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A. Motivation und zusammenfassender Uberblick

Das 1986 erfundene Rasterkraftmikroskop (eAgbmic forcemicroscope AFM) gehdort wie

das Rastertunnelmikroskop zur Klasse der Rastersondenmikroskope, die durch Abrastern
einer Probenoberflache bei gleichzeitigem Aufzeichnen eines sich dadeRarameters
(hier: Verbiegung einer Blaider, dem sog. Cantilever), die Probentopographie mit bis zu
subatomarer Auflésung aufzeichnen. Seit seiner Erfindung hat sich das AFMukerith
weiterentwickelt und sich in verschiedensten interdisziplinaren Forschungsgebieten als
zuverlassige Untersuchungsmethode etabliert. Mit Auflésung in bis zu subatomarer Ebene
veranderten sich bestehende Theorien in viBlereichernund fuhrte zuEntstehung neuer im
Nanometerbereich arbeitender Disziplinen wie die Nanotribologie, Nanoelektrochemie und
Nanomechanik[2, S. 328] Insbesondere pradestiniert ist die Rasterkraftmikroskopie als
biologische und chemische Untersuchungsmethode, da bspwolBlaite wie DNA Strange

in ihrer naturlichen Umgebung respektive Flussigkeit untersucht werden konnen. Durch
Einsatz funktionalisierter Messspitzen oder dem Aufzeichnen neuer Messparameter wie
magnetische und elektrische Felder werden die Einsatzmogliehkeées AFM fortlaufend
erweitert wodurch sich fir Probleme in bestimmten Messbedingungen gezielte
Untersuchungsmethoden ergeben. Hinzu kommt die automatisierte computergestitzte
Auswertung gewonnener Messergebnisse, die es ermoglicht groRe Datenmengen
auzuarbeiten.

Mit zunehmender Bedeutung der Nanotechnologie in unserer Gesellselsft
zukunftsweisende Schlusseltechnolofg macht es Sinn Inhalte dieser noch recht jungen
Forschungsdisziplin in den Schulalltag einzubinden und die Schilerinnen iKisrftige
Arbeitsgebiete zu informieren und zu begeistern. Fehlt im Lehrplan des bayerischen G8 ein
dazu passendes Additum bzeine ausgearbeitete Leblanalternative wie es in den Kursen

der Biophysik bzw. Astronomie der Falist, werden Lehrkrafte dazuufgefordert
aul3erschulische Lernorte zur Wissensvermittlung in den Schulalltag einzubinden.

Das Schilerforschungszentrum (SFZ) des MIND CemterdJniversitat Wirzburbietet hier

die mogliche Kooperatioan und ermdglicht Schilerien eigene Forschungshaben unter
professioneller Betreuung an Gergtdie ihnen in der Schule nicht zur Verfigung stelzen
bearbeiten.

Vor diesem Hintergrund ist diese Ausarbeitung zum Rasterkraftmikroskop der Firma
Nanosurf zu sehen. Auch wenn das AFM nicht dem Statethef Art aktueller

Forschungsgeraterentspricht, bietet gerade die kompakte Form und unkomplizierte




Bedienung die Mdoglichkeit die gruretiendeTechnik und Funktionsweise des Mikroskops
kennenzulernen. Durch die einfache Handhabung werden Berihrungsangstenm
Forschungsgerat abgebaut und die Sathithen werden motiviert eigenerobleme und
Fragestellungen zu bearbeiten.

Die vorliegende Arbeit dient somit als Leitfaden bzw. Anleitung fur Schilerinnen, Lehrkrafte
und Studierende, die in Zukunft im Rahmees ¥Z der Universitat Wirzburg mit dem
Nanosuf AFM arbeiten moéchten. Hieraus ergibt sicherdwesentlich Aufbau der
Ausarbeitung.

Zunachst weren in  Kapitel 1 die physikalischtheoretischen Grundlagen der
Rasterkraftmikroskopie erlautert, sodass die Kionsweise und Technik des Geréats
verstandlich wird. In Kapitel 2 wird anschlieBend das zur Verfigung stehende System
easyScan 2 AFM der Firma Nanosurf vorgestellt, wobei sowohl die mechanischen
Komponenten, als auchied Messsoftware vorgestellt werdedudem werden in diesem
Abschnitt grundlegendeMesseinstellungen fur die erstébetriebnahme anschah
dargestellt. Im folgendeapitel 3 werden verschiedene Experimente prasentiert, die die
Moglichkeiten und Grenzen des Gerats aufzeigen. Bei der Dimrchi@ werden die
grundlegenden Auswertungsuind Analysewerkzeuge der Messsoftware am praktischen
Beispiel erlautert, wobei auf die theoretischen Grundlagen des 1.Kapitels zuriickgegriffen
wird. Aul3erdem wird Hintergrundwissen zu den jeweiligen Proben diligefsodass eine
Diskussion der Abbildungen auch unabhangig von der Mikroskopie stattfinden kann.
Anmerkungen zu Bildartefakten verdeutlichen die Grenzen der Technik und geben Hinweise
zur Interpretation aufgezeichneter Abbildungen, sodass falsche Rlidsschiermieden
werden. Im letzteiapitel wird kurz der Einsatz des AFM ankBder Universitat Wirzburg
diskutiert und Kooperationsmdglichkeiten mit Schulen angesprochen. Eine abschlielBende
kritische Zusammenfassung mit mdglichen Erweiterungen der bedhé\usstattung des

Nanosurf Mikroskops leitet die Arbeit aus.

Die Zulassungsarbeist vor dem Hintergrund des Einsatzes im SFZ so verfasst worden, dass
die Inhalte leicht nachvollziehbar sind und die Bedienung des Gerats wie dieich

Durchfihrung der Mssungen anhand der Beschreibungen mit Anleitungscharakter leicht von
der Hand gehen sollten. Letztendlich soll die Ausarbeitung zum selbststandigen

experimentieren motivieren und Anregungendigene Forschungsfragen geben.




B. Physik und Anwendung derRasterkraftmikroskopie

1. Theoretische Grundlagen der Rasterkraftmikroskopie

Das 1986 von Gerhard BinnigCalvin F. Quate und Christoph Gerbdd4] erfundene
Rasterkraftmikroskopgehort zur Gruppe der Rastersondenmikroskope, deren Messungen
nicht wie bei Lichtmikroskopen auf optlsem Weg Uber Linsen vollzogen mlen sondern

die Abbildung durch Wechselwirkung ein&onde mit der Probe gewonnen wi&peziell

beim Rasterkraftmikigkop werden Oberflacheneigenschaften durch mechanisches Abtasten
der Probe mittels einer Messnadel ermittelt, wobei abhangig vom Betriebsmodus atomare bis
subatomare Auflosung erreicht werden kann, was herkémmliche Lichtmikroskope nicht im
Stande sind zLelsten. Durch standegWVeiterentwicklung dieser Technik kénneeben reiner
Topographieabbildungnittlerweile vielfaltige Oberflachenbeschaffenheiten wlektrische,
magnetische, chemische, biologische oder tribologi&tpenschéen ermittelt werder5, S.

592].

1.1 Aufbau und Funktionsweise
Im Folgenden wird der Aufbau undie Funktionsweise des Rasterkraftmikroskops naher

erlautert.

1.1.1 Messprinzip eines Rasterkraftmikroskops

Beim Rasterkraftmikroskop ist eine Nadel an einer schwingbaren Blattfetam
sogenannten Cantilever, befestigt, der zeilenweise Uber den zu untersuchenden Bereich der
Probe gefitihrt wird, wobei pro Zeile die Anzahl der Messpunkte und Scangeschwindigkeit
(Zeit pro Zeile) festgelegt werden kann. Auf diese Weise wird das Untersgsiebiet
abgerastert, also gescannt. Hierbei tritt [dadel der Blattfederin Wechselwirkung mider
Struktur der Probe.eJnach Oberflachenbeschaffenhkedtmmt eszu verschieden starken
Verbiegungen des Cantilever®essen Verbiegung bzw. Auslenkumgrd mittels eines
optischen Sensors, bestehend aus einer Photodiode, und einem vom &armilektiertem

Laser gemessen.i® Starke der Auslenkunigt ein Mal} fiir die zwischen Probe und Spitze
wirkenden atomaren Krafte. Beim Abrastern wird pro Zaileler festgelegten Anzahl der
Messpunkte diese Auslenkung aufgezeichnesodass ein Satz raumlich aufiger
Information entstehtind nach einem vollstandigem Scan die Topographie des Scanbereichs
rekonstuiert werden kann. Je grofiie Anzahl der Messplite und je langer die pro Zeile

benttigte Zeit, desto gerawu die Messung. Die Bewegung der Messsonde und




Probenoberflache zueinander wirghittels Piezokristallen gesteuert, deren raumliche
Ausdehnung von der an ihnen angelegten Spannung abhéngig istsoimdere im
Kontaktmodus beim Scannen der Probe mit konstanter Kraft enthalt die am Piezokristall

angelegte Spannung die Topographieinformation.

1.1.2 Aufbau und mechanische Komponenten

Detektor und
Steuerelektronik
Photodiode
Laser
—"\x}& Cantilever
Probenoberfliche === mit Spitze

. XY-Tisch

Abb. 1 Funktionsprinzip und wesentliche Bestandteile eRasterkraftmikroskopfs]

Ein RasterkraftmikroskogdAbb.1, [6]) ist im Wesentlichen aus folgenden Bestandteilen
aufgebaut Messkopf,Detektionsmechanismus aus Laser @fttodiode Probe auf Tisch,
Steuerungselektronik.

Der Messkopf, bestehend aus Cantilever und Nadel als Spitze, wird Uber die
Probenoberflache gefiihrt, wobei er diese entweder berihrt (Kontaktmodus) oder nicht (Nicht
KontaktModus). Aufgrund der Wechselwirkung des Cantilsvenit der Pobe wird dieser
ausgelenkt. Die Auslenkung wird mittednemvon der Spitze des Carduers reflektiertem
Laserstrahlsder auf eine viergeteilte Photodiode trifft, gemessen. Je nach Auslenkung bzw.
Torsion des Cantilevers werden hierbei unterschiedli®bgmente der Photodiode erfasst.
Der flieBende Photostrom enthélt die Topographieinformation der Prabd&eginn der
Rasterkraftmikroskopie wurde die Auslenkung noch dber ein auf dem Cantilever
angebrachten Rastertunnelmikroskop gemesgHn indem der Tunnelstrom zwischen
Cantilever und Sonde registriert wurde. Beim Abscanprogégses zwei Mdglichkeiten:
entweder der Cantilever bewegt sich tber die ruhende Probe, oder der Probentisch bewegt

sich wahrend der Messung unter dem ruhenden Cantilever ginivebeiden Fallen steuert




jedoch ein Piezoréhrenscanner die relative Bewegung zwischen Cantilever und Probe, wobei
dieser entweder im Probentisch odefesskopfverbaut ist.
Es folgt eine genauere Beschreibung der einzelnen Komponenten.

Cantilever und Spitze

_—
Abb. 2 Raserelektronenmikroskop Aufnahneénes Catilevers und desseMessspitzd7, S. 7]

Cantilever (Abb.2, [7]) kdnnen physikalisch wie Federn betrachtet werden. Hergestellt
werden sie mit der Spitze an einem Stiick, indem sie durch Atzprozesse in harte Materialien
wie Diamant, Silizium (Si) oder Siliziumnitrid (SN4) herauspraparierwerden. Es gibt
verschiedene ¢rmen der Cantilevergeometrie=ftirmig (auch als rechteckig bezeichnet),
sowie einfach oder doppelt-férmig, wobei letztere die beliebtesten sind, da sie in vertikale
Richtung eine kleine Federkonstante, laufweisen und somit sehr sensibel auf
Wechselwikungen reagieren. Gleichzeitig besitzen sie jedoch eine grol3e Federkonstante
gegen laterale Torsion, sodass reibungsbedingte Torsion als Stérgrdl3e minimiert werden kann
[8, S 2]. Ein Cantileversolltefolgende gruniégende Eigenschaften erflllgs S 604]:

1 ene Keine Federkonstantg kesitze&, um zum einen kleine Kréfte messen zu kénnen
und zum anderen um die Probe nicht zu zerstdren

1 ene he Resonanzfrequenz, fbesitzen, um &ulere Storeinflisse wie
Gebaudevibrationen zu minimieren
grol3e lateralé-ederkonstanteim reibungsbedingte laterale Storkréfteminimieren
spiegelnde Oberflache zur Reflexion des zur Auslenkungsdetektion verwendeten
Laserstrahls
groRe Qualitatsfaktoum Sensibilitéat der Messung zu erhéhen

eine kleine Cantilever Landgeestzen




91 kleinen Spitzenradius fur bessere Auflosung

1 thermisches Rauschen soll Cantileverauslenkung nicht beeinflussen

Typische Abmessungen sind: Lange | =-B0@um, Breite w = 4Qm und Dicke t = 0,2um
[8, S 2]. Charakterisierende MaterialgroRen sindemmach Federkonstante ck
Resonanzfrequenz tind Qualitatsfaktor Q, der insbesondere im Ni€bhtaktModus von
Bedeutung ist.

Fur die Federkonstante eines rechteckigen Cantileve9 g8t 16]:

- O U 0 0
TQ

mit E,;;  Elastizitatsmodul
l: Lange
w: Breite
t: Dicke des Cantilevers

Fur dessen Eigenfrequenyefgibt sich danf9, S. 16]:
0 2 2athooip 6t @0 a0 Qi cp-g 2
¢t a

mit  J: Dichte des Cantilever Materials

V: Volumen des Cantileers

Zur Abschatzung der thermischen Audleng des Cantilevers bediesich der Tatsache, dass
nach dem Aquipartitionstheore(Gleichverteilungsgesetajie thermische Energie in jede

raumliche Richtung des Cantilevers g&k ist und die Bewegung in-Richtung als
harmonische Oszillatioder Energie-'Qd genahert werden kann. Soreitgibt sth fir das

quadratische Nttel der thermischen Auslenkur@goQtles Cantilevers mit Federkonstangerk
z-Richtungbei Temperatur T10, S 147}

p‘?’ AT 1A p"r’ 172 AT 1A TQ"Y
- QO -Q"Y © (0000 0 = o
S S Q

Folgende Tabelle zeigt die GroéRenordnung des thermischen Rauschens fir Beispielwerte bei
einer Temperatur von T = 30QRaumtemperaturkg = 1,38065010%J/K [11]:

ke [N/m] 1 0,2 0,1 0,01

z[A] 0,64 1,44 2,04 6,44

Tab.1 Abschatzung des thermischen Rauschens mit Beispielwerten




Es zeigt sich, ass gerade bei kleiner werdendexderkonstante das thermische Rauschen
zunimmt, aber durcus vernachlassigt werdeédann, da beispielsweise bei dem in den
Experimentenin Kapitel 3 verwendetem Cantilever mitck= 0,2 N/m die minimale
Auslenkung bei einem Kraftsetpoint von F = 15nN n&xh "Qd 750v entspricht.

Entscheidend Ur die Vertikalauflosung ist der Spitzennasl Es gilt je kleiner der
Spitzenradius ist, desto grofer ist die Auflosybg S. 605] Spitzen koénnen konisch,
tetraedrisch oder auctpyramidal ausgebildet sein, wobei folgende Anforderungen
bertcksichtigt werden solltdb, S. 598}

1 kleiner Offnungswnkel bzw. groRBes Aspektverhaltnis, um Vertiefungen abmessen zu
kénnen
vorzugsweise monoatomare Spitze

gleichmaRige Spitzenoberflachen Bildartefakte zu reduzieren

Wird in der Lichtmikroskopie die Auflésung durch die Wellenlange des Lichtes begletzt,

die GrolRe des Spitzenradius die maximale Auflosung fest. Es kdnnen nur Strukturen
abgebildet werden, deren Grél3e bzw. deren Abstand voneinander groR3er als der Spitzenradius
ist. Ist dies nicht der Fall, kommt es zur Invertieruthgy SpitzengeometrieBesonders
ersichtlich wird es bei einem DelReak als Oberflachentopaphie. Als Abbildung ergibt

sich nicht den DeltePeak, sondern eine um 180° gedrehte Abbildung der Geometrie der
Spitze. Mathematisclmandelt es siclalso bei jeder Messungm eine Faling zwischen

Spitzengeometrie und Probentopagjnie[12].

Obeflache mit Topographiebild
DeltaPeak

Abb. 3 Faltung zwischen Spitzengeometrie und Probentopographidealisierter Oberflache mit DelReak
nach[12]

Dartber hinaus verfalscht der #wllwinkel der Spitze, disnicht immer senkrecht zur
Probenoberflache steht, die Abbildung der Oberflache, sodass abhangig von der Scanrichtung

Steigungen und Kanten unterschiedlich gut dargestellt wésire Kap 3.8).




Photodiodeund Laser

Die Photodiode dient der Auslenkunrdsw. Kraftdetektion, wobei Uber die vier Segmente

der Diode sowohl laterale als auch vertikale Verbiegungen des Cantilevers gemessen werden
kénnen. Hierfur wird eirLaser so auf die meist beschichtete Cantileverspitze gelenkt, dass
dessen Reflexion auf das Zentrum der Photodiode trifft. Die Auslenkung des reflektierten
Strahls, respktive des Cantilevers, wirdurch das Verhéaltnis der an den Segmenten der

Photodiode aftretenderPhotostromdestimmit.

Quadrant displacement sensor

Light beam

=

Cantilever
displacements

k. Tsztilcver
: spring

Surface

Abb. 4 Lichtzeigerprinzip zur Messung der vertikalen und lateralen Auslenkung des Cantjleréredernach[5, S.
865)

Sind lo, Igo, Ico Und bo die Referenzwerte des gemessenen Photostro®sgaenund |,
Is, Ic und b die nach der Auslenkung des Cantilevers gemessenen Photostromegdivehigi
T lip ist, so @t fur die Auslenkung vertikakur Probenoberflache, also irRRichtung[13, S
55]:
YO YO YO YO YO T
Zur Erfassung der reibungsbedingten lateralen Auslenkung des Cantilevers wird folgendes
Verhéltnis der Stréme gebildet:
Yo Yo Yo YO YO v
Um Fluktuation im Photonenstrahl des Laserkampensieren wird in der Praxis folgendes

Verhéaltnis verwendet:

&

0

o aQ¥0 O O O © 0]

K

Neben dem gerade beschriebenen Lichtzeigerprinzip gibt es noch weitere Methoden zur
Messung der Cantileverauslenkung. Bei der kapazen Messmethode wird der Cantilever
als Elektrode aufgefasst, die in Anwesenheit einer weiteren Elektrode die Platten eines

Kondensators bilden, dessen Kapazitat vom Abstand beider Elektroden abh&ngig ist. Uber




Messung der Kapazitatsunterschiede karn Alslenkung beshmt werden. Besonders in

den Anfangen der Technologmurde die Auslenkung Ulber ein Rastertunnelmikroskop
gemessen, das den Tunnelstrom zwischen dessen Sonde und der Cantileveroberflache erfasst
hat Jedoch hat sich das Lichtzeigerprmaiufgrund der Einfachheit, der Verlasslichkeit und

der Sensitivitat als populérste Messmethodik herausgdstefit 598}

Piezorbhrenscanner

Grundvoraussetzung zur Messung atomarer Krafte bzw. Strukturen ist die Positionssteuerung
der Messsondein unmitelbarer Nahe zur Probenoberflache, was bei den meisten
Rastersondenmikroskopen mit Hilfeon Piezokristallen erreicht wird.Findet die
Grobpositionierung noch manuell Uber Mikrometerschrauben per Hand oder uber
Schrittmotoren statt, kann die notwendigéerale Auflésung im nrBereich bzw. vertikale
Auflésung im SubAngstromBereich nur durch den piezoelektrischen Effekt realisiert
werden. Bei bestimmten Festkérpern kann es durch mechanische Verformung seiner
Kristallstruktur zu einer elektrischen Pokation kommen, die Nettooberflachenladungen
induziert, diewiederumals Spannung aseiner Oberflache abgreifbar si(fiezoelektrizitat).
Umgekehrt fuhrdas Anlegen einer elektrischen 8pang an die Oberflache des Festkorpers
zu dessemechanischen Vesfmung(inverser Piezoeffeki14, S 182] Als Verstellsystem

wird ein Scannerrohrchen matzt, das aus piezoelektrischématerial besteht und an dessen
AulRenseite symetrisch vier Metallelektroden angebracht sind. Die Innenseite ist durch eine
Ringelektode ausgekleidet.

Zur latemlen Positionssteuerung wigihe Spannung an gegenuberliegende Aul3enelektroden
angeleg(-x, x, -y, y) wobei eine Verbiegund des Réhrchens in der Ebene der angesteuerten
Elektroden folgt. Zur Positionsanderung inRichtung wird eine Spannung an die
Innenelektrode und gleichzeitig an alle vier Aul3enelektroden andéleigis, [15]).

Fur die Lateralauslenkung in xRichtung ergibt sich dani6, S 3-4]:

“imTY(fxb X

Fur die zAuslenkung beim Anlege der Spannung an Inneaond Auf3enelektroden ergibt

Yoy ccQ

sich:
Ya Q ,f_]*v P
Q
mit 'Q : piezoelektrische Konstante
l: Lange des Piezordhrchens

d: Innendurchmesser des Réhrchens




h: Wandstarke des R6hrchens

Ux,y,z:an AulRenbzw. Innenelektroden angelegte Spannung

()

+Y 4B A +X

Abb. 5 Prinzip eines PiezorbhrenscannersSajtenansicht, b) Draufsicht; blau=piezoelektrisches Material,
grau=metallische Au3emnindInnenelektrodeifil5, S. 640]

So elegant die Losung der Positionssteuerung mit Piezoelementen auch ist, missen
materialtypische Eigenschaften bertcksichtigt werden. Im LderfeZeit kommt es aufgrund
einesWechse$ der Elementarzellenatome &ine neue Gleichgewichtspositien 21 einer
Verringerungder Ausdehnung des Piezokristallsas zur Folge hat, dass der Scanner immer

Ofter Kkalibriert werden muss. Weiterhirmuss Dbertcksichtigt werden, dass die
Langendnderung des Kristalls mit zeitlicher Verzogerung vollzogen wird,awas Acr ee p i
bezeichnet wirdsiehe Kap. 3.8)Auch nichtlineare Effekte bei der Ausdehnung missen in
Betracht gezogen werden. Ebenso begleiten Hystereseeffekte den Messprozess. Moderne

Rasterkraftmikroskope bertcksichtigen diese Effekte in iadibrierungssoftware.

