
betrachten.

4. Welchen Einfluss hat die Flughthe auf die Struktur der dotierten Gebiete in den Bildern?
Machen Sie dazu Bilder mit verschiedenen Hohen aber ansonsten gleichen Parametern.



Glossar

Die folgende Liste soll bei dem Verstandnis englischer Texte tGiber Rasterkraftmikroskopie helfen. Sie
enthélt die wichtigsten Fachtermini und Ausdriicke, die immer wieder in einflihrenden Artikeln tiber

das Thema auftauchen.

Atomic Force Microscope

contact mode

dynamic non-contact mode

tip

sample

grating

to approach/ to retract
cantilever

spring constant

to deflect/ deflection
resolution

to magnify/ magnification

surface
interaction

to increase/ to decrease
long-/ short-range forces

force-distance curve
Hooke’s law
attractive/ repulsive
equilibrium
frequency spectrum
resonance

to be damped
damping factor
frequency shift
Q-factor

to oscillate/ oscillation
phase

amplitude
topography

friction

torsion

modulus of elasticity
energy dissipation
magnetic

electrical

domains

charges

carrier concentration
doped areas
conductive
semiconductor

Rasterkraftmikroskop
Kontaktmodus

dynamischer Modus (ohne Kontakt)
Spitze

Probe

Gitter

anndhern/ zurlckfahren
Biegebalken (an dem sitzt die Spitze)
Federkonstante/Kraftkonstante
verbiegen, ablenken/ Verbiegung (= T-B-Signal)
Auflosung

vergroern/ Vergrofierung
Oberflache

Wechselwirkung

vergroRern/ verringern

lang-/ kurzreichweitige Kréfte
Kraft-Abstandskurve
Hooke’sches Gesetz

anziehend/ abstofRend
Gleichgewicht
Frequenzspektrum
Resonanz(frequenz)

gedampft werden (Schwingung)
Déampfungskonstante
Frequenzverschiebung
Gutefaktor

schwingen/ Schwingung

Phase

Amplitude

Topographie

Reibung

Torsion/ Verdrillung (= L-R-Signal)
Elastizitatsmodul
Energieverlust

magnetisch

elektrisch

Doménen/ Gebiete

elektrische Ladungen
Ladungstragerkonzentration
dotierte Gebiete

(elektrisch) leitfahig

Halbleiter
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