Kapitel 2: Rasterkraftmikroskopie (RKM)

2.1 Kurze Einfihrung

Obwohl sich de Rasterkraftmikroskopie [BQ86] in den letzten Jahren zu einer
Standardmethode der Oberflachenanalyse entwickelt hat, soll dennoch auf die elementaren
Prinzipien kurz eingegangen werden, insofern des zum Verstandns dieser Arbeit notwendig
ist. Dabel wird besonderes Gewicht auf den Einflul3 cer endichen Grofe des Mef3sensors
gelegt werden, ein Sachverhalt, welcher haufig nicht ausreichend bericksichtigt wird.
Beginnen woll en wir aber mit dem schematischen Aufbau eines Rasterkraftmikroskops.

2.1.1Arbeitsprinzip

Die Rasterkraftmikroskopie ist eine spezielle Form der Rastersondenmikroskopie (RSM).
Hierbei rastert eine feine Spitze Uber die zu urntersuchende Probe und die
Wedselwirkungskréfte zwischen Sensor und Probe werden gemessen. Die nadifolgende
Beschreibung eines Rasterkraftmikroskops (ebenfalls mit RKM abgekirzt) soll keineswegs
als umfasseend werstanden werden, sondern lediglich de in deser Arbeit beschriebenen
Mesaungen verstandicher madhen. Will man sich ausfuhrlich tber die RKM oder allgemein
die RSM informieren, so sa die Internetseite "www.scanning-force-microscopy.de” des

Autors as geagneter Startpunk empfohlen.

Laserdiode Kraftsensor

Abb. 2.1:

a) Blick von oben auf unser "Luft-RKM", vgl. auch schematisches Bild 2.2. Die Bildbreite entspricht
etwa 20 cm. b) NaBzellen-RKM. Der gegeniiber a) sozusagen "gekippte" Aufbau ermdglicht es auch,
unter Fliissigkeiten zu messen. ¢) kommerzielles System von NT-MDT.
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Abb. 2.2:

Schema eines Rasterkraftmikroskops.
Details siehe Text.

Bel den fur diese Arbeit verwendeten RKM handelt es sch um zwei gruppenintern gebaute
Gerédte (Abb.2.1aundb) undein kommerziell erhéltliches RSM-System der FirmaNT-MDT
(Typ: Solver, Abb.2.1 c). Alle drei Systeme verwenden de sogenannte Lichtzeigermethode
undrastern de Probe mittels ssgmentierter Zyli nder-Piezokristall e, welche die Probe in x-, y-
und z-Richtung mit sub-nm Genauigkeit bewegen komen, urter einem (meist)
balkenférmigen Kraftsensor zeilenweise & (siehe Abb.2.2). Arbeitet das Mikroskop z.B. im
sogenannten Kontaktmodus, so hat der Kraftsensor mit seiner meist pyramidenformigen
Spitze stets Kontakt mit der Probe. Durch topagraphische Strukturen (ErhOhungen oder
Vertiefungen) auf der Probenoberflache wird es dann zu einer vertikalen Verbiegung des
Balkensensors kommen, wéhrend laterde Kréfte aif die Spitze (z.B. duch veranderte
Reibungskrafte auf der Probenoberflache) zu einer Torsion des Sensors fuhren (falls
senkredit zur langen Sensoradhse gerastert wird). Diese sehr kleinen Bewegungen des
Sensors werden registriert, indem man einen feinen Laserstrahl auf dessen reflektierende
Rickseite fokusgert und den umgelenkten Strahl mit einer ortsempfindlichen Photodiode
registriert. Meist handelt es sch dabel um eine Quadrantenphdodiode, wie aich in Abb.2.2
angedeutet. Die Differenz der Strdme aus oberer und urterer Hélfte (im Bild: {A+B}-{ C+D})
der Diode ist ein drektes Mal3 fur die vertikae Verbiegung des Sensors, wéahrend de
entsprechende Differenz aus linker und rechter Hélfte ({A+C}-{B+D}) die Torsion des
Balkens widerspiegelt. Laterale und vertikale Kréfte auf den Sensor konren aso simultan
gemessen werden. Um eine Vorstellung von den verwendeten Sensoren zu erhalten, ist in

Abb.2.3 eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme eines solchen Sensors gezeigt.
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Bevor in 2.2 diese Sensoren behandelt werden, befasen sich die folgenden Abschnitte
zunadst mit den verschiedenen Mef3modi, welche in deser Arbeit eine Rolle spielen.