1.2 Kréfte zwischen Messsonde und Probenoberflache

Werden Messsonde und Probenoberflache in Kontakt bzw. in unmittelbare Nahe zueinander
gebracht, wirken mehrere Krafte, die die Grundlage der Datengewinnwarg d
Rasterkraftmikroskopgi sind Diese Wechselwirkungen sind nicht nur distasazndern auch
ortsabhéngig, sodass Ubdre ortsabhéngige Verbiegung des Cantilevers eine Karte der
Wechselwirkung und letztendlich der Topodregperstellt werden kann. Auf krioskopischer

Ebene ist & Betrachtung der Wechselwirkung als Zweikorperproblem zwischen Messspitze
und Probenoberflache nicht ausreichend. Vielmehr missen bei umfassender Beschreibung

komplexe Vielteilcheninteraktionen bertcksichtigt werden, was jedoch im Rahmen dieser
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Arbeit nicht abgehandelverden kann, sodass im Folgenden die wichtigsten wirkenden Krafte

nur qualitativ diskutiert werden.

1.2.1 Vander-Waals-Kraft

Krafte zwischen zwei makroskopischen Kérpern entstehen durch die Wechselwirkung der
Atome bzw. Molekile des jewaen Korpers tber die Entfernung hinweg, durch die beide
voneinander getrennt sind. Bei den \iderWaalsKraften handelt es sich um
elektromagnetische Kréafte zwischen permanenten und induzierten Dipolmomenten. Die dabei

anziehenden Krafte bestehen aus 3 Komponenten unterschiedlichen Ursprungs, jedoch selber
Abstandsabhangigkeit vén — . Die drei Anteile egeben sich z{b, S. 866867]

1. Orientierungsoder Keesom Wechselwirkung zwischen zwei Atomen mit zwei
permanenten Dipolmomenten (Dipblpol-Krafte).

2. Debye Wechselwirkung zwischen einem Atom mit einem permanenten Dipolmoment
und einem neutralen Atom, inakeein Dipolmoment induziert nd (Dipol-induzierte
Dipol-Kréafte).

3. Londonsche Dispersions Wechselwirkung zwischen zwei neutralen Atomen
(induzierteDipol-induzierteDipol-Krafte), die meist auch als VaterWaalsKrafte
bezeichnet werden, da sie den gré(Berrag leisten.

Da alle drei Komponenten die gleiche Abstandsabhangigkeit aufweisen und die Dispersions
Wechselwirkung den grof3ten Beitrag leistet, wird diese ndher beschrieben. Zunéchst die

wesentlichen Grundlagen von elektrischen Dipolmomenten:

Fir einDipolmomentipim elektrischen Fel@®ergibt sichseine potentielle Energie L7, S
15]:

O po W
Fir das vom Dipol daldete elektrische Feld gilf17, S 15].
0 g0 O & pm

Die DispersionsWVechselwirkungbeschreibt die Anziehung neutraler Atome und Molekule
aufgrund wechselseitig induzierter elektrischer Dipolmomente. Auch wenn siétdmiA

bei abgeschlossener Elektronenschale ukdigelsymmetrischer Ladungsverteilung der
Elektronenhillem zeitlichen Mittel das Dipolmoment zu Null ergibt, existiert aufgrund von

Ladungsfluktuationen immer ein  momentanes Dipolmomentp mit zugehdrigem

elektrischem Feld @x —. Dieses fihrt im neutralen NachbaratonB zu

11



Ladungsverschiebungen und sormit dessen Polarisierung mit induziertem Dipolmoment
B X @ , das darauf hin am Ort von A ein Fé&X erzeugt. Wie bei Atom B wird nun bei

Atom A ein Dipolmomentp * ‘@ induziert Zusammenfassend lasst sich dies schreiben als
[18, S 299}

B O Lot® x0x £ pp

Somit lasst sich die Wechselwirkung zwischen beiden induzierten Dipolen schreiben als:
O i p 0 1 0O PG

und mit (11) ergibt sich:
O ix p mp X (€] po

Das Dipol-induzierte attraktive VaderWaalsWechselwirkungspoteiai lasst somit
schreiben z(i18, S 299}

, 0
W — pT
mit  C: Konstante abhéngig von Rwisierkarkeit derAtome

r:  Abstand zwischen Atomen

Da es sich beder AFM Messungedoch nicht um die Wechselwirkung einzelner Atome
handelt muss eine Naherungsrechnung folgen. Nach der Hamaker Nahénusg 867]

ergibt sich, unter Vernachlassigung der Retardierungseffekten und der Annahme einer
spharischen Messspitzengeometrie gegeniber eresrea Probenoberflache, das \er
WaalsPotentialunddie VanderWaalsKraft zu[19, S 3]:

, oY , . T, 0'Y
w —— 080 — W — (O]
o T a (0o}
mit  Ay:  Hamaker Konstante
R: Radius der Messspitze
Z: kleinster Abstand zwischen Messspitze und
Probenoberflache

Die Hamaker Konstante wird durch Materialeigenschaften wie PolarisierbariegiDichte
der Messspitze und Probe bestimigpischerweise betragt Aftr Festkorper ca. 1eV, kann
jedoch je nach Spitzerund Oberflachengeometrgavon abweichen. Zur Minimierung des
Einflusses deVan-derWaalsWechselwirkung muss die Messung lediglich in Flissigkeit
ausgefuhrt werdef19, S 3].
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1.22 Repulsive Krafte und LennardJonesPotential

Wird die Messspitze weiter an die Probenoberflache ngefahren, treten wegen des
Paulischen AusschlieBungsprinzipsd elektrostatischer Abstof3ung gleichnamiger Ladungen
repulsive Krafte aufWenn die Wellenfunktionen zweier Atome Uberlappen, besteht die
Tendenz, dass Elektronen des Atoms B bzw. A auch Zustande des Atoms A bzw. B besetzen,
in derenjedoch bereits Elektronen des Atoms A bzw. B vorzufinden sind. Da nach Pauli zwei
Elektronen nicht in allen ihren Quantenzahlen Ubereinstimmen kodnnen, wird eine
Mehrfachbesetzung ausgeschlossen, sodass ein Uberlapp von Atomen mit abgeschlossen
Schalen nurdann erfolgen kann, wenn Elektronen in hoéhere, unbesetzte Energieniveaus
gehoben werden. Die Gesamtenergie des Systems wird erhoht und ergibt einen repulsiven
Beitrag zur Wechselwirkungann das repulsive Potential quantenmechanisch berechnet
werden, wid es in der Praxis aus Grunden der Einfachheit durch ein empirisch gewonnenes
Potential der Form B/&, mit B als positive Konstante, angegelfi2d, S 65].

Repulsive und attraktive Wechselwirkung@hqw ergebenzusammenein AtomAtom-
Potentia) &hnlich &m LennardlonesPotential[20, S 66]:

W T - - PO
wobei Uund & Parameter ind, die sich aus den empirisgfewonnen Konstanten Cags

Gleichung (1% und B zuC=4U Biund B=40 # ergeben. Anschaulich gesprochen beschigibt

die Tiefe der Potentialmulde undden Abstand zwischen den Atomen, bei dem das=\0
ist und somit die Kraft("O —® ) zwischen den Atomen ebenfaliull ist. Die Z°

Abhangideit rihrt von der attraktiven VamerWaalsWechselwirkung her, diez*?
Abhéangigkeit von der repulsiven Wechselwirkung zwischen zwei Atomen.

Da auch hier die Herleitung auf Grundlage der Wechselwirkung zwischen nur zwei Atomen
vollzogen wird, muss wialas attraktive Potential duratie Hamaker Naherunguch das
repulsive Potential in Abhangigkeit der Spitzengeometrie modifiziert werdienFall der
Rasterkraftmikroskopie, bei der im Kontaktbereich mehrere Atome interagieren, kann die
Beschreibung der effektiven repulsiven Kraft ohne die Bericksichtigung desPrauips

und der elektrostatischen Abstol3ung realisierderer Undvielmehr im Rahmen der Theorie

der Kontinuumsmechanik als mechanische oder elastische Kraft der sich verformten
Oberflachen interpretiert werdeModelle nach Hertz, JohnsdtendallRoberts (JKRund
DefjaguinMuller-Toporov (DMT)[5, S 881-:882] halen sich hierbei als Standardatas&ur
analytischen Beschreibung herausgedt2llf S 205] (weitere Anmerkungen Kap. 1.2.4
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1.2.3 Kapillarkra ft
Anwesenheit von Wasserdampf in der Messumgebung fimrtAbhéangigkeit der
Luftfeuchtigkeit zur Ausbildung eines nm dicken Wasserfilms auf der Probenoberflache. Bei
Annaherung der Messspitze bildet sich ein durch kapillare Kondensation des Wasserdampf
sog. Meniskus aus (Abb,7der eine attraktive Kraft aufie Sptze austibt, die Kapillarkraft.
Zunéchst die grundlegenden Definitionen:
Die Oberflachenspannung einer Flussigkeiist definiert Uber digDberflachenenergi®
die proportional zu ihre@berflached ist, es giltf11, S 196}

o ,0 P X
Im Gleichgewichtszustand istoEminimal, was bedeutet das jede Flussigkeit versucht ihre
Oberflache zu minimieren, so ist beispielsweise bei gegebenem Volumen die Kugelform die
kleinste Oberflache, weshalb Wassertropfen auch kugelig sind. Aufgrund des Fehlens von
Nachbarmolekilen eineMolekils an der Flussigkeitsoberflache ist die Summe der
wirkenden Krafte auf das Molekdl nicht null, sondern es bleibt eine resultierende zur
Flissigkeit gerichtete Kraft tber. Um nun ein Molekll aus dem Inneren der Flissigkeit an
dessen Oberflache zu fi@m, muss diese Kraft Uberwunden werden. Die dafiir bendétigte
Energie ergpricht der Oberflachenenergie.
Durch die nachrinen gerichtete Krafherrscht im Inneren der Flussigkeit ein Uberdruck,
sodass diese nicht in sich kollabiert. Fiir den Druckunterschiedwischen Aufzen und
Innendruck einer einfach, nach auf3en gewoélbten Flissigkeitsoberflache gilt (r ist Radius zum
Mittelpunkt der gekrimmten Oberflach@)l, S 199}

i cl_ p U
Bis jetzt wurde nur eine freson Luft umgebend€lissigkd betrachtet. Bei Flissigkeiten an
Grenzflachen zwischen Stoffen i und k, missen Grenzflachenspannundeericksichtig
werden. Fir eine Flussigkeit auf fester Unterlage gilt im Gleichgewicht die Youngsche

Gleichung[22, S 44].

” ” ” A .I. _é p (A)
Wobei in Abb.6( [23]) die 3 fir Dampf, 2 fir Flussigkeit und 1 fur Festkorper stehen.
3
O3
2

(6
- -
G; G, 1

Abb. 6 Flissigkeit an ebener Oberflache mit Ausbildung von Kontaktwigikehd Grenzflachenspannurg3]
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Bei Ubertragung degrundlegenden Uberlegungen auf die AFM Geometrie (Messspitze wird
als Kugel angenommen und Probenoberflache als planare Oberflache aufdaiassi) es

bei Annaherung der Messspitze an die Probenoberfliche zur Ausbildung eines
Wassermenigks. Dies lasst sich mit Hilfe der Kelvi@leichung erklaren, die die
Abhangigkeit des Dampfdruckes einer Flissigkeit Gber gekrimmte Oberflachen beschreibt.
Es gilt[24, S 75]

'Y"de , 0 IB IR CT
mit R: Gaskonstante
T: Temperatur

Dampfdruck einer Flissigkeit mit gekrimmter
Oberflache

Po: Dampfdruck einer Flissigkeit ohne
Oberflachenkrimmung

Vm:  molares Volumen der Flussigkeit

u: Oberflachenspannung der Flussigkeit

ri/r; - Krimmungsradien der Flussigkéibb.7,[25])

-

R>»x,d, D
(0} Iy ry

¢ small

o —
TS

El
L

|

]

Abb. 7 links: Geometrie der Ausbildung eines Wassermeniskus zwisthgel (Messspitze) und Ebene
(Probenoberflachdp6, S. 457] rechts: Geometrie zur Laplace Gleichung (25)]

Diese Abhangigkeit fuhrt dazu, dss bei gekrimmten Oberflicheraufgrund der
Dampfdruckeniedrigung Uber diesen, kapillare Kondensation bereits bei einer relativen
Feuchtigkeit kleiner als 100% einseatzikann, vorausgesetzt die Radien der Krimmung sind
klein. Der sich dadurchildende Wassermeniskus (dine attraktive Kapillarkraft zwischen

Kugel (Messspitze) und Ebene (Probenoberflache) aus, die auf Druckunterschiede zwischen

Innen und AuRBerraum derlBssigkeit zuriickzuftihren igkaplace Gleichung26, S 456}
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YO 0 0 4 T ;’—F\Q(’Dll cpP

Dieser Druckunterschied wirkauf die Kreisflache zwischen der Messspitze und des
Flussigkeitsmeniskus, also auf die Flathe ¢“ Y {26, S 456] Dementsprechend ist die
auf den Cantileveattraktiv wirkende Kapillarkraff26, S 457}
O Y06 Yi¢t 'YQ ¢ 'Y’IQ S
Fir kleine Winkel—und 'Q 'O ¢i A | —@rgibt sich:
00 %—3 ¢o
Somit ergibt sich fur die maximale Kapillarkraft zwischen der kugelférmigen dpéeze des
Cantilevers und einegbenen Oberflache bei Abstand-[D [26, S 458}
"0 m O ™ YAT-O CT

Zur Abschatzung der GréR3enordnung der Kraft werden folgende Werte angenommen:

Oberflachenspannung Wasser bei T = 2Q°C: it X ¢0d& [27, S 94]

Tip Radius des verwendeten Com@ICantileveryY p & &(Anhang D.}

Kleine Kontaktwinkel, sodass gil& 1 -© p
Es ergibt sich eine Adhasionskraftin der GriBep m  p T 0.

Die recht groRen Krafte konnen insbesondere weiche biologische Proben lggsthBei
Messungen in Flussigkeiten wirdlie Adhasionskraft unterdrick{24, S 75] Die
Anwesenheit der Kapillarkraft zeigt sich vor allem in der Hysteresekurve derAsfands

Kurven (siehe Kapitel .B).

1.2.4 Adhésionskraft

Wie bereits unter 1.2.2 beschrieben, kdnnen bei Kontakt der Messspitze mit der
Probenoberflache die repulsiven Krafte durch Pauli Prinzip und Abstof3ung gleichnamiger
Ladungen vernachlassigt werden und vielmehr im Zuge der Kontaktmechanik Gber die
Verformurg elastischer Korper beschrieben werfizh S 205] Treten namlich zwei Korper

(beim AFM Kugel als Messspitze gegeniber ebenen Flache als Probenoberflache) in Kontakt,
so verformen sich diese infolge der wirkenden Oberflachenkrafte und der anliegenden
Normalkraft (beim AFM die Auflast des Cantilevers) in Abhangigkeit der
Materialeigenschaften der sich bertihrenden Korper. Die einfachste Beschreibung liefert das

Hertz Model beim Kontakt zweier elastischen Kugeln in Abwesenheit attraktiver
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OberflachenkrafteUnter Berticksichtigung der attraktiven Oberflachenkrafte wird die
Betrachtung zunehmend komplexer, wobei verschiedene Modelle fur die Beschreibung
existieren. Im Folgenden sollen nur die wesentlichen Grundzige des Jéterstait
Roberts (JKR) Modé und des DerjaguiMuller-Toporov (DMT) Modells vorgestellt
werden, da sie als Standardmodelle der Rasterkraftmikroskopie im Kontaktmodus
herangezogen werd¢al, S 205]
DasDMT Modell eignet sich zur Beschreibung von kleinen, schlecht verformbardanhar
Korpern mit niedriger Oberflachenenergie, sowie kleinem Messspitzen(fiius 205} [5,
S. 881). Fur die praktische Anwendung im AFM Bereich kann die Adhasionskraft als die
Kraft angegeben werden, bei der beim Entfernen des Camnsileor der Rsbenoberflache
der Kontakt abreist (pull bforce)[26, S 444] es gilt[21, S 206}

O ™ YT Vv

mit R = Messspitzenradius
[ = Oberflachenerrgie fiir Kugel gegentbdtbene
DasJKR Modell eignet sich zur Beschreibungvgrof3en, leicht verformbaren, weichen
Korpern mit grof3er Oberflachenenergewie grolRem Messspitzenrad[bs S. 881] Hier
ergibt sich die Adhasionskraft 21, S 206}
O o YT Co

Insbesondere zur Bestimmung von Oberflacheneigenschaften zweier Kérper innerhalb der

Kontaktmechanik stellen die Formeln die Grundlage der Auswertybg&n882]

Im allgemeinsten Ansatz setzt sich die Adhasionskraft &us der elektrischen KraftFder
Van-derWaalsKraft Fqw, der Kapillarkraft ks, und der chemischen Kraft durch chemische
Bindungen zwischen Atomendzusammeii24, S 65].

0 0 O 0 0 ¢ X
In Abhéangigkeit der Messbedingungen (Flgg&sit, Luft, Vakuum), der Materian, sowie
der SpitzengeometriFagen die jeweiligen Krafte unterschiedlich stark zur Adhasion bei.
Eine quantitative Messung der Kraftriadurch Auswertung von KrakbstandsKurven
erfolgen.Beim Aufzeichnen einer KrafAbstandsKurve wird namlich deutlich, dass beim
Entfernen der Mespitze aus dem Kontaktbereich diese so lange in Kontakt mit der
Probenoberflache bleibt, bis die ricktreibende Federkraft des Cantilevekdidisionskraft
zwischen Spitze und Probe Ubersteigt und die Messspitze in die Ruheposition zuriickschnallt
(Asnap offfA) (sb6)ehe Kapitel 1.4 und 3
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1.2.5Elektrostatische Kraft

Elektrostatische Kraftvirkt bei einer Potenzialdifferend zwischen einer geladenen bzw.
leitfahigen Messspitze und Oberflacha.einfachsten Fall kann die wirkende attraktive Kraft
zwischen Spitze und Propleei einem Abstand z kleiner als der SpitzenradiubdRechnet
werden zJ19, S 3]

3 Cy
mit T : Dielektrizitatskonstante

Da auch diese zusatzliche Kraft bei den meisten Messungen storend ist, kann sie

ausgeschalten werden, indem der Messkopf mit Messspitze und der Messtisch mit Probe tber

ein Erdungskabebuf dasselbe Potential gebracht werden, sodass keine Potenzialdifferenz

entstehen kann.

Aber gerade bei deAKel vi n Probe Force Mi croscopyi w

Messsignal verwendet. Durch Anlegen einer Spannung zwischen Probe und SpitzieHasst

die Kraft variieren oder kompensieren, wodurch quantitativ die Austrittsarbeit des

Probenmaterials bestimmt werdkann[28].

1.2.6Reibungskraft

Bewegen sich zwei Korper unter Auflast zueinander, dann ist die Reibungskrditekt
proportional zur Normalkrafty: Es gilt[29, S 18710 ‘O mit‘ als Reibungskoeffizient,

der von der Art und der Oberflachenbeschaffenheit beider Materialien abhé&ngig ist.
Mikroskopisch gesehen ist jede makroskopischhnso ebend®berfladce niemals perfekt

planar Es befindet sich immer nur ein geringer Teil der Gesamtflache beider Korper in
Kontakt, wobei jede Flache schliel3lich zur Reibungrégt. Wird die Normalkraft erhoht,

wird die mikroskopische Kontaktflache vergro3ert und somithadie makroskopische
Reibungskraft.Die genauen Hintergrinde der Reibungsdynamik ist Gegenstand aktueller
Forschung und wird vor allem im mikroskopi
Mi croscopyh untersucht , ibungskrafi misst Knol nderank t mo d u
ortsaufgeldsten Unterschiede einer Probenoberflache abifid& 864] Reibungsbedingte
Storkrafte bei sonstigen Messungen kénnen durch Cantilever mit Rederkonstante in

horizontaler Richtung minimiert werden.
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1.2.7 Weitere Kréafte

Vollstandigkeitshalber sorwéahnt werden, dass noaleitere Krafte wirken kdnnen.

Wird eine Spitze mit magnetischem Material beschichtet, magnetisiert und Uber eine
magnetische Oberflache gefiihgo wird die magnetische Struktur der Pratd&mlich

abgdildet. Im NichtKontaktModus wird beid e r AMagnetic Fdig c e Mi
Veranderung der Schwgangsamplitudesfrequenz odefrphase des Cantilevers aufgrund der
magnetische Wechselwirkung zwischen Spitze und Oberflache detektiert und als Messsignal

zur Topographieabbildung oder ortsaufgelosten Oberflachencharakterisierung verwendet
(siehe[16], [30]).

Besonders in der Chemie und Biolegst die Vermessung chemiscH&indungskrafte von
Molekilen von InteresseB e i der Ac hemi sc h e ndet kwisgHen sinere k t r o
chemisch einheitlich  funktionalisierten = Messspitze in  verschiedenen flissigen
Abbildungsmedien nur eine spezifische Wechselwirkung mit der Probenoberflache statt,
sodass eine ortsauflosende Abbildung der chemischen Eigenschaft deeffrégkcht wird

[31].

1.3 Betriebsmodi des Rasterkraftmikroskops

Rasterkraftmikroskopie

Statisch = Dynamisch = Nicht
Kontaktmodus Kontakt Modus

NichtKontakt | Tapping/Intermittierende
Mouds Modus

Konst. Hohe—— Konst. Kraft

Abb. 8 Ubersicht verschiedener Betriebsarten des Rastftmikroskops

Ein Rasterkraftmikroskop kann je nach Anwendungsbereich in unterschiedlichen
Betriebsarten verwendet werden: grundsatzlich wird zwis#&twariakt (Statisch) und Nicht
Kontakt (NK) (Dynamisch) Modus unterschieden, wobei letztereh aen intermittierenden
TappingModus beinhaltet (Abb.8)Ym Folgenden wd insbesondere der voexperimentell
verwendeten Nanosurf Easy Scan AFM mogliche Kontakits naher erlautern welchem

Modus das Mikroskop betrieben wird, ist grundsatzlich vom Abstand der Messspitze von der
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Probenoberflache abhangig. Abb. 9 (verandert f32hS 14] mit emweiterten Abb. auf33])
zeigt die jeweiligen Betriebsmodi mit zugelg@n Bereichen im LennatdbnesPotential.

Potentielle [(f)lz B (2)6]
Energie \(; L= 7 z

Intermittierend

« Repulsive
% Kraft

W

Kontakt
77!{_,*, MessspitzeProberAbstand z
——— =
L o ‘ i
o Attraktive
4 Kraft

/| Nicht-Kontakt

Abb. 9 Uberbick AFM Betriebsmodi im LennardonesPotential

1.3.1 Kontaktmodus

Dieser Modus ist konzeptionell am einfachsten umzusetzen. Disspieze liegt auf der
Probe auf undspirt eine repulsive Kraft, die durch die Gegenkraft des Cantilevers
kompensiert wird. Der Arbeitsbereicét im Kontaktregime des LennaddnesPotentials, wo
repulsive Krafte aufgrund elektrostatischer Absto3ung bzw. des Pauli Ausschlussprinzips
vorherschend sindAbb.9). Die durch die Wechselwirkung erfahrene Verbiegungdes
Cantilevers(Abb.12) wird durch die Auslenkung des Laserstrahls an der Photodiode als
Differenzsignaldes oberen (A+B) und unteren (C+Bggmentder Diode in Form eines
Photosroms (Top (T)Bottom B) Signal) detektiert (Abb.4). Es werdewei Messmethoden

unterschieden:
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Konstante H6he

Z,. = const

— — — - N

060 : .
OOOOOOOOOOOOOO e o A
0000000

Y ——f ——4

Scanning

Abb. 10 Prinzip des Kontaktmodus bei Methode konstanter Héhe (veramatehfl3, S. 62)

Hier wird die Probenoberflache mit einem festen Abstand Messdpitteenoberflache z
(Abb.12) in xy-Richtung abgerastert und die Verbiegung des Cantilevers Uber das
gemessene -B Signal festgehalterDas raumabhangige-B Differenzsignal ist direkt ia

Mal3 fur de Oberflachentopographie. AusbleibendBlachregulierung erlaubt ein schnelles
Scannen der Proben, jedoch kann der Cantilever aufgrund seiner begrenzten Verbiegung
mechanisch zerstort werden, weshalb sich die Methode vor allem fir flachan Righet.

Um dies zu vermeidenvird haufig im konstanten Kraflodus gemessen.

Konstante Kraft

F. = const

Scanning

Abb. 11 Prinzip des Kontaktmodus bei Methode konstaKraift [13, S. 62]

Um die auf den Cantilever wirkende Kraftdisomit dessen Auslenkung beinbrastern
konstant zu halten, muss Uber eine elektronische Rickkopplungsschleife der Abstand z so
nachgeregelt werden, dass bei raumlich setindernden Wechselwirkungsken das FB
Differenzsignal konstant bleibHierzu wird die Verbiegung des Cantilevers tUber daB T

Signal gemessen, in emeProportionalntegral Regelkreis(PIR) geleitet und mit einem
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vorher eingestellten Sollwert (entweder als maximale Kraft/Auslenkung madermaler

Photostromvorgegebehverglichen.Je nachdem ob die Auslenkung kleiner bzw. gro3er als

der Sollwert ist, wird die Messspitze zur Probe hin oder von ihr weg gefahren. Die daftr

notwendige am Piezorbhrenscanner anlieger8pannung wird als Messsignal verwendet.

Das Aufzeichnen der zur Héhnachregulierung notwendigen Spannunggdbeichzeitigem

Abrastern in xyRichtung liefert £x,y), was im Computer als farblich entsprechend der Hohe

codiertes Bild der Oberflachentopographie wiedergegeben werdenZabeachten ist, dass

Details im allgmeinen Farbhintergrund verloren gehen konnda, der fur Kkleine

Hohenanderuren codierte Farbunterschied mit dem Auge nichéhr zu erkenne ist.

Abhilfe kann die Betrachtug des Fehl ersignal bil ds

(sog.

der Grundlage @ Fehlersignals des PRegelkreises gewonnen wirdAl{b.14

Regelabweichung)e

Zu beachten ist aul3erdem, dass die gemessene Iraftlit die Gesamtkraft g auf den

Cantilever entsprichtda gilt Fes= Fadnh + Fc mit Fagn als Adhasionskraft, distets zwischen

Objekten wirkt.Dementsprechend liefert die Auslenkung nur den unteren Grenzwert fur die

Gesamtkraftwas beim Einstellen des Kradtpoints bertcksichtigt werden sollte.

Vorteile des Kontaktrmdus sind8, S 6]:
- hohe Scangeschwindigkeitdglich, daher kurze Messdauer
- enfach Konzeption
- v.a. fur raue Oberflachen geeigiiledbnst. Kraft)
Nachteile des Kontaktauus[8, S. 6]:
- storende Lateralkrafte aufgrund der Cantilevertorsion

- Zerstorung weicher Proben aufgrund des Kontakts oder ZerstdiesnGantilevers

aufgrund auftretender Adhéasiensd Kapillarkraften

Cantilever 5
_— — . ..... C T

A
bET

Yy
_.-"'"F-___-"""H_

D £

i zzzzz22;

Sample

Abb. 12 Parameter zur Beschreibung des Abstandes Cantifrafrenoberflichfl9, S. 5]
Mit Abstand MessspitzBrobe ohne Krafteinwirkung

Auslenkung Cantilever aus Ruhelage

Oberflachenausdehnung

momentane bzw. wirklicher Abstand MessspiPrebenoberflache

O F N
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1.3.2 Nidt-Kontakt (NK) Modus

Auch wenn das im weiteren Verlauf dieser Arbeit beschriebene Rasterkraftmikroskop diesen
Messnodus nicht praktiziersoll zur Vollstandigkeikurz die Funktionsweise des NK Modus
beschrieben werden, da dieser die beliebteste Betriebsart in der aktuellen ForsdbhOn& ist
150]und das Nanosurf AFM damit nachrustbar ist.

Der Arbeitsbereich isim Nicht-KontaktRegime des LennatdonesPotentials, wo attrdake
Van-derWaalsKrafte vorherrscheifAbb.9), die jedoch so klein sind, dass sie nicht zu einer
statischen Verbiegung des Cantilevers fuhren wiurbeshalb wird der Cantilever extern zur
Schwingung nahe seiner Resonanzfrequenz angeregt. Die beim Abdest@&robe raumlich
variierenden Wechselwirkgskrafte filhren zur Anderung seingffektiven Federkonstante

und damit zur Veranderung der Resonanzfrequenz und der SchwingungsamplitulaniNun
entveder die Amplitudenveranderung (AM Modus), die Frequenzveranderung (FM Modus)
oder die Phasenveranderuggmessen und ajeweilige Regelgbl3e verwendet werden.idd

Hohe des Cantilevers wirgb nachreguliert, dass entwedés Schwingungsamplit@doder-
frequenz konstant gehalten wird und das Regelsignal als ortsaufgeldstes Topographiesignal
dient. Im einfachsten Fall kann die Cantileverschwingung als angeregte harmonische
Schwingung mit Dampfung modelliert werden. Eine ausfuhrliche Beschreiluhet fsich

hierzu in[19] und[34].

Beim Tapping bzw. IntermittierendéVloduswird die Schwingungsamplitude des Cantilevers

so grol3 eingestellt, dass die Messspitze pro Periode die Probenoberflache berihrt, sodass
sowohl attraktive wie auch repulsive Kigfwirksam sindAbb.9). Analog zum NK Modus

wird die Topographie Uber die H6hennachregulierung zur Schwingung mit konstanter

Amplitude aufgezeichnet.

Vorteile des NkModus sind:
- geringe Krafteinwirkung auf Probenoberflache und somit seltener Zersttawg
Veranderung dieser oder des Cantilevers
- geringer Einfluss von &teralkraften und Kapillarkraften
- subatomare Auflésung mdglich
Nachteile sind:
- geringere Messgeschwindigkeit
- meist schlechtere laterale Auflésung
- Gefahr Topographie dérdsorbatOberflachezu messen

- quantitativer Auswertung der wirkenden Kréfte noch unzulangbcls. 743]
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1.4Theorie der Kraftspektroskopie und Kraft -Abstands-Kurven

(a) F(D)
(b) F=kd,

Dy zg

-

&

Abb. 13 (a) Idealisiert Verlauf Wechselwirkungskraft zwischen Messspitze und Probenoberflache in
Abhangigkeit vom momentanen Abstand D; (b) Aus experimentellen Daten gewonnen bzw. berechnett
der Cantileverkraft Fin Abhéngigkeit vore [19, S. 6]

Die Kraftspektroskopie isetine Methode an einem Punttér Probe die abstandsabh&éngige
Kraft der Wechselwirkung zwischen Messspitze und Probenoberflache zu erfassen. Wird bei
der Topographieaufnahme die Ol&che in xyRichtung gescannt, komnes hier areinem
fixen Punktzur Abstandsvariation zwischen Messspitze und ProbenoberflachRiahtzing,
bei gleichzeitiger Detektion des Diodenstroms, respektive CantileverdefleligiolVas
experimentell aufgezeichnet wird, sind ai&gz) Plots, wobei mit Hilfedes Hooke schen
Gesetz die vom Cantilever ausgelbte Federkratbdfechnet werden kanmie folgende
theoretische Betrachtung foldi9, S 5] anhand der Geometrie in Abb.12:
0 Q ¢

mit K Federkonstante Cantilex
Experimentell ist durch Variation de#\bstandes z (Abb. 22 nur U, Uber den
Photodiodestrom messbar, sodass die experimé&@melRohdaten zunachst mit Gl. 29
umgerechnet werden mussen. Al#jb) zeigt den experimentell ermittelten Verlauf der
FederkraftF. in Abhangigkeit vom steuerbaren AbstandWahrendder Anderung von z
herrscht in jedem Punkt ein Gleichgewicht zwischen der vom Cantilever ausgelbten Kraft
Fe(z) und der Wechselwirkungskraft F(D) zwischen Messspitze und Probenoberflache.
Allgemein git fir den Abstand JAbb.12)

O o 1 om
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Dameist die Federkonstante ldeiner als die der sich verformbaren Oberflackistk kannts
vernachlassigt werdgii9, S 5]. Mit gemachter Naherung ergibt siche Cantileverkraft in
Abhangigkeit von xu:
00 0O & op

Dies entpricht in Abb. 13a) den Linien 34. Der Graph F(D) zeigt den typischen
idealisierten Verlauf der Wechselwirkungskraft zwischen Spitze und Proben, bestehend aus
langreichweitiga attraktiven Van-derWaalsKréaften und kurzreichweitigen repulsiven
Kraften (vgl. Abb.9) F(D) und FE sollten sich im Gleichgewicht befinden, was sich am
Schnittpunkt der Linien-# mit F(D) ergibt, also beil{ b, 9, U). Beispielhaft ergibt sich an
Linie 2 am Schnittpnkt b der wahre Abstand D und der kontrollierbare Abstand z durch den
Schnittpunkt der Linie 2 mit der-&chse. Hieraus ergibt sidl zu U. = z, - Dp. Somit kann
F(D) an dieser Stelle aus den experimentellen Wedtech k = k.. berechnet werden.
Gleiches qilt fur die restlichen Linien. Bei der Beschreibung deegmentellen Kurve in
Abb.13p) fallen jedoch Abweichungen vom idealisierten Verlauf[a6f S 41-42]:

(1) Zunachst befindet sich die Messspitze in groRem Abstand zbersodasdie Kraft

auf den Cantilever anndhernd Null betréagt, also F(D) ebenfalls nahe NUJl ist (
(2) Kommt es zur Annaherung, nimmt die Abweichung zwischen D und z zu und

attraktive Kréafte wirken auf den Cantilever. Am Puriktbzw. 2 (bersteigt der
Kraftgradient — die Federkonstantk. und die Messspitze schnappt auf die

Oberfl 2che beziwn. (Aysunmagp tionficont act f

(3) Weitere Anndherung bedeutet Zunahme der Cantilever Auflast bei abnehm@nder
und verschwindet wen repulsive Krafte gleich den attraktiven Kréften sind
Anschliel3end biegt sich der Cantilever aufgrund zunehmender repulsiver Krafte von
der Oberflache weg, wobdiies ohne elastischer Verformung von Spitze und
Oberflache und D = 0 = U, zu einer Geradenc&) mit konst. Steigug fuhrt. Flr
den F(D) Plot engpt sich eine Steigung ins Unendliche, da D unabhéangig vom sich
andernden-xVert Null bleibt (vgl. Punkb).

(4) Beim Zurtickfahren nimmt die Auflast kontinuierlich ab, wobgiz)-eine Hyserese
durchlauft, da die Messspitze aufgrund adhasiver Kréafte an der Probenoberflache
haften bleibt bis . > Fign (Adhasionskraft) ist. Die Spitze springt im Punkaus
dem Kontakt zuriick in ihren Gleichgewichtszustandipit 0 b z w. F(D)
of fA bzw. Ajump off contactif)

Es wird nochmals darauf hingewiesen, dass F(D) nicht experimentell zuganglich ist, sondern

aus den Rohdaten berechnet werden muss, wobei die Abschnitte des Verlaufs F(D) im
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Bereich des Asnap i nEs fn experichentdllemDaen geviohnErs i n i
werden kbnnenda gerade die Werte zu Bestimmung von F(D) sozusagenCantilever
A¢bersprungenii werden. Durch die Verwendung
Intervalle jedoch minimiert werdgii6, S 42]. Dasbedeutet letztendlicldass experimentell

keine KraftAbstandsKurve, sondern vielmehr eine Cantilev®uslenkungAbstands Kurve
aufgezeichnet wirB5, S 144}

Die lineare Steigung dei(z) bzw. R(z) Kurve ist dartber hinaus ein Mal3 fir die Elastizitat

des Materials, wobei giltle seiler die Kurve, desto hdher der Elastizitatsmodul des Objekts.

Der Elastizitatsmodul eines Kérpers ist umso grofier, je steifer dieser ist. Dementsprechend
verbiegt sth der Cantilever nach dem Snap b e i Aharterenh K°orpern
Aweicherii Kérpern und der lineare Verlauf in der KrdfbstandsKurve fallt steiler aus.

Fur eine weitere analytische Beschreibung K&K wird auf[19, S 6-7] und[36] verwiesen

Im Folgenden sollen noch Mdéglichkeiten der Auswertung von Kka&tandsKurven
erlautert werden:
Zunéchst muss die von der Photodiode ausgegebenen Spannungswerte in V in Cantilever
Auslenkungen in nm umgerechnet werden. Im linearen Abschnitt der aufdezeie t e n AKr a
AbstandsK u r v e fi , wo sich Cantilever und Probenol
steifer Materialien aber nicht verformen, entspricht die vertikale Auslenkung des Cantilevers
direkt der sich andernden Piezoausdehnung. Der Photodioden ®ampudemnach direkt in
die Cantileverauslenkung umgerechnet werf3h S 49]. Hierfur wird zundchst Uber die
Steigung des linearen Bereichs der Kurve die Sensitivitat S der Photodiode bestimmt, es gilt
[38, S 19]
Y
Ya
mit  gJr.g: Differenzspannung an Photodiode

0¢Q

gz: Differenz des Cantilever Abstands z zur Probe
Mithilfe des Kehrwerts deSBensitivitdt Kehrwert der Steigung im linearen Bereidann
sowohl die maximal@uflagekraft k, festgelegt durch den Setpoint, als auch die maximale

Adhasionskraft kg rechnerisch bzw. graphisch bestimmt werden, es qilt:

0 QY YY oo
mit  glJr.s: Als Setpoint eingestellte max. Differenzspannung
Photodiode

Ke Federkonstante des Cantilevers (Herstellerangabe oder

Berechnung nach G(1))
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und
O QYa o1
mit qz: Differenz Abstand z zwischen Durchgang durch
Gleichgewichtslage und snap off beim Zurtckfahren
Zur experimentellen Durchfliihrung ur@réRenbestimmung siehe Kapit&b und Anhang

D.7.

1.5 Elektronische Steuerung: PIBDRegelkreis

Im Kontaktnodus wird bei Messung mit konstanter Kraft der Abstand Messspitze
Probenoberflache Uber einen Regelkreis imswewariiert, dass der detektierte Photostrom
bzw. Cantileverauslenkung bzw. Wechselwirkungskraft zwischen Spitze und Probe konstant
bleibt. Dies wird in den msten AFMs uber einen sod?ID (Proportionatl ntegrat
Differential) -Reglerrealisiert (Abb.14 veandert nacH39, S 27]), der hier kurz erlautert
werden soll (nacfB9, S 160166)).

Flhrungsgrofe w

Regelabweichung €
(Sollwert) WA ° g, PID-Regler
z.B. detektierter k‘f‘;
Diodenstrom
StellgréRe y

Regelgrofie x
(Istwert)

z.B. detektierter
Diodenstrom

z.B. Spannung
am Piezoscanner

H.\L
+ = —
( ) Regelstrecke

L

StorgrofRe z

Abb. 14 Prinzip eines PIERegelkreis

Wahrend der Messung wird die momentane Verbiegung des Cantilevers bzw. detektierter
Photostrom/Spannung (Regelgrodezw. Istwerf) standig mit dem eingestellten Setpoint der
max. Verbiegung bzw. max. Photostrom/Spannung bzw. max. Kraft (Fihrungsgtiifie.
Sollwert) verglichen. Weichen beide Wertaufgrund einer wirkenden Storgrof3e z
(wechselnde Krafte zwischen Smtazind Probenoberflachepneinanderab, versucht der
PID-Regler tUber die am Piezokristh#égende Spannurgur Hohenregulierung (Stellgréi3e y)

die Regelabweichung e = v x zu eliminieren.Dies wird durch eine Regeleinrichtung
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bestehend aus drei Regelpagdern realisiertDem integralen Anteil I, dem proportionalen
Anteil P und dem differentialen Anteil D.
Der P-Regler liefert eine Stellgrol3e respektive Spannung an PiezorOhrenscanner, die

proportional zur Regelabweichg ist, es gitt

WO UL Qo ou
mit y: Stellwert
e: Regelabweichung

Kpr:  ReglerProportionalwert
Ein P-Regler reagiert sofort auf eine Regelabweichung mit einer Anderung der StellgréRe,
kann diese jedoch nicht véllig beseitigen
Hierzu wird zusatzlio der I-Regler verwendet, dessen Stellwert durch Integration der
Regelabweichung tber die Zeit ermittelt wird, es gilt

wo U QtQt (o)

mit  Kg: Integrierbeiwert
Der l-Regler ragiertauf sprunghafte Regelabweichungen verzégert, kann diese jedoch im
eingeschwungenen Zustand vollig beseitigen, da auch Regelabweichungen zu friheren
Zeitpunkten berucksichtigverden.
Um auch schnelle Anderungen der Regelabweichung auszugleichen, liefdd-Riegler
einen Stellwert durch zeitliche Ableitg der Regelabweichung, es gilt:

wo 0 Q o X
mit  Kpgr: Proportionalwert
Q zeitliche Anderung der Regelabweichung

Der D-Regler kann Anderungen ddRegelabweichung kurzzeitig entgegenwirken, gegen
bleibende Abweichungen e konst A y(t) = 0 wirde er jedoch nichts ausrichten, sodass
alleinige DRegler keinen Sinn machen
Der PID-Regler bestehtaus einer Parallelsclhang der drei Regler, wobeneben den
verminderten bzw. verschwindenden Rep@leichungen durch derusatzlichenD-Anteil

nunauch schnelle Regelabweichuagdeungen kompensiert werden kénnen, insgesamt gilt:
WO UL Q6 v QtQt v Q oy

In der Nanosurf Stware konnerdie Parameter des PIReglersverandert werden, um die
Qualitat der Bilder zu steigern. Generell fihrt eine Vergro3erung der Verstarkung zu einer
Verkleinerung der Regelabweichung, also des Messfehlers, jedoch fihren zu hohe Werte zu

einer Ulersteuerung des Regelkreisesy; dann zu oszikliren beginnt (siehe auch K&n2).
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2. Das Nanosurf easyScan 2 Rasterkraftmikroskop

Das Easyscan2 AFM der Firma Nanosurf AG ist ein kompaktes, tragbares AFM, das durch
leichte  Bedienbarkeit die = Probentopographie @ sowie eine  Vielzahl von
Oberflacheneigenschaften mit bis zu nm Auflosung aufzeichnet. Die Messung wird mittels
der beigefugten BM Steuerungssoftware durchgefihrt, dargestellt und ausgewertet. Durch
Installation von Modulen (z.B. Dynamisches Modul zum Betrieb im dynamischen Modus
oder Video Modul zur optischen Darstellung der Spitzenanndherung) koénnen die
Messmaoglichkdéen weiter asgebaut werden. Im zur Verfigung stehendem Gsraur das

Badgs Modul zum Betrieb im Kontaktodus verbaut. Die Hauptbestandteile des AFMs sind
der easyScan 2 AFM Scankopf, die AFM Probenhalterungsbihne, der easyScan 2 Kontroller
mit verbauten Basic Mad und die SPM Steuerungssoftwd#fdb. 18c)

Im Folgenden werden die einzelnen Bestandteile n&her erlautert und Hinweise zur ersten

Inbetriebnahmeles Mikroskops gegeben.