AccV  Spot Magn Det WD Exp )—-“"‘—| 5 pm

260kV 40 5000x SCL 133 0 Oy neu ung Gold 1min

a) b)

Magn Det WD Epp 1 100pm

211 S }33:0 Olympus gebraucht Gold 1min

Abb. 2.3:

a) Rasterelektronenmikroskopische (REM) Aufnahme eines Balkensensors, wie er v.a. in dieser Arbeit
verwendet wurde. Die gesamte Lénge des Balkens betragt etwa 200 pm, die Breite ca. 10 pm. b) Im
Vergleich zu a) leicht gekippter und vergroflerter Ausschnitt des Sensors. Die pyramidale Spitze ist
deutlich zu erkennen. Am hachsten Punkt der Pyramide kann der Sensor beinahe als Halbkugel mit
einem Radius R ~ 20 nm betrachtet werden, was jedoch wesentlich kleiner als die Auflésung dieses
REM-Bildes ist. Fir die Abbildung wurde eine ditnne Schicht Gold aufgetragen (ca. 10 nm).

2.1.2.Mel3modi

Betriebsmodus konstanter Kraft

Bel den meisten Mesaungen in deser Arbeit wurde das RKM im Modus konstanter Kraft
(engl. constant-force mode) betrieben. Deshalb werden wir auf diesen Modus etwas genauer
eingehen. Baeim "Constant-Force"-Modus handelt es sch um einen Kontaktmodus, d.h
Sensor und Probe bertihren sich wahrend der gesamten Mesaung permanent. Wie der Name
schonandeutet, wird dabei die Kraft, welche auf den Sensor einwirkt, stets konstant gehalten,
worauf wir spéter zuriickkommen werden. Zunadst betrachten wir die Kréfte, welche
zwischen der Oberfladhe und dem Sensor wirken. Obwohl es sicher realistischere Potentiale
gibt (siehe z.B. [S91], [BC92)), ist es im allgemeinen ausreichend, sich de Wedselwirkung
zwischen Sensor und Probe phédnomendogisch gema? einem Lennard-Jones-Potential
vorzustellen, welches eigentlich de Wedselwirkung zwischen zwel Edelgasatomen

beschreibt:
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B 7 Abb.2.4:

Schematische Darstellung des
Lennard-Jones-Potentials, das
eigentlich die Wechselwirkung
zwischen zwei Edelgasatomen
oc -Z6 beschreibt,  phanomenologisch
B . aber auch als Modell fiir die
Wechselwirkung zwischen
RKM-Sensor und Probe
Abstand der beiden Atome [a.u.] verwendet werden kann.

Potentielle Energie [a.u.]

w

r.
[

1z

:

|
N

wobei A, B - anzupasende Parameter,
Z - Abstand zwischen den beiden Atomen,

siehe dazu auch Abb.2.4. Dabei wirken bis in eine relativ grof3e Distanz (Grolenordnung
100nm) die stets vorhandenen attraktiven vander Wads-Kréfte, die auf Dipal-Dipa-
Wedsalwirkungen zwischen den Atomen und Molekulen beruhen. Bel sehr starker
Anndherung bis auf wenige nm kommt es schliefdlich wegen des Pauli-Prinzips zu einer
lokalen und sehr starken AbstoRurg. Befindet sich de Apparatur an Luft, so daminieren
anstatt der van der Waals-Kréfte attraktive Kapill arkréfte, die aifgrund eines Meniskus
kondensierten Wassers oder anderer Adsorbate avischen Spitze und Probe entstehen undsich
durch

F = 40T[Ry [tos(9),
mit R - Krimmungsradius der Spitze,

y - Oberflachenspannung der Flissgkeit,
9 - Kontaktwinkel zwischen Spitze undMeniskus,
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Abb. 2.5:

Darstellung sogenannter Kraft-Abstands-Kurven, - s
Erldauterungen: siehe Text. a) schematischer v
Verlauf. b) MeBbeispiel, aufgenommen auf Xe-
bestrahltem LiF an Luft ¢) MeBbeispiel, 150 , . , . , .
aufgenommen auf Xe-bestrahltem CalF, an Luft 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200

c)

s [nm]