2.1 Komponenten des AFM Systems
Die zur Verwendung stehenden Komponent@bb.15 nach [40]) kénnen je nach
Modulausstattung des AFMs abweichend sein. Welches Modul verbaut ist, wird durch die

LED Anzeige des Steuerelents (1) bei Inbetriebnahme angezeigt.

2.2.1 AllgemeineKomponenten

9 10 s 15 16

1] e 14

Abb. 15 Wesentliche Bestandteile des Nanosurf easyS@sf\® Systemq40, S. 1315]
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Komponenten in Abb3:

1) easyScan 2 Steuerungselement mit eingebautem Basic Modul (Kontakt bzw.

Statischer Betriebsmodus
2) easyScan 2 AFM Scankopf
3) Scankopf Aufbewahrungsbox
4) USB Kabel zur Verbindung von (1) mit Computer
5) Stromkabel fur (1)
6) ScankopfKabel zur Verbindung von (1) und (2)
7) AFM Probenbihne mit Mikrometerschrauben
8) AFM Toolkoffer mit Inhalt (9)- (15)
9) Erdungskabel zuverbindung von (2) und (14)
10)CantileverPinzette
11)Schraubenzieher zur Befestigung von (6)
12)Cantilever Steckstift; Aufbewahrung meist in (13)
13)DropStop bzw. Laserschutz fur Cantileverwechsel
14)Probenhalter mit Magnet
15)Kalibrierungsgitter (Grid 1@m/100nm)
16)CD-ROM Probenstiick

2.1.2 Scankopf und Steuerungselement
Die wichtigsten Komponenten des auf dem Lichtzeigergy basierenden AFM sinder

Scankopf{Abb.16) und das Steuerungselement, deren Anschliisse genauer dargestellt sind:

Levelling Scan head Hole for cantilever
screws serial number insertion tool

Camera
», connector

b) Ground Scan head cable C_anlilever on
connector connector alignment chip

Abb. 16 a) Fertiger Aufbau des Scankopfs auf Probenbiihne; b) @bérUnteransicht deScankopfg40,S. 16+38]
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Levelling Screws

Zur manuellen Anndherung des Scankopfs an die Probenoberflache und Anpassung der
horizontalen Sankopfebene aRrobenebesn

Scan Head cable connector:

Anschluss des Verbindungskabels zwischen Scankopf und Steuerungselement.

Ground connector:

Zum Anschluss des Erdungskabels, das Scankopf und Proberdn#ltgleiches Potential

sdzt.

Alignment chip and hole for cantilever insertion tool:

Zur Anbringung/Entfernung des Cantilevers auf/vom Scankopf.

Der Kameraanschluss ist bei dem vorhandenen Scankopf nicht vorhanden, da das Video

Modul im Steuerungselement nicht verbaut ist.

Module lights
Scan Head lights
Probe Status light

Controller
Serial numbei|

\ USB outputs
7 (to dongle)

Power
switch

USB power Video Out
light connector  \fideo In

Mains power  USB input USB active (optional) connector
connector (from PC) light (optional)

Signal Out

connector Signal In Scan head
(optional) connector cable connector
(optional)

Abb. 17 Anschlussmdglibkeiten desSteuerungselemeni40, S. 17]

Status lights:

Alle Status LEDs werden zu Beginn beim Einschalten des Gerats fur eine Sekunde
aufleuchten.

Probe Status light:

Zeigt den Zustand deskeeback Regelkreis an, wolbeigende Farben mdglich sind:

1. Rot: Der zScanner ist an seiner maximalen Position angekommen. Leuchtet auf,
wenn die momentane Spitz8moben Wechselwirkungskraft gro3er als der
eingestellte Setpoint ist und somit die Gefahr der Beschadigung des Casitileve
besteht

2. Orange/Geld Der z-Scanner ist an seiner minimalen Position. Leuchtet auf, wenn

die momentane SpitzdProben Wechselwirkungskraft kleiner als der eingestellte
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Setpoint ist und somit die Messspitze noch keinen Kontakt mit der Probenoberflache
hat.

3. Grun: Der zScanner befindet sich in seiner optimalen Position zur
Topographieabbildung der Probenoberflache.

4. Grun blinkend: Der Feedback Regelkreis wurde in der Software ausgeschaltet.

Rot blinkend: Es ist kein Lasersignal fur d&tuckkopplungsregelkreis vorhanden

Scan Head lights:

Zeigen an welcher Scankopftyp anddessen ist; blinken wenn kecankopf angeschossen
ist bzw. das Steuerungselement noch nicht betriebsbereit ist.

Module lights:

Zeigen an welches Modul im Steueggelement verbaut und betriebsbereit ist; blinken wenn

Steuerungselement noch nicht betriebsbereit ist.

Der Videoanschluss ist wegen fehlendem Video Modul bei vorliegendem AFM nicht
vorhanden.

In Abb.18 a)+c) ist der grundlegende Aufbau des Nanosurf 8aap AFM zu sehen. In
Teilbild b) sind die notwendigen Bestandteile zur Topographieaufnahme mittels- Laser
Detektion (in Kap. 1.1.2 beschrieben) zu erkennen, wobei es sich um die Ansicht der

Unterseite des Scankopfs handelt.

Control
electronics b)
Sample illumination  Cantilever
Photodetector Laser
Cantilever Alignment chip
holder spring

Hole for cantilever
insertion tool

= PC mit _
Messsoftware N

Abb. 18 a) schematischekufbau des Nanosurf easyScan 2 AFM Systems; b) Unteransicht des Scankopfs zum Aufl
Kraft- bzw. Laserdetektigre) realer Aufbau AFMBystem40, S. 30+97]

i\j ]
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2.2 Inbetriebnahme und grundlegende Messeinstellungen

Bevor das Gerét in Betrieb genommen und [&

o  Wen:
den Strom angeschlossen wird, ist es sinn 11 50%

‘l

den altenCantilever auszuwechseln bzw. eing

Silicon AFM Probes

ConiAI-G‘ |

neuen zu installlen. Fir die Messung i

Application:

Kontaktnodus ~ wird  der  entsprechendg] e

Cantilever des Typs ContAb von Budget [ A
Sensors f = 13kHz, k = 0,2N/m) bendtigt | -

(Abb.19). Das technische Datenblatt ist iAbb.19 ContAl-G Cantilever (§=13kHz, k=0,2N/m)
Anhang zu finderfD.1).

Folgende Hinweise sind im Umgang r@iantileverund Messkopf zu beachten:

Wichtige Hinweise zum Umgang mit Cantilevern:

- Nichts darf den Cantilever berthren, da dieser sonst zerstort/beschadigt \
konnte

- CantileverChip nur mit Pinzette adessen Seiten greifen

- Vor dem Wechsel des Cantilevers immer den DropStop anbringen, de

Einfallen des Cantilevers in den Messkopf verhindert und den Laserstrahl blo

- Stets vorsichtiger Umgang: ein Canit

Warnhinweis Laser:

LASER RADIATION (650nm)
DO NOT STARE INTO THE BEAM
OR VIEW DIRECTLY WITH OPTICAL

INSTRUMENTS (MAGNIFIERS)
CLASS 2M LASER PRODUCT

- Bringe vor jedem Umbau oder Begutachtung des umgedrehten Messkopfq
DropStop an!
- Entferne niemals das Linsensystem des Messkopfes, da diese optische Filt

Schutz vor dem Laserlicht beinhalten!
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Ausbau/Einbau desalten/neuen CantilevergAbb.20)

1.

Stelle den Scankopf auf den Kopf und bringe den DropStop nach herausnehmen des
Steckstifts am Messkopf an.

Stelle den Steckstift so hinter den Alignméiiip, dass sich die Cantilevelalte-Feder
offnet.

Entferne den alte@antilever mithilfe der Pinzette und lege ihn in seine.Box

Entnehme der Box einen neuen Cantilever und positioniere ihn vorsichtig auf dem
AlignmentChip. Die Unerseite des Cantilevers hat ZDberseite des Alignmei@hips
entsprechende Aussparungen.

Verschiebe den Cantilever durch vorsichtiges Driicken von oben auf seine korrekte
Position, wie in AblR20 zu sehen ist. Richtig positioniert lasst der Cantilever sich nicht
mehr relativ zum AlignmenrChip verschieben.

Ziehe den Steckstift vorsichtig heragsdass die Cantilewtalte-Feder den Cantilever
einspannt. Dieser darf sich beim Herausziehen nicht bewegen.

Entfernen den DropStop, stetlen Scankopf auf die Probenbiihne und schiel3e ihn an die

Elektronik des Steuerungselements an.

Wichtige Hinweise Transport und Aufbewahrung:
Der Scankopf ist immer mit Cantilever aufzubewahren und zu transportieren, da ohne die

CantileverHalte-Feder den AlignmenrChip beschadigen kann!
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richtig

Abb. 20 Anleitung zum Einbau/Ausbau eines Cantilevers in/faus dem Meskskopf[40, S. 3234]
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Erste Messungen im Kontaktnodus und grundlegende Einstellungen

Nach dem Einbau des fur défontakmodus passenden Cantilevers, miussen grundlegende
Einstellungen der Software vorgenommen werden, bevor die Annéherung des Cantilevers an
die Probenoberflache und letztendlich die Messung erfolgen kann.

Die Software verfugt Uber einen Simulationsm®din dem vor dem eigentlichen Betrieb

ohne Anschluss des Steuerungselements die Messung simuliert und geubt werden kann. Es
bietet sich an, diesen Simulationsmodus vor der ersten Messung durchzuiererhin

findet sich im Anhang eine Beschreibung dBnutzeroberflache der Steuerungssoftware
(D.2).

Im Folgenden werden die fur die in Kapitel 3 beschriebenen Experimente bendtigten

Grundeinstellungen erlautert:

View

Acquisition

Analysis Settings

1. Einstellung deMessbedingung
AAir (Luft),
ASt atic

~

n

Forcehn

= Kontaktmodus) und des

verwendeten Cantilevers, hier

BB L)

AConG®m,l i
BAcquistionfi T a s Khter i i3
Al ma gh ARdr amet

A Mo rwéardé ein Wechsel aus

n der

dem Atomnce

(konstKr aft) in

Mo dAbb. 21 Grundlegende Messeinstellungen
den

SICOMN-A
Conthl-G
Multi7SE-G
Multivsh-G
Multi73Al-G
Tapl90Al-G

Aconst

hi ght mo déhe) Mpodusonmiglith.
. . ma Z-Controller N
2.Unt er A RMaPgirnagre t_e [ S [

- A R gm Parameters " Setpoint mg
werden  die  grundlegende eee o GEEC o (TS
Parametereinstellungen de Gon [EOE
Al mage sizeh e ncan CIINE
ATime/ Linieht (

Linie), APoints/liniefA (Anzahl der

Messpunkte pro Linie) und die

Abb. 22 Parametereinstellung Imaging undnntroller

36



Rotation der Messebene -Goonrtgreonlol trpmeiverd esro wd ee

fur die max. Auflagekraft des Cantilevers auf die Probe vorgegeben

3. Annaherung des Cantilevers an die Probenoberflache
a. Bevor die Anndherung des Cantilevers an die Messprobe vollzogen wird, ist es
ratsam unter “Bbr Emnweiittée ommA AMemreo aunh e r
den Rei t et dreti iAmaug ionsgdass diesMessang haehrdare
Annakerung erst beginnt, wenn dies gewollt ist.ie Dendguiltigen
Messparameteednnennochmal Uberprift werden.

SPM Parameter

~Approach parameters ———— -~ Tip-Position: O m =
Imaging CmaEEh T
Approach mode: I
| — p

Continuous approach -
et -

Spectroscopy

Lithography

Operating Mode

L,
[
&
P

Approach Auto. startim ‘

| Auto. reload parameter

+
—

Z-Controller
~Withdraw parameter

Withdraw Steps | [=]
Signal Access FEEIEESEEE mg"

A

Abb. 23 Einstellung Approach

b. Zunachst wird die Annédherung manuell Uber das Drehen der Stellschrauben
vollzogen, sodass sich der Cantilever soweit an die Probe annéhert, dass diese
in erreichbarer Entfernung der maximalen Ausdehnung Rlegoscanners
liegt. Ziel ist ein Ubereinstimmen des Schattens der Messspitzedan
Messspitze selbst (roter Kreis Abb.24 reghtgobei stets die LEDAnzeige
beachtet werden sollte, die einen zu starken Kontakt rot, kein Kontakt orange

und optimalen Absnd des Cantileverson der Probe mit griin signalisiert.

Abb. 24 Cantileveransicht durch Linse des Scankopfs; links: nach manueller Annaherur
rechts: nach automatisierter fast vollstandigendherundg40, p. 46]
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Die vollstandige Annaherung winaiittelsAAdv ancefi (1) (schri
Mausklick) oder direkt durch AApproach
Annaherung die LED griin leuchtet und eine positive Meldung (3) erscheint.

®

Nanosurf Easyscan 2

Die Messung kann gestartet werden (4)
—_ -

~ Home r S 2 Home
Approach
.

Approach Done!

Abb. 25 Schritte zur Anndherung der Messspitze an die Probenoberflache

cC. Zur Beendigung der Messung ist | edigld:@i
ehemal i gen AStartf zZu dr ¢cken. Di e
AWi t hdr awi \ouderProbettntiaret erden.
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3. AFM Experimente und Analysemethoden

Innerhalb dieses Kapitels werden mdgliche Beispielsmessungen aufgefiihrt, Hinweise zur
Durchfiuhrung und Auswertung prasentiert, sowie die Bedeutung bestimmter
Messeinstellungen erklart. Zu Beginn wird die Vorgehensweise zur Kalibrierung des AFM
Systems erlautert, die fir exakte Messungen zwingend notwendig ist. Darauf aufbauend
werden die jereiligen Messparameteind die Auswirkungeihrer Variationauf die Messung
veranschaulicht AnschlieBend werden Messungen an optischen (CD/DVD) und
elektronischen (CPEPROM) Speichermediesowie eie Messung an Alltagsgegenstanden

wie Aluminiumfolie vorgestellt Weiterhin wird das Aufzeichnen und Auswerten \aft-
AbstandsKurven diskutiert. Schlussendlich werden die Grenzen des AFM im Kontaktmodus
anhand der Messung an Polymer&lng bzw. DNA Strangen aufgezeigtowie typische
Bildartefakte aufgelistet

3.1 Kalibrierung des Messsystems
Beim Austausch des 8ckopfes oder erstmaliger Messung ist es notwendig diesen zu

kalibrieren. Hierfur wird das beiliegende Kalibrierungsgitter mit bekannten Maf3en abgebildet.

AnschlieCend werden die mit der Software ¢
Cal i br at i 9Korregukodffiaienfieingetragen. Um Verzerrungen beim Kalibrieren
Zu ver mei den, i st es sinnvoll zun?2chst di o

korrigieren, da die Ausrichtung der Sampleoberflache in den meisten Falle nicht mit der der
XY -Ebene descanners Ubereinstimmt, sondern beide um ein gewisses Mal3 gegegreinand
genei gt sind ) AuBH karp eciie hor{zohtalé od2révertikale Ausrichtung
linearer Strukturen hilfreich sein. Im Folgenden eine Erklarung der manuellen und
automatischen I8pe-Korrektur, sowie der Rotationskorrektur und anschlieRender

Kalibrierung des Scankopfes.

Manuelle und Eigenstandige Slop&orrektur

Idealerweise stimmt die X*Ebene des Scanners mit der X*Ebene der Probenoberflache
Uberein. Bei Abweichungen (Abb.R&6nnen Details der Abbildungen aufgrund fehlerraft
Berechnungn der Filter nicht zu sehen sein oder die Hohenreguigerund somit die
Topographie aufgrund standiger Kompensation der Neigung fehlerbehai@#t Eine

Korrektur kann atomatisch oder marell durchgefthrt werden:
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... 'Rotation’
- angle
.. Measurement plane

Y ~F

Image area

L estopeangle

~ Scanner XY-plane

Abb. 26 Orientierung der Sample und Scanner Ebene vor Korrektudeigung[40, S. 58]

Automatische SlopeKorrektur :
Zur automatischen Korrektur muss noch keine erstmalige Abbilstattyefunden haben.

1.1m Al magingfi Fenster i st unter den Par an
klicken.
2.l m sich °ffnenden Fenster i st unt-er Al m

Adjust sl : . : .
KorrekturE zu klicken. Der Scankopf fuhrt die Korrektur instanéars.

Fur eine automatische Korrektur vor jeder Messung ist das Kastchen daneben

| TN Adiust slope .
- zu aktivieren.

Manuelle SlopeKorrektur:

Die manuelle Korrektur ist aufwendiger, bietet sich aber vor allem bei grof3eren
Hohenunterschieden innerhalb der Probenoberflachesatiese die Elektronik selbst nur
mangelhaft korrigieren kann. AuRerdem muss eine erstmalige Abbildung, wenn auch nur ca.

ein Drittel des Scanbereichs, vorausgehen.

1. Vermessung des-$lope Topography - Scan forward Mean fi £
Winkels mit E
. =

Winkelvermessungs Tool o

C

r 1 [

A Measure Angle in der ?\_ EZ
o

~ . . g

Gr a p h i aphie pbbilgung = g

(=]

=

(Abb.27).

2. Der gemessene Wert ist unte?

nm

Al maging o)punteron®i (s. o L
o« . . Abb. 27 Line Graph zur Vermessung des Slope Winkel
AXS| opein elDurzctheZben.p 9 P

wiederholtes abbilden und Nachjustierung der Neigung kann eaellele

Ausrichtung der Ebenen erreicht werden
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3. Zur Korrektur der Ebene in-Ri chtung i st die Probe ¢ber
Fenster um 90° zu drehen und wieder zunachst zu einem Drittel des Scanbereichs
abzubilden

4. Sind die Benen nicht parallelird in Y-Richtung analog zur JRichtung die
Korrektur durchgefihrt

Wichtig: negaive Winkel bedeuten eine Veradnderung der Neiguhgy Ebene im

Uhrzeigersinn, positive Winkel eine Drehung gegen den Uhrzeigersinn.

Rotationskorrektur am Eichgitter
Bei linearen Strukturen bietet sich eine horizontale bzw. vertikale Ausrichtung dieser an,
folgende Schritt mussen hierfur durchgefiihrt werden:
1. Aufnahme einer Probe (hier Eichgitter 1x1mm mit  10m/100nm
Strukturabmessungen)

2. Wahrend der Messung Aufnahme eines Snappo t s ¢ b e B2 Capture 5 ptureh

3. Messung der Winkelabweichung der Strukturen des Eichgitters von der Horizontalen
mit Winkelvermessungs Tool im AGallerydn F

4. Ei ngabe des gemessenen Wertes im Al magi
Bestatigung mit Enter, die Mggng startet instantan erneut. Wiederholung der

Prozedur zur Feinjustierung.

Wichtig: negative Winkel bedeuten eine Drehung der Probe gegen den Uhrzeigersinn,

positive Winkel eine Drehung im Uhrzeigersinn.

Topography - Scan forward  Line fit

S0um

Line fit 191nm

Abb. 28 Topographie Abbildung des Eichgitters vor und nach Korrektur der Ausrichtung
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Kalibrierung des Scankopfes
Die Kalibrierung ist etwas aufwendiger als die oben beschriebenen Korrekturvorgange und ist
durch folgende Schritte durchzufihren:

1. Abbildung Eichgitter mit bekannten A7 A7 A7 7
Maf3en (Abb.29) (am besten Slepend P P 7 L7
rotationskorrigiert) P L7 P 7

2. Vermessung der Lange (x), Bei(y), &£F £&&F % ﬂu o

Im

Hohe (zAchse) der Strukturen mit denapp. 29 Eichgitter 1x1mm mitLOum/100nm
g Strukturabmessungg4o0, S. 35]
AVleasurel e n g t h#s Measure Length

Die H°he i st am einfachsten i m Querschni

Cross — erzeugen und in ihm die H6he vermessen.

3. Werte notieren und Berechnung des Korrekturfaktash[40, S 218}
LET T QQOOI L2 o s W &t plg
4. Unter ASdAChil npsAREdMABet i jeivglige Adhseseingeben
(Abb.30.
Die neu gewonnen&alibrierungsScanhead a t e i .hed sollte mit AS

neuen Namen gespeichert werdere Originaldatei darhicht Uberschrieben werden.

Wichtig: Vor Kalibrierung Eichgitter parallel ausrichten und Slope korrigiesenvie neuen

unbeschadigte@antilever verwenden.

Scan head calibration editor

on File
g Zula_vollstandigh Kalibrienungsdatei\ContAl_G_Clemens hed

- - TS N
T o force: TG EN

Abb. 30 Offnen des Editor Dialogs zur Kalibrierung des Scanheads und Eingabe des Korrekturfaktors
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3.2 Bedeutung der Messeinstellungen und deren Variation auf die

Abbil dungsqualitat

In der Messsoftware des Rasterkraftmikroskops kdnnen mehrere Messparameter eingestellt
und je nach Probenoberflache und Fragestellung variiert werden. Um zu wissen welche
Auswirkungen die Verdnderung einzelner Werte hat, bietet sich die Abbildung bekannter
Strukturen bei gleichzeitiger Variation der Parameter an. Im Folgenden werden die jeweiligen
Parameter kurz beschrieben und die Auswirkungen ihrer Variation auf die Abbildung anhand

aufgenommener Topographien erlautert.

Variation der Scangeschwindigkeit
Um die Auswirkung verschiedener Scangeschwindigkeiten auf die Abbildungsqualitat zu
Uberprufen, wird wahrend der Aufnahme einer markanten Oberflachenstruktur (hier DVD) die
Scangeschwindigkeit i m Al magingh Fenster
AT ie mL idneke Mal variiert. So ergibt siclkeine nach Scangeschwindigkeit gedrittelte
Topographieabbildung unQualitdtsunterschiede konnamerhalb eines Bildes an dersaibe
Struktur analysiert werdemie Anderung des Parameters wird hierfir einfach mitEhter
Taster bestatigt, die Messung lauft dabei kontinuierlich weiter. Die Scangeschwindigkeit
berechnet sich in Abhangigkeit der eingestellten Gré3e des Scanbebeichs und
eingestellter Zeit t pro Linie nach:

. W

0 — s ow
Bei einer eingestellten Anzahl von Messpunkt
der Anzahl der zu messenden Linie angibt, kann die den Scanbereich benétigte gesamte
Messdauer berechnet werden nach:
¢

0

0

T

Wobei der Faktor 2 durch das zweimalige Abrastern jeder Linie (hin und zurick)
bertcksichtigt werden muss (beim Riuckweg findet jedoch keine Aufnahme der Messwerte
statt).

Abb. 31zeigt die gewonnee Topographie bei verschieden Scangeschwindigkeiten und fester
Anzahl von Messpunkten (256 pro Linie).
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Topography - Scan forward  Line fit

t=2.5SA VS(;an= 4u.m/S
ttota| = 12803

t:].SA Vscan: 1q.lm/S
ttota| = 5125

t=0,1SA Vscan= 10Qum/s
tiota = 51,28

opm kg 10pm

Abb. 31 Topographie einer DVD in Abhangigkeit der Scangeschwindigkeit

Wie zu erwarten war nimmt die Bildqualitdit mit abnehmender Scangeschwindigkeit zu.
Besonders deutlich zu erkennen bei der Reduzierung der Geschwindigkeits urifaehe.

Sind bei ¥can= 10Qum/s die Réander der Pits der DVD stark verschwommen und nach rechts
verschoben(roter Kreis) ergbt sich bei 1Qim/s eine genauere Strukturauflosung der Pits.
Uberraschender Weise ergeben sich keine wesentlichen Qualitatssteigerungen bei
nochmaliger Verringerung der Scangeschwindigkeit, sodass davon ausgegangen werden kann,
dass zumindest beler Abbildung einer CD/DVIBIu-Ray eine Scangeschwindigkeit von
10um/s vollig ausreichend ist.

Variation der Anzahl der Messpunkte

Der Parameter legt fest wie viele Messwerte pro Linie von der Software registriert werden
und somit zugleich die vom Cantilever abgefahrene LiniendnEshist anzunehmen, dass

mit steigender Zahl der Rasterpunkte die Bildauflosung und somit auch dieuditét
verbessert werden. Abb.32rdeutlicht diese AbhéngigkeitHier kann die Messeinstellung
nicht wahrend einer laufenden Messung variiert werddbb.32 zeigt demnach den
Zusammenschnitt dreier unterschiedlicher Messungen desselben Messbereichs.
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Topography - Scan forward Line fit

A0um

- s

256 Points/Linie

Line fit 28 4nm

E*

128 Points/Linie

Topography range

64 Points/Linie

Abb. 32 Bildqualitat DVD in Abhangigkeit der Anzahl der Messpunkte pro Linie

Variation der P/I/D Werte des elektronischen Regelkreises

Zum Bdrieb des Mikroskops im Kontakimalus mit konstanter Kraft dient ein RRegler,

der fur eine adaquate elektronische Steuerung des Abstandes des Cantilevers zur

Probenoberflache sorgt. Die jeweilig parallel geschalteten- Rind D-Regler beeinflussen

durdh ihre einzustellenden Parameter die Regelabweichung der Steuerung und somit die

Abbildungsqualitat. Es wird gezeigt wie sich die Anderung der Werte auf die Messung aufert.

Auch hier kénnen die Einstellungen bei laufender Messung variiert werden.
Topography - Scan forward  Line fit

N

Opm

a

N Y

>

=

- »

L

\
bt

-

\"‘\
- R

-

L

Opm

X

10pm

Lire fit 46 4nm

P/I/D = 12000/1500/0

P/I/D_= 10000/1000/0

P//D.=32767/10000/0

P/I/D = 10000/1000/0

Abb. 33 Auswirkungen der P/Gain Variation auf die Bildqualitat

P/I/D = 1000/100/0
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Abb. 33 zeigt die Gite der Topographie einer DVD bei verschiedenen Einstellungender P/I
Verstarkungswerte, wobei der-Regler zunachst konstant gehalten wird. Deutlich zu
erkennen sind die Qualitatsunterschiede bei einer Steigerur@@aileauf das 10faach seines
Ausgangwertes. Die verschwommenen und in der Hohe kaum aufgeldsten Pitstrukturen
werden ersichtlich besser dargestellt. Im untersten Bildabschnitt der Abb.33 sind vor allem
die Hohenunterschiede der Pits gegeniber der Lands aufgrund eines zgergerin
Verstarkungswertes des-Aeglers unzureichend abgebildet. Die elektrorg@s&teuerung
reagiert zu langsam auf eine Anderung der RegelabweidMiilugenanderung an der Kante

der Pits), sodass die Anderung der StellgroRe (Hohenanderung des Cantilesafaliseb
verzogert erfolgt und die wahre Eintiefung der Pits nicht dargestellt werden kann, da der
Cantilever schneller Gber die Pits darlber fahrt als dass die Elektronik die Cantileverposition
nachregeln kann. Die Erh6hung désin reduziert diesen Fehleso weit, dass die Pits
augenscheinlich richtig dargestellt werden.

Eine weitere Erh6hung der Werte um das 10fache treibt den Regelkreis an seinen Grenzwert.
In den verwendeten Messeinstellungen kann ein maximaf@aif von 32767 eingestellt
werden. Wie @ Abbildung aber auch zeigt ist eine weitere Erh6hung wenig sinnvoll. Bereits
hier fuhren die zu hohen Verstarkungswerte zu einer Ubersteuerung des Regelkreises, der
infolgedessen zu oszillieren beginnt und die Abbildung unbrauchbar wird. Der Cantilever
andert so schnell seine Hohe, dass dessen Oszillation zu einescheiirz (hochtief)
Abfolge der Topographie fuhrt. Um den Cantilever und die Spitze nicht zu zerstéren wurden
die Werte sofort wieder verringert.

Im letzten Abschnitt wurden willkirlicheVerstarkungswerte festgelegt, wobei keine
gravierenden Qualitatsunterschiede zu erkennen sind. Vielmehr deutet sich im obersten
Bereich eine Verschlechterung an, wobei schwer zu sagen ist, ob hierfur explizit die

Verstarkungswerte oder allgemeine extertiagbrationen verantwortlich sind.

Zur Betrachtung der Auswirkungen des den Grundeinstellungen awiull gesetzten D
Verstarkungswertes, wird eine Abbildung bei konstantenuRd FWerten und sich

anderndem BWNert durchgefihrt.

46



Topography - Scan forward  Line fit

2t RV ¢

P/I/D = 1000/100/1000C

» m“mi
’
’
/
p

Line fit 39,1nm

LB \ P/I/D = 1000/100/1000
N\ a \ ™

ography range

P/I/ID = 1000/D0/100

Abb. 34 Auswirkungen der BGain Variation auf die Bildqualitét

Auf den ersten Blick sind keine wesentlichen Veranderungen der Bildqualitat bei sich
erhbhendem Hsain zu erkennenMit dem Wissen dass der ERegler zeitlich schnell
andernde Regelabweichungen auszugleichen versucht, fallt bei der Betrachtung der Pitrande
auf, dass diese mit steigendera@ain feiner dargestellt werden (Vergleich roter Kreise in
Abb.33 und Abb.34). Wie an den markierten Pits in Abb.33 und Abb.34 zu erkennen ist, ist
insbesondere der linke Rand eines Pits scharfer dargestellt, was dgirashals der Bregler

einen Stellwert durch die zeitliche Ableitung der Regelabweichung liefert. Da die zeitliche
Anderung der Regelabweichung beim Ubergang Land zu Pit besonders groR ist, fiihrt ein
erhohter Verstarkungswert des-Reglers auch zu einer swillen Nachegelung dieser
Regelabweichung under Rand wird scharfer abgebild€&eutlicheer zu erkennenst dies

bei Betrachtung der Topographie im Zusammenschnitt (gestrichelte deieAbb.33 und
Abb.34 im Bereich gleicher P/lund unterschiedlicheD-Werteg wobei die Filtermethode
ADeri ved dat ain di e Di fferenz zwei er aufein
darstellt. Plotzliche Hohenunterschiede sollben hherem BGain besser zu erkennen sein
(Abb.35).
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P/I/D = 10000/1000/0 P/I/D = 1000/100/1000

Derved

Abb.35Topographie in ADerived Dataf Darstel]
gestrichelter Linie

Und tatsachlich sind die Pits rechts der gestrichelten Linie bei grol3e@airDNet feiner
abgebildet als links der Linie (rote Kreise Abb.35). Da der Unterschied in der normalen
Topographie Darstellung in Abb.33 und Abb. 34 recht klein ist, ist die Variation-@&smD
fur Messungen nicht von besonderer Gite bzw. vernachlassigbar.

Variation des Kraft-Setpoints

Dieser Parameter legt die maximal zwischen Cantileverspitze und Probenoberflache wirkende
Kraft fest. Beim Betrieb des AFM im Kontaktmodus mit konstanter Kraft wird der Abstand

des Cantilevers von der Probe so Uber d@ouatroller nachreguliert, dass digaft zwischen

beiden konstant bleibt. Der Setpoint legt also den Arbeitspunkt -@&tzollers fest. Je

grol3er der Wert, desto groRRer die Auslenkung des Cantilevers und desto kleiner der Abstand
CantileverProbenoberflache. Meistens fuhren grofRere Weriebesseren Abbildungen,

jedoch ist die Beanspruchung des Cantilevers groRer und es besteht die Gefahr ihn zu
zerstoren, respektive die Probe zu beschéadigen. Deshalb sollte bei unbekannten Proben stets

mit einem niedrigen Wert - T —

10pm

begonnen werden, der danni

langsam erhoht werden kann,k 1000nN

Line fit 32,1nm

bis sich die Hdqualitat nicht

mehr &ndert.
Wie an Abb.36 deutlich wird, - N \ ' .
variiertdie Bildqualitatjenach @ % & & % & % &4,
eingestelltem Kraftsetpoint,

wobei bei 100nN die Qualitat

am besten ist. Ist der Setpoint

E
3
a

5nN

Opm Xt 10pm

Abb. 36 Bildqualitat DVD in Abhangigkeit des Kraftsetpoints
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zu niedrig, der Abstand des Cantilevers von der Probenoberflache alséf&engkann die
Messspitze  bei abrupten Hohenanderungen aufgrund verzogerter elektrischer
Regelkreissteuerung den Kontakir Probe verlieren. Dies aul3ert sich in Linien fehlender
Messwerte, die sich in Ab®6 im untersten Bildabschnitt deutlich zeigen. Wird hingegen der
Setpoint erhéht, der Abstand zur Probe damit reduziert, nimmt dieses Artefakt ab. Jedoch
nimmt die mechanisch&eanspruchung des Cantilevers und der Probenoberflache zu,
weshalb von zu hohen Kraftsetpoints wie 1000nN abgeraten wird, auch weil sich die

Bildqualitat nicht weiter verbessert hat

Die Variation der Rotation der Scannerebene wurde bereits in Kapei3demhBeschreibung
der Kalibrierung des Scankopfes erklart und durchgefiihrt, und wird hier deshalb nicht

nochmals aufgefihrt.

Es zeigte sich, dass vor allem die Messgeschwindigkeit und die Anzahl der Messpunkte die
entscheidenden Messparameter zur Beesung der Bildqualitat sind. Je nach Fragestellung
der Untersuchung uraker zu untersuchenden Pradied die Einstellungen mehr oder weniger
wichtig, wobei oft durch Probieren die richtigen Einstellungen gefunden werden missen. Der
hier aufgeflihrte Lefaden der Messeinstellungen gibt zumindest Ansatzpunkte, nach denen
vorgegangen werden kann, jedoch sind auch diese nur allgemeinen Richtlinien, die fr

verschiedene Rasterkraftmikroskope mehr oder weniger brauchbar sein kénnen.
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3.3 Abbildung Aluminium Folie

Aluminiumfolie ist einer im Haushalt vielfach genutzter Gegenstand, der makroskopisch sehr
einheitlich erscheint. Einzig Vordeund Ruckseite erscheinen unterschiedlich, wobei eine
besonders matt und die andere reflektierend wirkt. Efstékroskopischer Ebene und vor

dem Hintergrund des Herstellungsprozesses lasst sich diese Oberflachencharakteristik
erklaren. Mit Hilfevon AFM TopographieAufnahmen werden interessante Details unterhalb
1um dargestellt. Zur Auswertung werden beide Sejeaveils in unterschiedlichen Grol3en
abgebildet und mit Hilfe der Auswertungssoftware der Querschnitt dargestellt, sowie die

Hohen der Strukturen gemessen.

Das Mikroskop wird wie in Kapitel 2 beschrieben in Betrieb genommen. Nach Installation
des Objekttigers mit aufgeklebter Aluminiumfolie werden vor der Annaherung folgende

Messparameter unter Al magi ngfbeidaSeitgnedsrtFaid | t ( d

gleich):
Image size: 50um (2.Messung: 30m)
Zeit pro Linie: 1s
Messpunkte prainie: 256
Setpoint Kraft: 20nN
P-Gain/lGain/D-Gain: 10000/1000/0
Zur spateren Vergleichbarkeit der Abbildungen beigefan
Seiten ist es ratsam die Farbkodierung der Topogra . -
aller Messungen gleich zu skalieren. Hierzu werden duliGRas=sis=ts

e
=lh= 8 Topography - Scanfor ~

LCs Line fit |

Rechtsklick auf das aufgenommene Bild oder du

[

Klicken von % di e AChar t P bbodpng :
i o IS

geladen (Abb.37). Die bei der ersten Aufnah

eingestellten Werte f ¢r ACenter

notieren und flr die nachsten Messungen zu UbernehifieRF e ——

s:wm' tiesh

1 Auto set Set

indem si e manuel | unt er

I
[ Data points: 256 x 256
[

werden. Die farbliche H6henskalierundg somit fir die ‘

gewonnen Abbildungen gleichbedeutend u
~Color mapoplions——————

Topographievergleiche auch optisch sinnvoll. M shading |

[l Smooth pixel

Abb. 37 Bildeigenschaften der Abbildunge
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Reflektierende/Glanzende Seite:

Topography - Scan forward Line fit Topography - Scan forward Line fit
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Abb. 38 Glanzende Seite Alufolie; links: Scanbereiclubx49,5um mit zugehérigem Querschnitt an gestrichel
Linie und vermessener Hohe zwischen beiden gestrichelten Linien im Querschnittbild zu h=466,7nm; rech
Scanbereich 30mx20um ebenfalls mit Querschihiind zugehdriger Héhe von h=397,2nm an gestrichelten Lir

Matte Seite:
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Abb. 39 Wie Abb.38 nur fur glanzende Seite der Alufolie; links: h=935,8nm; rechts: h=699,8nrr



Schon am Farbkontrast der jeweiligen Séstezu erkennen, dass die matte Oberflache der
Alufolie wesentlich rauer ist und in ihrer Topographie unregelmafiger alsdelre
reflektierenden SeiteDie Messung der Hohenunterschiede im gelegten Querschnitt bestatigt
dies. So betragt auf der reflektintden Seite an einer willkirlc gewéahlten Stelle die
maximale Hohendifferenz 466,6nm (fh x 49,%um) bzw. 397,2nm (30m x 2Qum),
wohingegen auf der matten Seite Hohenunterschiede zu 935,8nm bzw. 699,8nm gemessen
werden, also zumindest im grof3en Scanberedaten mehr als doppelt so grol3en
Hohenunterschied. Dartber hinaus zeigt die gléanzende Seite eine regelmaRige Struktur
paralleler Linien unterschiedlicher Hohe bzw. Tiefe, die auf der mattenr&ei erahnen

ist. Die genannten Unterschiede entstehemmbeElerstellungsprozess. Nach Abbau und
Aufbereitung des Rohstoffs wird dieser zu grof3en Platten gepresst, die zu Beginn ca. 1cm
dick sind. Zur Verwendung als Aluminiumfolie missen die Platten Gber Rollen jedoch auf
unter 10Qum gepresst werden. Wie in AbB.4u erkenne ist, werden hierbei jeweils zwei
Platten aufeinandegelegt undvon Walzen flach gerollt, wobeich sowohl zwischen den
beiden Platten als auch zwischen Platte und Walze ein Schmiermittel (z.B. Ol) befindet.
Aufgrund dieses Vorgangs ist dspater reflektierende Seite die, die im Kontakt mit der
harten Oberflache der Walze steht, wohingegen die Unterseiten sich gegenseitig berihren und
zur spateren matten Seite werden. Die Linienstruktur der reflektierenden Seite ist eine Folge
des Eindricken der Walzen in die Folie, sodass die Linien parallel zur Walzenachse
verlaufen. Kleine Vertiefungen auf den Linien (roter Kreis Abb.38) entstehen durch das
Schmiermittel zwischen Folie und Walze, wenn es auf Grund des Anpressdrucks in die Folie
drickt[41, S 7580].

Reflective

Non reflective

Reflective

Abb. 40 Schematischer Herstellungsprozess stuminiumfolie [41, S. 80]
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3.4 Abbildung optischer Speichermedien

Im Produktionsprozess optischer Datentrager wie CD/DVDRy werden zur
Qualitatssicherung Rasterkraftmikroskope eingesetzt. Digitale Information wird in der
Topographie der Disc Oberflache gespeichert, wobei die Strukturen selrggnanissen.

Die im NanometeBereich liegenden Abmessungen konnen mit dem AFM einfach und
schnell erfasst und fur Auswertungen herangezogen werden. Auch bietet sich die Oberflache
zum Uben der Zoomfunktion an, da einzelne Lands (Erh6hungen) und Pits (Vertiefungen) der
Disc untersucht werden kénnen. Im Folgenden die wichtigsten Schritte zur ughieng

einer DiseOberflache und beispielhafte Auswertungsmoglichkeiten.

Das Mikroskop wird wie in Kapitel 2 beschrieben in Betrieb genommen. Nach Anbringung
der CD/DVD/Blu+Ray unterhalb des Messkopfes werden vor der Annaherung folgende
Messparameterunte Al magi ngfi eingestel | t:

Image size: 50m/20um

Zeit pro Linie: 1,4s

Messpunkte pro Linie: 256

Setpoint Kraft: 50nN

P-Gain: 10000

[-Gain: 1000

D-Gain: 0
Zur spateren Auswertung sind komplette Abbildungen der jeweiligen [Risezsfertigen,
wobei zu Berechnungen die Abbildung de&1PQm Bereichs herangezogen wird.

Bestimmung der Strukturabmessungeroptischer Datentrager

Topography - Scan forward  Line fit

Topography - Scan forward Line fit

Line fit 201nm
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Abb. 41 Topographieaufnahmen einer CD (links) und DVD (rechts), wobei es sich bei der CD um eil
negativ handelt, da die Pits als Erh6hungen zu sehen sind
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Aus den gewonnen Abbildungen (Abb.41) kann mit Hilfe der Vermessungswerkzeuge der
Software die Pithdhe, Pithite, minimale Pitlange und ddrrackabstandSpurenabstand)
vermessen werden.

Die Messung der Pith°he wund Pitbreite gest:
Section Tool i) ad@a+be Anm feaaridrtent @uerschhitd st mit dem
AMemm e Length ToolfAi die Pitbreite zu vermesse
Pithohe (Abb.42c+d)Der Trackabstand ist hingegen in der Topographieabbildung mittels
dem AMeasure Distance DieMddssungzder minmmeates Ritingé Ab b .
verlauft analog zur Messung d@sackabstandsiit dem Unterschied, daste Messung der

am kleinsten erscheinenden Pits senkrecht zur Pitstruktur anzufertig&blist2f).

Die in der Software angezeigten Werte sind tabellarisch zu notieren.

b) Topography - Section  Raw data

12nm

Raw data

opm Section

Abb. 42 VVorgehensweise zur Messung der Bisgkturen a) Erzeugung Querschniti)erschnitt an
gestrichelter Linie ¢) Messung Pitbreite d) Messung Pithdhe e) Messung Spujliviissung min. Pitlange

Zur Minimierung des Fehlers wurden die jeweiligen Abmessungen mehrmals vermessen, der
Mittelwert gebildet und der Fehler tber die Standardabweichung angegeben. Die Messreihen
sind im Anhang zu finden(D.3). Es ergeben sich fadpden Abmessungen fir die

Datentrager:
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CD DVD
Min. Pitlangelpitmin (1,200,054 um (0,543%0,018um
Pitbreite bj (1,38+0,28um (0,490+0,048um
Pithdhe Iy (167,35£6,03nm (44,81+3,03nm
Trackabstand (1,728t0,052um (0,771+0,023.m

Tab.2 Strukturabmessungen aus Abb.41

Bevor die gewonnen Daten ausgewertet werttdgt eine Erlauterung zum Funktionsprinzip

der Speicherung digitaler Daten auf einem optischen Datentrager.

Grundlegendes Funktionsprinzip optischer Datatrager

Die akustische Information liegt auf einer CD in Form von Vertiefungen (Pits) und
dazwischenliegenden Licken (Lands), die entlang einer von der Mitte der CD nach aul3en
aufspiralisierenden ATonspurid |iegearchtvor.
wird in Anwesenheit von Pits destruktiv mit den reflektierenden Strahlen der Lands
interferieren, wohingegen in Abwesenheit der Pits konstruktive Interferenz auftritt. Werden
die Pits und Landsunter dem Laserstrathindurch gefahren, variiert ditntensitat des
reflektierten Strahls. Uber die Lange der Pits und Lands eifr binarer Code ubertragen, der

in ein akustisches Signal umgewandelt werden Kd2n S 15]. Normalerweise wird ein
Laserlicht der Wellenlangea=780nm verwendet, wobei dieVerdnderung der
Ausbreitungsgeschwindigkeit und demnach der Wellenlange im Polycarbonat Material der

CD mit einem typischen Brechungsindex von n=1.55 zu beachten ist. Es gilt:

- TP

o[l

Um einen binaren Code aus 1 (Ubergange von Land zu Pit und umgekehrt) und O (alles
andere) aufzubauen, miissen zur Registrierung des Ubergangs auf einem Pit und Land
reflektierte Strahlen destruktiv interferieren, was durch folgenden Bedingung der Biktiefe
erreicht wird[42, S 17].