abschétzen lassen ([185]). Sie sind UHicherweise von der Grolenordnung 100 riN. Weitere,
bisher nicht erwéhnte, z.B. elektrostatische oder magnetische Wedselwirkungen kémen zu
diesen Kraften hinzukommen, de dann eine quantitative Betrachtung wesentlich schwieriger
maden, sich aber fir weitere Anwendungen des Rasterkraftmikroskops verwenden lassen.
Solche rein gualitativen Aussagen sind keim Betrieb eines RKM jedoch keineswegs
ausreichend, weswegen man sogenannte Kraft-Abstands-Kurven (siehe [BC89]) aufnimmt,
um quantitative Aussagen Uber die wirkenden Kréfte machen zu komen. Dabel wird die
Probe (oder der Sensor, je nach Bauart des RKM) in definierter Welse verschoben und de
Verbiegung des Sensors gemessen, wodurch sich, wenn man davon ausgeht, dal3 der Sensor
dem Hookeschen Gesetz gehorcht (d.h. dil3 de Auslenkung der wirkenden Kraft propartional
ist), ummittelbar die Kraft auf den Sensor ergibt (die Federkonstanten fir die verwendeten
Kraftsensoren werden vom Hersteller angegeben). Der schematische Verlauf einer solchen
Kurveist in Abb.2.5adargestellt, typische gemessene Kurven fir LiF und CaF;, sieht man in
Abb.2.5 b undc. Ist der Abstand zwischen Probe und Sensor noch recht grof3, so wird keine
mef3bare Kraft ausgelibt, und es ist keine Auslenkurg detektierbar (1). Hat man den Sensor
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bis auf wenige nm angenahert, so erfahrt die Spitze @ne zunehmende, attraktive Kraft. Erst
wenn cer Gradient dieser Kraft die Federkonstante des Sensors Uberschreitet, springt der
Sensor an de Probe heran (2). Anschlief3end folgt die Verbiegung des Sensors der Bewegung
der Probe (3). Zieht man jetzt die Probe in umgekehrter Richtung wieder zurtick, so springt
die Spitze est dann wieder von der Probenoberflache zurtick, wenn de Spannkraft des
Sensors die dtraktive Kraft zwischen Spitze und Probe Uberschreitet (4). Man erkennt an den
Me3keispielen, dal3 de Kurven fir Hin- und Riickbewegung sich im repulsiven Bereich nicht
dedken. Dies kann aber leicht durch die Piezohysterese, also de Nichtlineaitét des Piezos,
erklart werden. Aus der maximalen Auslenkung des Sensors 18/% sich de Abreil3kraft
beredchnen. In der Praxis versucht man bei einer moglichst grof¥en Vorspannurg der Feder zu
mesen, so dal’ die resulti erende Auflagekraft moglichst geringist, d.h.man versucht, ganz in
der Nahe des Abreil3punktes (4) zu messen. Da es shwierig ist, diesen Punkt zu treffen und
wahrend der Mesaung zu hdten, sowie wegen der relativ starken Schwankung der
Adhasionskraft, |at sich die Auflagekraft wahrend der Mesaung nur gréf3enordnungsmaliig
angeben. Fallsim folgenden nicht ausdrticklich etwas anderes gesagt wird, so bewegt sich de
Auflagekraft gemald den voarangehenden Ausfuhrungen stets in der GréfRenordnung von
ungeféhr 10 nN. Dabel mul3 keaditet werden, dal3 im hier betrachteten "Constant-Force"-
Modus im Rahmen der Regelgenauigkeit diese Wedselwirkungskraft zwischen Spitze und
Probe, wie bereits friher erwahnt, stets auf einem konstanten Wert gehalten wird, indem der
Rickkoppelkreis den Piezo in z-Richtung ausdehnt oder verkirzt, so dal3 de Auslenkung des
Sensors sch nicht andert. Auf diese Weise enthdlt das Regelsignal unmittelbar die
Topagraphie der Oberfladhe. Die Lateralkraftbilder zu interpretieren ist etwas schwieriger,
eine genaue theoretische Darstellung der wirkenden Kréfte findet man bei [GA94] und
[GM93], so da? hier nur auf die Ergebnisse engegangen werden soll. Es sei angenommen,
da’} de Topogaphie der Probenoberflache durch die Funktion s(x,y) beschrieben wird und
die Reitburgskréfte dem phdnomenol ogischen Amontonschen Gesetz folgen, d.h. de Reibung
sei propationa zur wirkenden Normalkraft mit dem Reibungskoeffizienten y. Dann ergibt
sich (bei schnellem Rastern senkrecht zur Langsachse des Balkensensors, d.h. in +y-

Richtung) die Lateralkraft Fy, die @ne Verdrill ung des Sensors um die Langsadse bewirkt, zu

F, = _(FL + FA) SS;, y) t HE



Seite 2-7

wobel Fp -  attraktive Adhésionskraft, die sich an Luft aus dem praktisch immer
vorhandenen Wassermeniskus am Spitze-Probe-K ontakt ergibt,
FL- durch de Bakenfeder ausgelibte Kraft (bel einer Vorspannung kann dese

durchaus negativ sein, d.h.solange siekleiner als Fa bleibt, kann des zur

Verminderung der Auflagekraft ausgeniitzt werden).