¢3'Q a Qo pQE a Q0 3Q i TC

C
Es muss also gelten, dass der Gangunterschied der riicklaufenden Welle eine
Phasenverschiebung zur einlaufenden von einer halben Wellehiésiga, wobei die Pittiefe
gh zweimal (hin und zurick) durchlaufen wird. Mit den gegeben Werten ergibt sich die
optimale Pittiefe zuh = 125,81nm. Mit den Abmessungen alxb. 44[43] ergibt sich eine
auf der CD beschreibbare Breite van=r, 1 r, = 58mmi 25mm = 33mm, das sog.

Programm. Hieraus kann die Anzahl der Tracks N berechnet werdég, 21 17]:
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. 3
0 -— 10
W

mit  bspu: Abstand zwischen Tracks bzw. breite Tonspur
Nun kann die totale Trackléange L der CDdudmet werden nag2, S 17].
R
0 0¢ — TT
Letztendlich kann noch die maximalen Spielzeit t bei einer Abtastgeschieitdigr CD

von v=1,2m/derechnet werden na@#2, S 17].

120 mm

116 mm 7
- -

N , _> Etikett
[ = Lack

ﬁ% Alu
Ah=125.81nm

|6m Land
Trigermaterial
|_Programm_ Polycarbonat (n=1,55) Pit
011100 1 1 10 1 001

Ve Abb. 43 Prinzip der Speicherung digitaler Informationen in binére
Spur-# ——— Nullen und Einsen, also Lands und Fpgssitives Abbild einer
S fertigen Disc, entspricht au
Auslauf

Abb. 44 Abmessungen einer CD RgdB, S. 78]

Berechnung der Speicherkapazitat eines optischen Datentragefisach[44])
Aufgrund der beschriebenen destruktiven und konstruktiven Interferenz des anldmndPit
Struktur reflektierten LaserstrahentstehendeB8ignalunterschiedskann ein binarer digitaler
Code geschrieben werdebDie Informationseinheiten 0 und 1 werden dabei als Kanalbits
bezeichnet. Der kleinste Pit besteht aus mindind maximal 11 Kanalbits. Uk Byte
Information (= 8Bite = 256 Zahlen) aafner CD zu speichemverdenl4 Kanalbits benétigt
(eight to fourteen modulation).
Folgende Vorgehensweise fuhrt zur Berechnung der Speicherkapé4;tat4|:

1) Berechnung der totaléfracklangelL nach Gl.44 bzw. unter Berlicksichtigung von

Gl.43 ergibtsich:
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2) Mit der Annahmedas die bestimmte Minimalpitlangeslnin aus 3 Kanalbits besteht,
wird die Kanalbitlangegl; fur ein Bit berechnet:

‘ @
&

(o) TX

3) Jetztkann die totale Anzahl der Kanalbitg;fN\oro CD berechnet werden:

. 0

V] G_ T LIJ
4) Die Anzahl der Bytes Mwsergibt sichschlief3lich nach (eight to fourteen

modulation):
5

K
Das Ergebnis kann noch in Megabyte (MB) umgerechnet (1MB = 1048576 Bytes) und mit

0 T W

der typischen Speicherkapazitat einer/BWD mit 7004700MB verglichen werden.

Aus den in Tab.2 gemessenen Werten ergeben sich die Speicherkapazitaten der untersuchten
Datentrager zu:

CD DVD

| Speicherkapazitat ~845VIB ~4202MB
Tab.3 Berechnete Speicherkapazitat CD/DVD

Es ergeben sich Abweichungen zu @1.% (CD) und ca.11% (DVD), die mit folgenden
maoglichen Fehlerquellen erklarbar sind:

- Messungenauigkeiten bei Strukturbestimmung

- ungenaue Kalibrierung des Messkepf

- Bildartefakte, z.B. durch abgenutzte Messspitze oder Spitzengeometrie (siehe Kap.3.8)

Oberflachenanalyse einer wiederbeschreibbaren CD
Interessant ist auch die Abbildung einer gebrannE

Topography - Scan forward  Line fi

und nicht gepressten Disc. Die bekannte-LRind

Struktur ist hér nicht mehr zu erkennen (Ad).
Stattdessen zeigen sich parallel verlaufende Spur

auf denen punktférmige Erh6hungen zu sehen sing

Matrize ist, Ubernimmt bei gebrannten Discs der Lasg

(Brenner). Dielnformationen in Form von 1 und Q

werden mittels eines intensitatsstarken Lasers in Apb. 45 Topographiebild einer gebranntel

Farbstoff (CD/R) bzw. in die Legierung (CD/RW) d¢iederbeschreibbaren CD
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beschreibbaren Disc gebrannt. Hierbei wird diese auf bis zu 500°C erhitzt, schmilzt auf und
erstarrt beim AbkUhlen ineine schlecht reflektierende amorphe Form. Diese 8telle
entsprecherbeim Auslesen einem Pit und zeigsich in Abb45 als weil3e Punkte auf den
parallelen SpurerHandelt es sich um eine wiederbeschreibbare Disc, kann die Information
mit einem intensitatchwacheren Laser geldscht werden. Dieser erhitzt die Legierung dabei
auf ca. 200°C, wobei beim Erstarren sich eine wieder gut reflektierende kristalline Form
ergibt und ein Abtastlaser den Wert O auslesen wurde, also keine Information redgriert.
Datentrager kann erneut durch Brennen mit, Rilso mit Information, @rsehen werdef#5,

S. 159]

Produktionsprozess optischer Datentrager

Die Herstellung der uns vertrauten 1,2mm dicaheiben ist aufwendiger als sich auf dem
ersten Blick vermuten &t Im Folgenden die exemplarische Beschreibung der Herstellung
einerCD-ROM.

Grundsatzlich lasst sich der Prozess in das Premastering, das Mastering und das Pressing
unterteilen[46, S 119] Beim Premastering werden die auf einedzu pressenden digle
Informationen mittels speziellerPremasteringsoftware so aufgearbeitet dass ein
originalgetreues Datenabbild in Form der spatereidhtd Struktur erzeugt wird. Diese sog.
Imagedatei wird mittels Laserstralaluf eine photoempfindliche Schicht einasllkommen
ebenen Glasscheibe geschrieben. Durch die Entwicklung der Glasscheibe unter Wegétzung
der vom Lasr belichteten Stellen durch eine Entwicklerligieit, entsteht die typische Pit

Land Struktur. Im Vakuum wird dies Struktureine Silberschichaufgedampft, die in einem
galvanischen Nickelbad (Kathode = Glasscheibe, Anode = Nickel) durch eine Nickelschicht
verstarkt wird. Die Nickelschicht wird von der Glasscheibe getrennt, wobei der
Nickelabdruck als Vater bezeichnet wird, der die Pits und Landgespiegelter, also
negativer Form reprasentiert. Bei geringen Stiickzahlen dePi@Buktion kann der negative
Vater bereits zur Pressung der eigendithCD hergenommen werden. Bei hoheren
Stlckzahlen werden aus dem negativen Vater unter erneutemigeheam Wege mit Nickel
mehrere positive Mitter erzeugt, deren Informationsschicht wie die der spéateren fertigen Disc
orientiert ist(Abb.43) Aus den Mutter Disswerden wiederum negative S6hne produziert,

die die eigentlichen Pressmatrizen (Stamper) @er Vervielfaltigung darstellen. Je rac
Replikationsverfahren wirdliissiges Polycarbonat unter hohem Druck auf diesématrize
gespritzt (Spritzguserfahren) oder die Pitstrukturen werden in die unmittelbar erkaltete

Polycarbonatscheibe eingepresst. eiden Féllen wird eine positiorientierte Disc
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gewonnen, die im weiteren Arbeitsschritt mit einé®-80nm dicken reflektierenden
Aluminium-, Gold oder Silberschicht Gberzogen widb, S 157] sodass der Abtastlaser an
dieser optimal reflektiert werdekann. Zum Schutz kommt darauf eine noch bedruckbare
Acryllackschicht und fertig ist die GIROM (vgl. Abb.46).

Premastering: Erstellung Ubertragung Imagedatei a( Erzeugung Nickel/Silber
einer Imagedatei mit mp| Glasscheibe mit m)| Vater Disc mit negativem
digitaler PitLand Struktur photoempfindlicher Schht Informationsabbild

Erzeugung mehrerer Erzeugung Séhne mit Disc Replikation mittels

Miitter mit positivem - negativen Informationsabbild Spr?tzgussoder

Informationsabbild (sog. Stamper oder Spritzprageverfahren
Pressmatrizen) + Aluminiumreflexionsschicht

+ Acryllackschutzschicht
+ Bedruckung mit Label

Abb. 46 Produktionsschritte zur Herstellung einer ®DM (nach[46, S. 124128))




3.5Abbildung von elektrischen Datentragern: Silizium Halbleiterchips

3.5.1 Pentium Prozessor CPU
Mikroprozessoren wie sie heute in einer Vielzahl von technischen Geraten wie Computer,
Smartphones oder Spielkonsolen eingebaut sind, sind wohl die prominentestieeter der
Halbleiter bzw. Nanostrukturtechnik. lhre Herstellung ist komplex und bendtigt
Technologien, die es ermoglicht Strukturen im nm Bereich aufzubauen. Mikroprozessoren
sind Prozessoren, die nur auf einem einzigen Chip, dem sog. Die, gefertigih. Das meist

aus einkristallinem Silizium aufgebaute Halbleiterplattchen beinhaltet integrierte Schaltkreise
aus Transistoren, Widerstanden, Kondensatoren, Leiterbahnen u.&. Bauelemente, die durch
gezielte Veranderung einzelner Bereiche eines zuhaobstralen Silizium Substrats
aufgebaut wurden. Durch die Herstellung integrierte Schaltungen auf einem einzigen Chip
lassen sich Schaltkreise mit bindrer Logik auf kleinstem Volumen realisieren, deren geringer
Stromverbrauch und geringe Verlustwéarme, isokurze Signalwege hohe Arbeitsfrequenzen,

also Rechenleistung, erlaubenurh Miniaturisierung der Chipsverden immer héhere
Dichten an elektrischen Bauelementen pro Chip erreicht, sodass immer leistungsstarkere
Prozessoren gebaut werden konfeh S 19-28].

Mit Hilfe eines Rasterkraftmikroskops lassen sich grundlegende Strukturen eines
Prozessorchips untersuchen und Einblicke in die komplexe Welt der Fertigung und Aufbau
integrierter Schaltungen geben. Im Folgenden sollen der Aufbau und Funktieadieind
unipolarer Transistoren erklarsowie die grundlegenden Schritte zur Herstellung integrierter
Schaltungen skizziert werden, sodass der Hintergrund der AFMaRAnfen eies Pentium
Prozessorsrsichtlich wird.
In Abb.47 ist die Kartierung der

abgebildet und wie zu erkennen iseisen
unterschiedliche Bereictdes Chips

unterschiedliche Strukturen auf.
Exemplarisch wird eine Abbildung:;
naher erlautert, von der vermutetet wird
dass sie einzelne Transistoren désf

integriertan Schaltkreises darstelhpb.49.

Abb. 47 Kartierung der Topographie eines Pentium Prozes
aus dem Jahr 1992
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Im Anhang findet sich die Anleitung zum Freilegen des CPU Chips aus dem Prozessorkern
sowietechnische Spezifikationen des untersuchten P5 Pentium Prozessors aus dem Jahr 1992
im Verdeich zu Daten eines aktuell®ual Core Prozessors (D.4

Aufbau und Funktionsweise eines MetalOxid-Halbleiter Feldeffekttransistors
(MOSFET)

Metall UGSZUV UV UGSZSV 5V
Gate G oxid ov — TG 5V S{JV o TG 5VD
. S D
Source S ‘E, — Drain D T ;IDS:O T ? g0

- LL QJ war@eeeeww
L y

p -Halbleiter l

p -Halbleiter p -Halbleiter

!
Bulk B & ov B ov

Abb. 48 Links: Aufbau nRKanal MOSFET bei =0V und kein Stromflussk=0; Rechts: MOSFET beidd=5V
und Stromfluss zwischen Source und Drain git0[48, S. 112113]

Transistorensind durch unterschiedlich dotiertalbleitermaterialien aufgebaut, wobei es

sich um ein elektrisches Bauelement handelt, dessen Widerstand zwischen zwei Elektroden
durch das Anlegen einer Spannung an einer dritten Elektrode gesteuert werden kann.
Grundsatzlich kann zwischen bipolaren umdpolaren Transistoren (Feldeffekttransistoren,
FET) unterschieden werden, wobei bei ersteren beide Ladungstragerarten (positive Locher
und Elektronen) und bei letzteren nur eine Ladungstragerart fir den Betrieb erforderlich sind.
Aufgrund der praktisch iIstungslosen Ansteuerung unipolarer Transistoren sind sie in fast
allen modernen integrierten Schaltungen vorzufinden und sollen daher im Folgenden naher
erlautert werde.

Bei FETs sind wei Gebiete gleicher Dotierurdurch ein Gebiet entgegengesetzteti€&ang
getrennt. Der am haufigsteerwendete Typ ist der in Abb. 481 sehende Metall Oxid
Halbleiter Feldeffekttransistor (enghetaloxid-semiconductorfield-effect transistor bzw.
MOSFET). Werden zwei fdotierte Bereiche von einemdwtierten Bereichgetrennt, handelt

es sich umeinem nKanal MOSFET bzw. m entgegengesetzten Failveier pdotierten
Bereiche, die durch einendotierten Bereich getrennt werdarm einenp-Kanal MOSFET.

Die Anschlusselektroden defBereiche werden als Source (S) undibi@®) bezeichnet, die

des pSubstrats als Bulk (B). Uber der Metalloxidschicht befindet sich der Anschluss der
Gateelekode(G). Befindet sich di&ource und das Substrat auf defben Potenzial von 0V
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und liegt eine positive Spannung435V an, Topography - Scan forvard_Line i

Sum

so sindbeide pAUbergange in Sperrrichtung
gepolt und bei =0V kann kein Strompk
zwischen Source und Drain dlken (Abb.48
Mitte). Ist hingegen die Gateelektrode positiv
geladen, sammeln sich unterhalb der
Oxidschicht Elektronen anDer p-Halbleiter
verhalt sch jetzt wie ein nHalbleiter, wobei

sich ein Kanal zwischen dem Source un

Drain Gebiet ausbildet. Nun kénnen negative

&9um

Ladungstrager aus der SourcgQuelle) Abb. 49 VergroRerte Ansicht eines Teilbereichs de:
Richtung Drain (Abfluss) flieBen ungdist >0 Prozessor Chips aus Abb.47

(Abb.48 rechts)Dieser Effekt setzt bei einer typischen Einsatzspannuaglty zwischen

-1V und 1V ein[48, S 112] P-Kanal MOSFETs sind analog aufgebaut. Lediglich die
Dotierung und entsprecheé das Vorzeichen der Spannungen mussen umgekehrt werden.

Zur Abbildung des Chips wurden folgende Parametereinstellungen verwendet: Image
Size=69um, Zeit pro Linie=1ls, Messpunkte pro Linie=256, Setpoint Kraft=20nN, P/I/D
Gain=10000/1000/0ln Abb.49sind lineare parallel zueinander laufende Bahmersehen

wobei manche deh zu ihnen senkrecht stehenaé jeweis zwei Punkten versehene ca.
5um gof3e Strukturen unterbrochen werden. Es kann vermutetet werden, dass die Punkte die
Anschlusselektroden ed unterhalb verlaufenden Transistoren darstellen (respektive der
Source und Drain Elektrode), getrennt durch die mittlere Bahn, der Anschlussstelle der
Gateelektrode, den wesentlichen Bestandteilen des MOSRE&rden Transistoren in der
Analogtechnik alsSpannungsverstarker verwendet, dienen sie in der Mikroprozessortechnik
zum Aufbau von Schaltkreisen mit binarer Logik, indem binare Spannungspegel an der Gate
Elektrode den Stromfluss zwischen Source und Drain Elektroden zu oder wegschalten
(logische 0 odr logische 1) und so Rechenprozesse erlauben.

Die meisten integrierten Schaltkreise in Prozessowem Speicherchips verwenden eine
Technologie namens CMOS (combined MOS), bei der sowadispauch fKanal MOSFETS

auf einem gemeinsamen Substrat verve¢neerderi4l, S 24]

Dass die mit dem AFM abgetastete Oberflache jedoch nur ein Teil des schichtweise
aufgelauten Halbleiterchips ist, wird bei der Betrachtung der Herstellung solcher Chips
ersichtlich(Anhang D.5.
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3.5.2 EPROM Chip

Auch hier wurde eineKartierung der Topographie des Chips vorgenommen, wobei sich
ebenfalls je nach Position auf dem Silizium Substrat unterschiedliche Topographien ergeben
(Abb.50, links). Die Messeinstellungen wurden analog zu 3.5.1 gewahlt. Exemplarisch wird
der Bereich irAbb.50 rechts naher erlautert, da vermutet werden kann, dass hier die einzelnen
Transistoren des Chigsl sehen sind. Im Anhang findgthdie Anleitung zur Freilegung des
Chips, damidiesemmit demAFM untersucht werden kann (D.6

Line fit 471nm

Topography range

.,
f"‘tf‘f

@,

s

Abb. 50links: Kartierungder Topographieines EPROM Chipsechts: vergréRerte Darstellung eines Bereichs r
vermuteter Darstellung der einzelnen Transistoren

Der Halbleiterspeicherchip EPROMErasableProgrammableRead Only Memory) ist ein
nichtflichtiger Festwertspeicher, was bedeutet, dass einmalig gespeicherte Informationen auf
dem Speicher auch ohne Versorgsspannung bestehen bleihatiese jedoch auch wieder
geléscht werden kénndd7, S 37]. Hierfur ist auf der Oberseite des Speichers ein kleines
Fenster aus Quarzglas angebracht, Floating Gate

unterhalb dessen sich der EPROM Chip
Drain

Gate Source

mit seinen einzelnen Floatir@ate
MOSFETSs (FGMOQOS) befindet.
FGMOSFETs sind aufgebaut wie L‘ ’J"'— S10;

T - T
normale MOSFETS (siehe 3.5.1), jedoc"l—n—/ N

p-Substrat

mit dem Unterschied, dass zwischen dem

Gate und dem Substrat ein weiteres durghb. 51 Aufbau eines Floating Gate MOSFE[BS, S. 164]
das Oxid isoliertes Gate eingebracht ist,
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das sogenannte Floating Gate (F®), S 164 (Abb.51). Da es nach aulR3en hin isoliert ist,
besitzt es ein freies Potenzial. Durch Anderung der gespeicherten Ladung auf dem FG kann
Information in der Speicherzelle gespeichert werden. Befindet sich keine Ladung auf dem FG
arbeitet der Transistor wieire normaler MOSFET, also bei geniigend groRRer positiver
Spannung zwischen Gatmd Drain bildet sich ein Kanalegativer Ladungen unterhalb der
Oxidschicht im Substrat aus und es flie3t ein StregnWird also auf der Wortleitungine

hohe Spannung (H) angelegt, fuhrt diese auf der Datenleitung zu einer tiefen Spannung (L)
[49, S 164] (Abb.52). Befindet sich hingegen eine negative Ladung auf dem FG, ist der
Transistor gesperrt und bei Wahl einer Speicherzelle tber Voo

die Wortleitung wird auf der Datenleitung eine hohe ﬁ]
Spannung (H) registriert. Negative Ladungen kénnen auf"<™"e

das FG gebracht werden, indem eine hohere als im ]
Normalbetrieb anliegende Spannung zwischen Drain und ’
Substrat angelegt wird. Das elektrische Feld zwischen Gate Floating gate

MOSFET
Elektrock und Kanal wird so gro3, dass Elektronen aus dem

Datenleitung
Substrat durctias GateDxid auf das FQunneln konnen. ppp, 55 speicherbild FGMOSFE
Dies erhohtdie Einsatzspannungty des Transistors (vgl.[49' S. 164]
3.5.1), sodass dies@n Vergleich zu anderen Transistoren ohne negative Ladung im FG
gesperrt bleibt. Uber das Anlegen entsprechender Spannungswerte an iderbiMo
Datenleitung konnen einzelne FGMOSFETs an deren Kreuzungspunkten einzeln
programmiert werden, also Auffillundes FG mit Ladung oder eben nicht. Im Gegensatz
zum ROM ReadOnly Memory) Speicher kann der Inhalt der einzelnen Speicherzellen durch
Bestrahlung des Chips mit UMcht (&= 253,7nm)[50, S 397] durch das Quarzfenster
wieder geldscht werden. Hierbei wird das Isoliermaterial zwischen dem FG und den
umliegenden Elektroden ionisiert, sodass die negativen Ladungen wieder abflieRen kénnen
und die Information geldscht ist. Ohne WBéstrahlung ist die nformationsspeicherung
aufgrund der guten Isolationseigenschaften des Oxids awfldedtandid49, S 164}
Bei der mit dem AFM gewonnen Abbildung (Abb.50, rechts) des EPROM Chips zeigt sich
eine regelméaRige Struktur aus parallel zueinander angeandceteim grofRen Zellen, die
durch senkrecht und waagrecht verlaufenden Leitungen unterbrochen werden, wobei die
senkrecht verlaufenden Leitungen auf eine Art Hauptstrang mit gepunkteter Signatur
zulaufen.Die Vermutung liegt nahalass es sich hier um dénzelnen FGMOSFET handelt,
die durch Wort und Datenleitung miteinander verbunden sind. Jedm jrofRe Zelle

entspricht also einem Transistor und speichert die Information eines Bits, indem sich im
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Floating Gate entweder Elektronen befinden oder nichtclb Bestrahlung mit UV Licht

kann wie beschrieben der Speicherzelleninhalt geléscht werden, jedoch ist davon der ganze
Chip betroffen. Einzelne Transistoren kénnen nicht geléscht werden, was erst beim EEPROM
(Electrically erasable programmable ROM) Spercermdéglicht wird49, S 165}

Zukunft der MOS -Technologie

Durch immer weiter zunehmender Miniaturisierung der Bauelemente kénnen im Laufe der
Jahre immer grol3ere Integrationsdichten, also Anzahl an Transistoren pro Flacheneinheit
eines integrierten Saelitkreises, erreicht werden, was zu immer leistungsstarkeren
Prozessoren fuhrt. 1965 formulierte Inkéitbegrinder Gordon Moore hierzu das empirische
Mooresche Gesetz, welches besagt, dass sich die Zahl der Komponenten auf einem Chip jedes
Jahr verdoppelmund die Herstellungskosten von Chips halblogarithmisch ansteigesten

Auch wenn das AGesetzfi umstritten ist, hat
eher um einen exponentiellen Anstieg der I n
Jahri handel t. Bei spi el sweise hat sich die

verdoppelf51, S 300] Abb53 ist einer Verdopplung der Transistoren pro Chip alle 2 Jahre

Zu entnehmen.

Transistoren pro Chip
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Abb. 53 Mooresche Gesetz fur Zahl der Transistoren auf-Mi&toprozessorchipgsl, S. 299]

Die Miniaturisierung wird sich in den kommenden Jahren noch weiter fortsetzen, dennoch
wird irgendwann der Zeitpunkt erreictgein zu dem eine weitere Verkleinerungerd
Bauelemente nicht mehr moglich ist, spatestens wenn atomare Dimensionen erreicht werden
[51, S 300}
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Doch bereits heute wird an neuen Technologien geforscht, die diese Hirde umgehen kdnnten.
3D integrierte Schaltungen, Spintronik Schaltelemente odant@ocomputer sind Gebiete
aktueller Grundlagenforschung und konnten ein neues Zeitalter integrierter Schaltkreise

einlauten.

Zoomfunktion:
Eine in manchen Fallen hilfreichBunktion des AFM ist die Zoomfunktion, mit der
interessante Bereiche einer Probe gezielt vergroRert dargestellt werden kénnen. Im Folgenden
die wesentlichen Schritte zu Durchfihrung der; . 1
Zoomfunktion am Bsp. des EPROM Chips:

Wahrend der Messung entweder A ma gi n g fi

nach | aden (ALoadfi) des mo
Fenster mit dem Zoom Tool einen Ausschnitt auswéhlen

per Doppelklick auf die Mitte des Zoomfeldes (nicht exa

auf das schwarze Quadrat in der Mitte klicken, da dies il .

zum Verschieben des Zoombereichs dient) oder diAbb.54Veranschaulichung
] Zoomfunktion EPROM Chip

Best2tigung des Zoom But! 1A Fe

Zoomvorgang bestatigen. Der Messvorgang wird unterbrocheérdenausgewahlte Bereich

wird direkt abgebildetAbb. 54 zeigt das Ergebnis des Zooms der Bblvechts.

Wichtig: Der Probenbereich in den gezoomt werden will, muss bereits abgescannt jworden

sein.
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3.6 Kraftspektroskopie: Aufnahme und Auswertung von Kraft-Abstands-Kurven

KAK sind eine einfache und schnelle Methode die Krafte zwischen Messspitze und
Probenoberflache zu bestimmen, worliber auf die efdastischen Eigenschaften der
Objekte geschlossen werden kann. Hierfir wird punktuell der Abstand Cantilever
Probenoberfldee variiert und dessen Auslenkung aufgrund der sich andernden Kraftwirkung
aufgezeichnet.

Das Mikroskop wird nach Kapitel 2 in Betrieb genommen. Prinzipiell kann jedes Material zur
Aufnahme einer KAK herangezogen werden. Beste Ergebnisse wurden jedoemenit
Brillenglas, einem verzinktem Stahlplattchen (Fe/Zn) (aus dem Inventar der Leybold
Rontgenrdhre) und einem Stick Regenjacke erzielt. Die jeweiligen Materialien werden mit
oder ohne Objekttrager unter die Messspitze positioniert. Bevor eine Spekisysdso das
Aufnehmen einer KAK, durchgefihrt werden kann, muss das Objekt zunachst regulér im
Al magingh Fenster ei nmalig abgebil det wer d

Vorgehensweise zur Spektroskopie:

1. Aufnahme des ausgewahlten Bereichs mitgeegns t el | t en Par amet ern

Fensterid (Abbildung kann bereits nach der

2. Aufnahme wir®ladphas ABpadfiroscopyi Fenster
3. Einstellung der Messparamter (3.u
4. Festlegen des Punktc Peint hzw, der Linies Line an dem bzwentlang der eine
bzw. mehrere KAK aufgezeichnet werden sallen
5. Starten der Messung ¢ber AStartf

Die KAK wird unterhalb des Topographiebildes angezeigt.

Bei der Einstellung der Messparameter gibt es keine festen Vorgaben. Wichtig zu beachten
ist, dass bi der Durchfihrung der Spektroskopie in Abhangigkeit vom Abstand der
Messspitze von der Probenoberflache negative Werte einen gréRer werdenden Abstand
bedeuten, wohingegen positive Werte eine Verkleinerung des Abstandes (wenn nicht sogar
ein Einsinken derSpitze in die Probe) bedeuten. Zu Beginn sollte deshalb mit einem
negativen Startwert (z.B100nm) und Null als Endwert begonnen werden. Danach kann die
Spitze immer naher an die Oberflécthherangeftihrt werden, indeositive Endwerte
eingestellt werden bis sich die gewiinschte Kurve ergibt. Bei zu groRen Werten besteht die
Gefahr der Zerstorung der Messspitze. In den gewonnenen Abbildungen der KAK ist die

Anné&herung der Spitze schwarz und der Riickzug der Spitze grau gezeichnet.
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Exemplarisch werden fgénde KAK ausgewertet und materialspezifisch diskutiert:

Deflection - Spec forward Raw data Deflection - Spec forward Raw data

270mY
181mY

Raw data
Deflection range
Raw data

.88 Amy
5T

-250nm Z-Lxis 201nm -250nm Z-Lxis 50, 1nm

Abb. 55 Brillenglas Probestiick, Setpoint 10nN, Start vé Abb. 56 VerzinktesStahlplattchen, Setpoint 20nN, Start
-250nm, End value 201nm, Modulation time 3s, Data  value-250nm, End value 50nm, Modulation time 1s, Dz
points 512 points 256

Deflection - Spec forward Faw data

B4, 1My

Raw data

-383mY

~1,2um Z-Lixis B8&0pm
Abb. 57 Regenjacke, Setpoint 10nN, Start valli200nm,
End value 0,98nm, Modulation time 1s, Data points 25
Bei der Betrachtung der Graphen zeigt die KAK der Regenjacke die grofite Hysterese auf.
Hi er sind auch Asnap infAAi und Asnap off@d am
vollzieht sich im Gegensatz zum Brillenglas und des Stahlplattchens nicht aoogéern
zieht sich vielmehr in die Lange, sodass davon ausgegangen werden kann, dass die
Messspitze an dem Gewebe der Jacke hangen bleibt und hier demnach die groR3te
Adhasionskraft wirkt. Im Gegensatz dazu scheint beim Brillenglas nicht nur dierelses
klein ausgebildetsondern auch die Adhasionskraft amimgsten zu sein.
Mit der in Kapitel 1.4 erwahnten Gleichung (34) lasst sich dies tUberprifen, es gilt:
0 QY

mit Federkonstante des Cantilevers

=~
(g}

(0024 Differenz Abstand Nullduraang und snap off beim

Ruckzugder Messspitze
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Die Federkonstante des Canties ist laut Herstellerangab& tit — (Anhang D.1) Die

genaue graphische Bestimmung der folgenden Werte ist auch im Anhang zuBnden
Fur gz ergibt sich ausbb.5557:

Material gz [nm]
Brillenglas 61,62
Verzinktes Stahlplattchen 119,6
Regenjacke 755,3

Mit obiger Formel ergeben sich demnach folgende Adhasionskrafte:

Material Fadn [NN]
Brillenglas ptwgrt
Verzinktes Stahlplattchen c g
Regenjacke pulpe

Wie die Rechnung deutlich zeigt, ist die Adh&sionskraft zwischen Messspitze und
Probenoberflache bei der Regenjacke um eine Gréf3enordnung groR3er als bei den beiden
anderen Materialien, zwischen denen der Unterschied nicht so stark ausfallt. Jedoigh bestét
dies die Hypothese aus der graphischen Betrach@nigpde hierfr liegen wohl im kleinen
Elastizitatsmodul des Gewebes der Regenjacke, sowie der vergroR3erten Oberflache, in der
durch kapillare Kondensation des in der Raumluft befindlichen Wasserdagrpfgere
Kapillarkrafte zwischen Messspitze und Regenjackengewebe auftreten und nach Gleichung
(27) die Adhéasionskraft erhéhen.

Weiterhin kann mit der in Kap. 1.4 angefuhrten Gleichung (33) auch die Auflagekraft am
Umkehrpunkt (AnnaherunBRuickzug) der Mssspitze berechnet werden, es gilt:
O QY VYY
mit  qlJr.s: Als Setpoint eingestellte max. Differenzspannung
Photodiode
ke Federkonstante des Cantilevers
S Sensitivitat der Photodiode
gJrs wird hier jedoch nicht als Setpoint eingestellt, d@ar n i ndi rekt ¢ber d
Aend val uein festgel egt, i nsbesonder e l et zt
Messspitze wieder von der Probe entfernt. Die dabei gemessen Differenzspannung kann in
den KAK abgelesen werden, wobei der horizontale |avér des nicht ausgelenkten
Cantilevers im linken Abschnitt der KAK als Nullachse definiert wirdl. Anhang D.7) Fur
gdJ+-g ergibt sich als@us Abb.5867:
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Material gJr.s [MmV]
Brillenglas 240,3
Verzinktes Stahlplattchen 140,2
Regenjacke 90,05

Weiterhin ist die Sensitivitdt der Photodiode nach Gleichung (32) aus der Steigung des
linearen Abschnitts der KAK zu bestimem, es gilt:
yY
Ya
vom Null durchgang bei
zum rechten Bilcand der KAK gemessegngl. Anhang D.7) Aus Abb.5557 ergibt sich:

g wird hierbei Ann?2he

Material gz [nm]
Brillenglas 237,7
Verzinktes Stahlplattchen 123,1
Regenjacke 65,68

Nach obiger Gleichung ergeben sich somit folgende Sensitivitétenderen Kehrwerte fur

die endgultige Berechnung von, Eer Photodiode:

Material S[V/um] S um/V]
Brillenglas 1,011 0,989
Verzinktes Stahlplattchen 1,13 0,878
Regenjacke 1,371 0,729

Letztendlich ergeben sich Auflagekrafte am Umkehrpunkt zu:

Material Fn [NN]

Brillenglas T
Verzinktes Stahlplattchen ¢ tp
Regenjacke X

Die Auflagekraft der Messspitze liegt demnach in der Grof3enordnung v&ONN) was

verglichen mit den Einstellmdglichkeiten der Software durchausr8auint.

70



3.7 Abbildung von biologischerProben: DNA und Polymerkugeln

Eine Sarke des AFM gegenuber anderen Rastersondenmikragkopge dem
Rastertunnelmikroskgpist die Abbildung nicht leitender biologischer Strukturen ohne
aufwendige Aufbereitung der Proben. Biomolekile wie DNA kdénnen bspwihrer
naturlichen Umgebung in Losung abgebildet werden. In der Praxis wird das AFM hierfir im
Tapping Modus betrieben, sodass die Messspitze die weichen Strukturen mdglichst wenig
beeinflusst.

Fur eine erfolgreiche Abbildung von DNA Molekilen misseoigénde Kriterien
berticksichtigt werderf52, S 1697} Die DNA muss auf einer Oberflache aufgebracht
werden, dessen Topographieunterschiede kleiner als die der DNAesiedstarke Bindung
zwischenTrageroberflache und DNA Molekilen soll verhindern, diissMolekiile wahrend

der Messung verschoben werden und eine gleichméRige Verteilung deiSDadge, die

zum verkleben undlamit zur Klumpenbildung neigen, ist wiinschenswert. Es stellte sich
heraus, dass das Schichtsilikat Glimmer (engl. mica) als besigersubsat dient, da es in
sehrstufenlose Plattchen gespalten werden kaeren durchschnittliche Oberflachenrauheit
nur 0,05nm betragt (Glas ca. 0,5nB3, S 611} sodass die DNA sich deutlich von Glimmer
Tragersubstrat abhefd2, S 1967] Da jedeh DNA Molekiile wie die Glimmeroberflache
negativ geladen sind, ist es notwendig die Glimmeroberflache entwed&aminhopropyl
trietoxy Silane (APTEY oder aminopropyl silatrane (APS)zu sinalisieren
(Funktionalisierung)54, S 295] oder einePufferldsung aus divalenten Kationen herzustellen
(Mg*, Ni**, C&*, etc.), ®dass die negativen DNA Anionesthwache elektrostatische
Bindungen nit den Kationen eingehen konnemd sichan die Glimmeroberflache binden.
Das Verschieben durch die Messspitaérd dadurch unterbundgb5, S 2507] Die APTES

bzw. APS Glimmer Funktionalisierung kann sowohl durch Lésungés auch
Dampfdeposition erfolgen (genauere Beschreibung (5véY.

Im Anhangist die Anleitung zur Herstellung einer geeigneten Pufferigszu finden, sowie

die Erlauterung der einzelnen Arbeitsschritte zur Deposition von DNA bzw. proteinbehafteter
Polymerkugeln auf die Glimmeroberflac(i2.8). Im Folgenden sollen hier nur die Ergebnisse
der AFM Abbildung diskutiert werden.
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Topagraphy - Scan forward Derived data

Bum

Derived data 4 Gdnm

oum

Oum

Abb. 58 Neutravidin beschichtete Polymerkugeln auf Glimmeroberfladinés: Kraftsetpoint 30nN,
15nN; Scanparameter: GréRRe g8, Time/Linie=1,2s; Points=512, P/I#Bain=10000/1000/0

Topography - Scan forward  Line fit

&um

Topagraphy - Scan forward  Derived data

-

Derived data 6,03nm

Topography range

oum

Oum

Line fit 8,58nm

Topography range

e

&m

rech

Abb. 59 DNA auf Glimmeroberflache; links: KontaktmoduScanparameter: Gro3qah, Time/Linie=1s,
Points=512, P/I/BGain=10000/1000/0, Kraftsetpoint=6,6nichts: Tappind/lodus[56]

Abb. 58 zei gt di

e

Topographi e

n

Aderived

unterschiedliche Kraftsetpoints den Messungen zugrunde liegen. Wie duBtdredeuten

groRere Setpoint Werte einen verringerten Abstand der MessspitBeahg. Wie eingangs

erwahnt legt die Schwierigkeibei der Abbildung biologischer Probegharin, diese nicht mit

der Messspite zu verschieben. Wie in Abb.58ote Kreise)deutlich wird, weisen die

eigentlich kugelformigen Polymerkugeln eine deutliche Verzerrung in Scanrichtung (von

links nach rechts) auf. Bei kleinerem Ksaftpoint ist die Mespitze von der Probe weiter

entfernt und die Verzerrungen scheinen geringeszufallen (Abb.58rechts) jedoch ist

weiterhin eine tendenzielle Verzerrung in Scanrichtung festzuhdhime belebig weite

Reduzierung des Kraftsetpoints macht die Messung leider sehr storanfallig und kann in den

Da
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meisten Fallen nicht zu Ende gefihrt werden, ohne dass die Messspitze den Kontakt verliert
und die Abbildung somit unbrauchbar wird.

Abb. 59 zeigt die Tpogr aphi e in ALine fitih Darstellu
Messmodi zugrunde liegemie rechte Abbildung[56] wurde im Tapping Modus eines
ForschungsAFMs am Virchow Zentrum der Universitat Wirzburg aufgezeichbat. linke

Abbildung hingegen mit de Nanosurf easyScan 2 AFM im Kontaktmodus. Es sind deutliche
Qualitatsunterschiede zu erkennen: Sind die einzelnen DNA Strange rechts deutlich und
differenziert abgebildet, wobei sogar einzelne Proteine (gelbald)fzu erkennen sind,
kénnenlinks die DNA Strange aufgruh starker Verzerrung nur erahnt werdemsache fir

die mangdiafte Abbildung kdnntasein, dass trotz sehr kleinem Kraftsetpoint einzelne DNA
Molekile vor der Messspitze hergeschoben werden, da diese nur sehr schwach an die nicht
funktionalsierte Glimmeroberflache gebunden sind. Es konnte aber auch sein, dass der
Kraftsetpoint zu gering eingestellt wurde und die Topographie dementsprechend nur
Aoberflachlichfii bzw. schemenhaft abgebil det
Kraftsetpoints mitgrol3erer Detailscharfe das Problem der mangelnden Immobilisierung der

DNA kompensiert hatte, ist fragwirdig.

Schlussendlich kann festgehalten werden, dass Abbildungen biologischer Proben im

Kontaktmodus schwierig, wenn nicht sogar unbrauchbar sind
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3.8 Bildartefakte: Ursachen und Vermeidung

Wie alle physikalischen Messmethoden ist auch die Rasterkraftmikroskopie von Messfehlern
betroffen. Diese auflern sich in sog. Bildartefakten, also Fehldarstellungen in den vom
Mikroskop und der Softwar generierten Abbildungen. Auftretende Artefakte haben
verschiedenste Ursachen, sind nicht immer leicht zu erkennen und fuhren bei Unwissenheit zu
fehlerhaften Auswertungen und falscher Interpretation der Messesgebrin Folgenden

eine Ubersichtder beiVersuchsmessungeam haufigstenauftretenda Artefakten, deren

Ursachen sowi®ldglichkeiten zur Vermeidung.

Verschmutzung der Sampleoberflache

Topography Scan forward Line fit

Besonders bei Abbildungen im untergm Bereich konnen 7 >

Verschmutzungen jeglicher Art (Staubkérner, Fingerabdric | « _ = s 7

E
c
o
o
=
o
c
)

Fettrickstande, usw.) die Bildqualitat erhebli
beeintrachtigen. Wie in Abb.6Qzu erkennen ist treter | »

Verunreinigungen, die groRer als abitdénden Strukturen [~
-

sind, deutlich im Topographiebild hervor und verschlecht |

insbesondere in diesem Bereich die Maoglichkeit :aph 60 AFM Abbildung bei
Auswertung. Je nach Sampleoberflache empfiehlt sich Verschmutzter Sampleoberflache
Reinigung mittels Ultraschallreinigungsgeréat, wobei als Reiniguigsfikeit destilliertes
Wasser und anschliel3end Ethanol/Propanol verwendet werden soll. Haufig reicht bereits eine

Reinigung mit Druckluft aus.

Vibrationen

Umgebungserschitterungen des Gebdudes kénnen zuopography ST —

Oszillationen des Cantilevers fiihren und Blldartefalé

hervorrufen. Schwingungen des Bodens durch Aufzige,

Line fit 216nm

Personen oder nahe vorbeifahrende Ziige/Autos fuhren zu
linienhaften Artefakten, irmesondere bei deAbbildung
von Strukturen mit sehr geringen Hohenunterschieden

Durch die Oszillation des Cantilevers kann dieser do

'oum X* 25um

Kontakt zur Probe verlieren, wodurch Linien 1‘ehlendAbb 61 Abbildung bei externen

Messwerte im Topographiebild erscheinen (Aih. Sind Gebaudevibrationen
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die Erschitterungen zu heftig, kann es zur Beschadigung der Messspitze kommen. Auch
wenn die Messapparataich auf einem gefederten Vibrationsdampfer befindet, ist es ratsam

die Apparatur auf einer Granitplatte 0.a. zu betreiben (z.B. Fenstersims).

Einfluss Spitzengeometrie

Dass die Spitzengeometrie Auswirkungen auf die Bildgebung hat, wurdiésherd.1.2
diskutiert. Beim Abrastern von Vertiefungender Sampleoberflache (z.B. Ct$) kdnnen

diese zu klein und in fehlerhaft&eometrie abgebildet waen, da das Linienprofil bzw. die
Topographie maRgeblich von der Spitzengeometrie abhangig ist. Zum einen spiegelt die
erhaltene Topographie diese Geometrie wieder (Verjingung der Vertiefung) und zum anderen
kann die Vertiefung nicht vollstandig in ihrerefe abgebildet werden, da die Messspdea

Boden nicht erreicht (Bb.6). Dies ist insbesondere bei StrukturgroBen in der
GroRRenordnung der Messspitze der Fall. Artefakte basierend auf der Spitzengeometrie kbnnen
vermieden werden, indem fir die gegebeBg¢rukturgroRen passende Messspitzen verwendet
werden. Je kleiner die Strukturen werden, desto kleiner muss auch der Durchmesser der
Messspitze werdefd7, S 110]

Topography - Section Raw data

Topography - Scan forward  Line fit

14 50m

Line fit 576nm

nnnnnn

Topography range

opm

oum x* 14,5um

Abb. 62 Fehlerhafte Abbildung von Vertiefungen a) Topographiebild, b) Querschnitt zur gestrichelt
Linie in @), c) idealisierte Bewegung der Messspitze aenplevertiefund32, S. 28]

Abgenutzte CantileverspitzeSpitzenkontamination

Wie gezeigthat die Spitzengeometrie Einfluss auf die Bildqualitat. Durch Verdnderungen der
Spitze kommt es somit auch zur Veranderung der Abbildung. Ist die Spitze beschéadigt bzw.
schon langer in Gebrauch entstehen Bildartefakte verschiedenster Auspragung. ddistarke
Spitze bereits beansprucht wurde, desto schlechter istndgremliche Auflésung, was
Abb.63)+b) an der Topographie eines EPROM Chips verdeutlicht. Typisch fir gebrochene
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Spitzen ist eine doppelte Abbildung der Readberflache, wie in Abb.G3+e) zu erkennen

ist. Die Pits der CD werden durch die gebrochene Spitze doppelt gerastert. Im Falle
beschadigter oder abgenutzter Spitzen ist ein Wechsel der Spitze zur Vermeidung weiterer
Artefakte unabdingbar.

NN
NN

Abb.63a) EPROM Chip bei schlechter Spitzenqualitat b) EPROM Chip bei guter Spitzenqualitat c)
gebrochener Spitze) i deal i si ert e B e wSagpleobgrfla8HEBa, [5.R€ 1 spi t

Topography - Scan forward Line fit

Line fit 232nm

g
B
2

s
g
=3
g
a
S

e

Aber auch eine Kontamination der Spiteé Probenmaterial oder Schmutzpartikeln kann die
Bildqualitat verschlechtern und Artefakte erzeugen. Insbesondere icbiewd’roben kann es

im Kontaktnodus passieren, dass die Spitze Teile der Probe vor sicthiebtsader an ihr
hangen bleiben. In déxbbildung zeigt sich eimplotzliche Verschlechterung der Bildqualitat
oder Schlierenbildung der Strukturevie es in Abl64 bei der Rasterung von Polymerkugeln
deutlich wird. In manchen Féllen kann die Unterbrechung der Messung mit Entfernung der
Spitze von der Probe und erneutem Annahern das Problem I6sen, da die Partikel an der
Sampleoberflache haften bleiben. Um eine Kontamination der Spitze im Vorhinein zu
vermeiden ist in manchen Fallen eine Funktionalisierung der Objekttrageroberflache
notwendig, edass das zu untersuchende Objekt fixiert wird. Auch eine Verkleinerung der
Auflagekraft kann Abhilfe leisten, wie Ab®b)+c) zeigt. Je grol3er der Kraftsetpoint, desto
geringer der Abstand MessspiPeobenoberflache, was im Falle der Abbildung von
Polymekugeln zur verstarkten Verzerrung dieser fuhrt (rote Kreise).

Topography - Scan forward _Line fit Topography - Scan fo

Topograghy range

Abb. 64 a) Verschmierung der Polymerkugeln b) Kraftsetpoint 15nN c) Kraftsetpoint 30nN
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Kriecheffekt der Piezosteuerung

Ein héaufig auftretendes#rtefakt zeigt sich an scharfen Kanten von Objekten, wobei in
Scanrichtung gesehen die der Spitzenfront zugewandte Seite im Topographiebild hell und die
der abgewandten Seite dunkel erscheint, als ob die Struktur einen Schatten werfen wirde
(Abb.65a). Stdlen sich die Abbildungen durch den hell/dunkel Kontrast an diesen Stellen
besonders scharf dar, ist im Lintld des Querschnitts deutlicldie fehlerhafte
Hohendarstellung zu erkennen (Ablch Verursacht wird dieses Phanomen durch
Kriecheffekte im Pieakristall, der die ZH6henregulierung steuert. Die Ausdehnung von
Piezokristallen bei abruptem Anlegen einer Spannung erfolgt in zwei Schritten. Die erste
Langenanderung erfolgt in weniger als einer Millisekunde, wohingegen eine weitere
Ausdehnung wesentlh mehr Zeit benétigt. Letzteres wird als Kriechen (engl. creep) des
Piezokristalls bezeichndb8, S 1]. Diese Tatsache fuhrt zu einer Uber die tatsachliche
Oberflache hinausgehende Scannerposition (engl. edge overshoot) am Rand von scharf
begrenzten Hadnstufen[32, S 32] bzw. eine zu starke Anndherung des Scankopfs an die
Oberflache nach der Hohenstufe, die Kanten erscheinen demnach weild bzw. schwarz. Um die
Effekte zu minimieren kann versucht werden, den Parameter-@ainRdes Regelkreises zu
erhohe, die Scangeschwindigkeit zu reduzieren oder den Kraftsetpoint zu erhdéhen, sodass

die anziehenden Kréafte zwischen Spitze und Sample die Kriecheffekte kompensieren.

Overshoot

et
T

""" Toppgraphy - Section Raw data
H

Vs

B62,3nm

Rawvdata

-92 4nm

b)

Abb. 65a) Topographie Eichgitter b) idealisierte Bewegung MessspitzeHifenstufgd32, S. 32]c) Querschnitt ar
gestrichelter Linie in b mit deutlichem Overshoot

Fehlerhafte Bildverarbeitung
Die bereits in der Software integrierten Moglichkeiten zur Bildverarbeitung sind leicht
angewendet und werden teils automatisch vom Programm durchgefihrt. Jedoch kénnen

Bildartefakte auch erst durch falsche Bildverarbeitung, insbesondere aufgrund angewandt
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Filterfunktionen, generiert werden, weshalb eine Abbildung stets an der Darstellurighder
prozessierteDaten Uberpruft werden sollte. Abb.&pzeigt die Darstellung des Eichgitters im
Aline fithn, bei dem nach de rMitéheett fiio @oen der
Messpunkt einer Messzeile bezlglich Steigung und Messwert berechnet und anschliel3end
von den Rohdaten fur jeden Messpunkt der betreffedadn subtrahiert wird. In Abb.&g

ist die Topographie der Rohdaten dargestellt. Wie deutlicerkennen istkommt es durch

die Anwendung des Linienfilters zu einer falschen HOhendarstellung zwischen den
guadratischen Strukturen, da die mittlere Hohe von Messzeilen mit bzw. ohne der
guadratischen Strukturen unterschiedlich ist. Erst bei Darsgeltler Rohdaten ist ein
einheitliches, der Realitdt entsprechendes Hoheniveau zwischen dem Eichgitter gegeben. Es
empfiehlt sich bei Anwendung bestimmter Filterfunktionen deren Berechnung im Handbuch
der Software nachzulesen.

a) Topography - Scan forward Line fit e b) Topography - Scan forward Raw data

Rawdata 281nm

S0um
N |
|
4
\
|
F
Line fit 155nm
S50pm

Topography range
Topography range

Opm
Opm

49 S5pm Oum 7 49 5um

Abb. 66 a) Line fit Eichgitter mit falscher Hohendarstellung zwischen dem Gitter b)Rohdaten Eichgitte
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4. Einsatz AFRM am Schilerforschungszentrum desM!ND Centers der

Universitat Wirzburg

Das Schiulerforschungszentrum (SFZ) 888D Centers der Universitat Wirzburg dient als
AulRerschulischer Lernort zum Ausbau der Zusammenarbeit zwischen Schule und Universitat.
Im Zuge der neuen Wund P Seminarstruktur des G8 in Bayern, kbnnen Schilerinnen am
SFZ mit Geraten arbeiten, die ihném der Schule nicht zur Verfigung stehen. Eigene
Forschungsvorhaben kdnnen unter BetreworgFachdidaktikern, Fachwissenschaftlern und
Lehramtsstudierenden durchgefiihwerden, sodass der wissenschaftspropadeutische
Charakter der Pund W-Seminare sichegestellt ist. Von Lehramtsstudierenden im Zuge von
Seminaren und Zulassungsarbeiten entwickelte Materialien dienen den Schulerinnen als Basis
selbststandigen Arbeitens und bieten den Lehrkréaften teilnehmender Schulen Anregungen und
Moglichkeiten zur Ausartung von Forschungsprojekten innerhalb ihrer Seminare an.

Vor diesem Hintergrund sind die bisherigen UberlegungehAusarbeitungedieser Arbeit
aufzufassen. Dienen die theoretischen Ausfihrungen zum Verstandnis fur Lehrkrafte und
Schilerhnen richtetsich die Beschreibung des Nanosurf AFM und der zugehdrigen Software
vor allem an die Schulerinnen. Die Experimente zeigen die vielfaltigen Analysemethoden auf
und geben Anregungen fur eigene Forschungsarbe@e®. einfache Bedienung und
Praxistauglichkei pradestiniert das AFM zur Untersuchung von Proben aus der
Erfahrungswelt derSchilerlmen Meist sind es Objekte aus Natur und Technik, die
interessante Fragen aufkommen lassen: Warum perlt das Wasser von Blattern der
Lotuspflanze so gut ab? Wie ist dehitinpanzer eines Mehlkafers aufgebaut? Wie sind LCD
Bildschirme aufgebaut3ind Eierschalen wirklich so eben wie sie aussehen? Lasst sich die
Verwitterung von Gesteinen bereits auf Nanoebene erkennen? Welche Struktur weisen
Schmetterlingsfliigel auf? Sdle oder ahnliche Fragen kdnnten Lehrkréafte ihren Schilerinnen
prasentieren und somit deren Neugierde fur Arbeiten mit dem AFM wedkeiterhin ware
denkbar aufgrund der Mobilitat des Gerats dieses an umliegende Schule im Kreis Wirzburg
zu verleihen, sodass die Lehrkréafte die Moéglichkeit habe&inne der Bundesregierung die
Potenziale der Nanotechnologie in Bildung zu nuf@rs. 4]. AuRerdem kdénnen aufgrund
desaufgefuhrtenHintergrundwissengu denExperimente, insbesondere zu optischen und
elektrischen Datentragern, die Abbildungen unabhangig vom Vorhandensein des Messgerats
und der Aufzeichnung, in Unterrichtseinheiten eingebonderden, sodass anhand von
Alltagsgegenstédnden Nanotechnologie anschaulich gemacht werden S@rikbnnte die

Thematik sowohl im klassischen Physikkurs eingebunden werden oder in der
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Lehrplanalternative Biophysik als typische spektroskopische Untersusrnetigpde
diskutiert werden.

Somit gibt die Ausarbeitung einerseits Lehrkraften eine Handreichung zur Diskussion des
AFM im Unterrichtan die Hand und legt andererselen Grundstein fur eine weiterfliihrende
Gestaltung zum Einsatz des AFM im SFZ, wobei urBericksichtigung didaktischer
Elementarisierung ditnhalte noch aufzubereitamd in ein einheitliches Konzept nBezug

auf das gerade entstehende Legomodell zum AFM zu setzen sind.

C. Fazit und abschlielRende Bemerkungen

In der vorliegenden Arbeit st die theoretischen Grundlagen der Rasterkraftmikroskopie
anhand des AFM easyScan 2 der Firma Nanosurf dargelegt, sowie dessen Anwendung und
Analysemethoden anhand verschiedenster Experimente erlautert, sodass die Ausarbeitung als
Basis fur die Konzeptiorines Schiilerforschungstages am SFZ der Universitat Wurzburg

gesehen werden kann.

Mit besonderem Augenmerk auf den im Gerat vorhandenen Kontaktmodus wird das
Messprinzip erlautert und Einblicke in die zwischen Messspitze und Probenoberflache
wirkenden Krafte gegeben, deren Wirkungsweise im LennBydesPotenial
zusammengefasst werden karibie Theorie der Kraftspektroskopie und Hinweise zur
elektronischen Steuerung des Messkopfes dienen als Grundlage der Auswertung
durchgefuhrter Experimente.

Die Beshreibung des Nanosurf Systems mit zugehoériger Messsoftware, sowie Hinweisen zur
Inbetriebnahme erleichtern die Bedienung des Gerats, wobei die moglichen Anwendungen
und Analysemethoden im Experimentierteil an verschiedensten Oberflachen abgehandelt
werden Auch Hinweise zur Kalibrierung und Bildartefaktgind bei der Nutzung hilfreich.
Insgesamt zeigt sich, dass interdisziplindres facherubergreifendes Arbeiten moglich ist und
sich bereits im Kontaktmodus viele Einsatzmdglichkeiten des Mikroskops ergeben.

Wie sich beim Versuch der Abbildung biologischer Strukturen jedoch zeigte, limitiert der
Kontakt zur Probenoberflache den Einsatzbereich des Gerats und setzt gewisse
Anforderungen an die Probenauswahl. Durch Nachristen des Geréats mit dem dynamischen
Modul ware ein Betrieb im NichKontakt Modus bzw. Tapping Modus mdglich, was zwar
den Einsatzbereich deutlich erweitert, den theoretischen Hintergrund aber auch komplexer

werden lasst.
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DarUber hinaus ware die Installierung eines Video Moduls denkbar, woderémigéherung

der Messspitze an die Probe besser beobachtet werden kann. Da dies aber alleinig die
Benutzerfreundlichkeit verbessert und keine wesentlichen Vorteile fir die eigentliche
Abbildung hat, ist meines Erachtens das Video Modul tberflissig.

Eine weitere Mdoglichkeit das AFM einzusetzen ist die Nanolithographie, die gezielte
Manipulation der Probenoberflaiche durch die Messspitze. Zuklnftige Arbeiten koénnten
hierzu angefertigt werden. Ist im vorhandenen Basis Modul die Manipulation mittels
Freihandzeehnung maglich, kénnen durch den Kauf einer Lizenz vekiod pixelbasierte

CAD Zeichnungen zur Probenmodifizierung eingesetzt werden.

Fur erstmaligen Einsatz des Gerats mit Schilerinnen am SFZ ist der vorhandene und in dieser
Arbeit ausfuhrlich beschebenen Kontaktmodus jedoch vollig ausreichend. Kreative Ideen
kénnen die Basis interessanter Forschungsvorhaben sein, wobei Einblicke in die Welt der
Nanotechnologie gewonnen werden kénnen. Das Rasterkraftmikroskop bietet exemplarisch
die Mdglichkeit Nachwchs und Kompetenzen im Bereich der Nanowissenschaften zu
entwickeln und zu férdern, sowie den Ausbau des Technologiestandorts Deutschland von
unten nach oben zu unterstitzen.

Schlussendlich bleibt noch zu sagen, dass die doch sehr spezielle Themathktaiem
Methoden der Physik und naturwissenschatftlicher Erkenntnisgewinnung beinhaltet, sodass
insgesamt ein spannendes Erforschen verschiedenster physikalischer Aspekte gegeben ist.
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D. Anhang
D.1 Technisches Datenblatt ContAIG der Firma Budget Sensorg59]

Budget JE/ISO/S

T
-

AFM probe Model: ContAl-G

» Contact Mode

+ Rotated Monolithic Silicon Probe
Symmetric Tip Shape
Chipsize: 3.4 x 1.6 x 0.3 mm

+  Coating: Aluminium reflex coating, 30 nm thick

» This probe uses an “on scan angle” symmetric tip to provide
a more symmetric representation of features over 200 nm.

This probe has alignment
grooves on the backside
of the holder chip.

A5 parh

I N T S N S
13 kHz Ho 4 kHz
0.2 Nim 0.07 - 0.4 Nim
Mean Width 50 pm +/- 5 pm
30 nm thick Aluminium coating

20° - 25% along cantilever axis
Half Cone Angle 25° - 30° from side
10° at the apex

ContAl-G-10 10 pieces Aluminium Reflex $210
ContAl-G-50 50 pieces Aluminium Reflex 890

www budgetsensors.com

Abb. 67 Datenblatt des fiir die Experimente verwend&antileverd59]



D.2 Beschreibung der Benutzeroberflache der Nanosurf easyScan 2 Software

Die Benutzeroberflache lasssich in funf Bereiche mit folgenden grundlegenden

Eigenschaften unterteilen:

1)

2)

3)

4)

5)

Navigationsleiste: Zum 6ffnen aller Einstellungsmaglichkeiten, Arbeitswerkzeuge und
Starten/Stoppen einer Messung

Haupt Messfenster: Zeigt aktuell laufende Messung im jeweiligetriebsmodus
(Imaging=reine  Topographie Abbildung; Spectroscopy=Aufzeichnung Kraft
AbstandsKurven; Lithography=Manipulation = der  Probenoberflache) und
grundlegende Messeinstellungen

Dokumentfenster: Fenster zu Darstellung und Analyse bereits gespeicherte
Messdokumente

Informationsfenster: Zeigt in mehreren Reitern (Tool=Werkzeuge,;
Gallery=Bildgalerie; Help=Hilfe; Online=aktueller Messbereich) verschiedenste
Informationen und Funktionen an

Statusleiste: Zeigt Probenund Scannerstatus an, sowie die \awmdete

Kalibrierungsdatei

Weitere Erlauterungen zu den jeweiligen Bereichdd(n S 109120]
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Abb. 68 Benutzeroberflache Nanosurf easyScan 2 Steuerungssoftware
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D.3 Messreihe zur Auswertung optischer Datentrager

CD Trackabstand Pithbhe Min. Pitlange | Pitbreite
[um] [nm] [um] [um]
1,792 163,4 1,215 1,579
1,668 172,4 1,208 1,184
1,71 175,7 1,1460 1,765

1,754 169,1 1,248 1,115
1,672 160,1 1,273 151
1,771 163,4 1,137 1,115

Mittelwert 1,72783333] 167,35 1,2045 1,378

Standardabweichung 0,05230834 6,03415279¢ 0,05419501¢0,27697220]

DVD Trackabstand Pithche Min. Pitlange | Pitbreite

[um] [um] [um] [um]

0,7515 0,04258 0,5233 0,4521]
0,7844 0,04049 0,5266 0,5086
0,7521] 0,04627 0,5641 0,5538
0,7656 0,04388 0,5421 0,5199
0,8167 0,04856 0,5376 0,4747
0,7538 0,04707 0,5641 0,4295

Mittelwert 0,77068333] 0,04480833] 0,5429666670,48976666

Standardabweichunt 0,02580662] 0,00302661] 0,0177619440,046132051

Berechnungen DVD CD

Anzahl der Tracks N 42819,1431¢ 19099,064 34

Totale Tracklange L 11165,1853] 4980,12285¢

maximale Spielzeit t bei v=1,2m/{  9304,321141 4150,10238!

Kanalbitlanged;; fir ein Bit [um] 0,18098888¢ 0,4015

Anzahl der Kanalbits pro CDg\ 6168989399¢ 1240379292}

Anzahl der Bytes pro CD gyes 440642100( 885985208,

Speicherkapazitat in MB 4202,29053" 844,941338;
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D.4 Spezifikationen Pentium Prozessoren und Anleitung zur Offnung eines Pentium P5
Prozessors
Spezifikationen des PentiuRrozessors P5 (nur erste Generati®d) S 132]im Vergleich

Pentium Dual Core Prozesd60]

Eigenschaften Daten P5 Daten Dual Core

Erschienen 22. Marz 1993 20. Februar 2011

Maximale Taktfrequenzen | 60, 66 MHz 2,57 3,3 GHz

Grol3e des internen Cache| 8 KByte fur Befehle, 8§ L1-Cache: je Kern 32 + 32 KiB
KByte fur Daten (Daten + Befehle)

L2-Cache: je Kern 256 KiB
L3-Cache: 3 MiB

Anzahlder Transistoren 3,1 Millionen 504 Millionen
Fertigungstechnik 800nm 32nm
Mathematischer Integrierter FPU Integrierter GPU
Coprozessor

Diei GroRRe 294 mm?2 131 mm?2

(Integrationsdichte: | (Integrationsdichte:
0,011Millionen/Imm?2) 3,847Millionen/1mm?2)

Verlustleistung 35-65 W 14,6 W (60MHz), 16 W (66MHZz)

Tab.4 Spezifikationen Pentium P5 Prozessor und Pentium Dual Core

Das Freilegen des Silizium CPU Chips funktioniert nur bei alteren Prozessoren, die noch
nicht durch die FlipChip Technik montiert wurden. Das am haufigsten verwendete
Chipgehéause ist ein sog. P&&ehauseRin Grid Array), welches durch eine gitterdhnliche
Anordnung der Goldpins an der Unterseite des Gehauses gekennzeichnet ist. Moderne Chips
befinden sich in einemFC-PGA Gehause (Flip Chip), bei dem der Chip ohne
Verbindungsdrahte mitetner Kontaktierungsseite nactmten direkt auf den Chiprager
montiert wird. Mittels spezieller Verfahrenstechniken wird der Chip an die Kontakte gelttet
und die Verbindung mit Epadharz versiegelt, wodurch ein Freilegen des Chips ohne dessen
Zerstorung unmaglich ist. Im Vergleich dazu befindet sich bei alteren Prozessoren der Chip in
einem Hohlraum unter dem Substrat. Uber Golddrahte ist der auf den Kopf gestellte Chip mit
den makoskopischen Kontakten des Chipagers verbunden. Zum Schutz des offen

|l i egenden ADiesfA wird er nach der Kont akti
Demnach kann durch Entfernen dieses Deckels der Die freigelegt werden.

Abb. 69( [61], [62]) zeigt die wesentlichen Unterschiede moderner und alterer Prozessoren.
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Abb. 69 a) Unterseite Pentium P5 Prozessor mit Metalldeckel zur Abdeckurgidefs1]; b) Pentium I
Prozessor in Flip Chip PGA Gehausentiert[62]

Zur Untersuchung des Chips muss dieser unbeschadigt aus seinem Gehause geholt werden,
was in folgender Bildsequeriabb. aug63])erlautert wird. Die Anleitung foldi63].

Bevor der Bunsdirenner eingesetzt wird, empfiehlt es sich die Goldpins abzufeilen, sodass
sie im Weiteren nicht storen. Weiterhin sollte der sich auf der Rickseite des Prozessors

befindliche Kihler demontiert werden.

Bendtigtes Material:

- HandBunsenbrenner

- Feuerfest Unterlage

- Skalpell/Schraubenzieher

- Erhitzen des mit dem Keramikgehaus: 1

verldteten Metalldeckels fir ca. 5 :
Minuten oo
- nur den Rand erhitzen, da nur dieser 1 [/]]

dem Gehdause verlttet ist
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den Metalldeckel vorsichtig abhebeln

- Auf den unten liegenden Chip aufpassel

0 CCeCeeeee
eeeeecee
ALY ) @.9.9.0:6

I

- Metalldeckel rundherum l6sen und
entfernen

- unterhalb zeigt sich der freiliegende
Chip

Um den Chip unter das Rasterkraftmikroskop leg
zu koénnen, muss er aus dem Geh&use entf@f
werden. Dazu bietet es sich an den komple
Prozessoin einen Heizofen zu legen und bei
500°C mehrere Minuten zu backen, bis der &
dem Substrat angelotete Chip auf der

verfliissigenden Lotsubstanz schwimmt. Nun kafi' ¥ U hirr

)

er mit einer Pinzette aus dem Gehause gehoapn. 70 Gesfineter Prozessor mit freiliegendem C
Chip und erkennbaren Drahtverbindungen zur
werden. Leiterplatine[63]
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