(a) Topographiebild, (b) Topographiebild, (e) Gradient der Summe aus den
aufgenommen in -y-Richtung aufgenommen in +y-Richtung Bilder (a) und (b)

! 2T 5. -
(¢) Lateralkraftbild, (d) Lateralkraftbild, (f) Summe der Bilder (¢) und (d)
aufgenommen in -y-Richtung aufgenommen in +y-Richtung

Abb. 2.6:

Einfache Bildarithmetik an RKM-
Bildern (siehe Bildunterschriften).
Die Bilder (a) bis (d) wurden
simultan aufgenommen und zeigen
denselben 450 x 450 nm? groflen
Ausschnitt auf einer LiF-Probe, die
mit U-Tonen (10,8 MeV/u) bestrahlt

() Differenz der (h) Differenz der wurde. Erlauterungen: siehe Text.
Lateralkraftbilder (c)-(d) Lateralkraftbilder (d)-(c)

Hieran sieht man nach einmal deutlich, wie es moglich ist, die Auflagekraft effektiv zu
reduzieren. Dazu ist lediglich eine Vorspannung der Balkenfeder erforderlich, welche der
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attraktiven Adhasionskraft zumindest grof¥enteils entgegenwirkt. Man spricht von einer
Mesaung im attraktiven Bereich. Zusétzliches Driicken auf die Probe ehoht die Auflagekraft
FL + Fa und \erschiebt den Kraftkontakt in den repulsiven Bereich. Ferner wird auch Kar,
dal? man keineswegs mit verschwindender Auflagekraft mifdt, falls der Sensor entspannt auf
der Probe liegt, vielmehr ist dannlediglich F_ gerade Null und de Auflagekraft entspricht der
Adhésions- oder Abreil3kraft. Die prinzipielle Richtigkeit dieser Formel 1803t sich leicht durch
einfache Bildarithmetik Uberprifen (siehe dazu Abb.2.6). Man kann z.B. die beiden
Lateralkraftbilder (c) und (d) addieren, dadurch wird der richtungsabhéngige Reibungsantel
eliminiert und man erhdt ein Bild, welches nur noch de mit einem Faktor 2 versehene
Ableitung der Topographie enthdt (f). Zu praktisch demselben Ergebnis gelangt man, wenn
man de beiden Topographiebilder addiert und anschlief3end den Gradienten hildet (e).
Subtrahiert man dagegen die beiden Lateralkraftbil der voneinander, so bleibt ein Bild Ulrig,
welches dann nu noch Reibungsinformationen enthélt.

Kraftmodulation

Der Kraftmoduationsmodus arbeitet in erster N&herung genauso wie der Constant-Force-
Modus und erlaubt ebenfalls, topogaphische Bilder aufzunehmen. Jedoch wird (in urserem
Fall) zusétzlich zum tblichen Rickkoppelsigna eine schnell e Oszill ation auf die z-Achse des
Rasterpiezos gegeben. Hierfir wird die Referenzfrequenz eines Lock-in-Verstérkers
verwendet. Diese Schwingung sollte dabel so hochfrequent sein (Uiblicherweise enige kHz),
dai3 sie dem relativ langsameren Regelkreis ozusagen gar nicht mehr auffélt. D.h., ein zum
Regeln benitzter Integrator integriert Uber einige vollsténdige Schwingungen und erzeugt
somit im Mittel keinen Unterschied im Regelsignal. Mit Hilfe des Lock-in-Vertarkers mif3t
man nun de Amplitudenénderung des Sensors (Uber das Photodiodensignal) (siehe Abb. 2.7).

Kraftsensor

/V\/\/(\/\A/\N\N\/\/\/\/\,-/ Abb. 2.7:
_ Schematische Darstellung des
I hart hart ~ Probe Kraftmodulations-Modus. Die

zusitzliche Vibration der Probe erfolgt
so schnell, daB sie den Riickkoppekreis
Piezo nicht beeinflussen kann. Néheres: siche

Text.
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Diese Amplitude ist ein Mal3 firr die dastischen Eigenschaften der Probe und wird in einem
zusétzlichen Bild registriert. Ausfiihrliche Beschreibungen findet man z.B. in [B94], [MB91]
und[NA9€].

Tapping™ bzw. Semi-Kontakt

Tapping™ ist eingetragenes Warenzeichen von Veeo (friher Digita Instruments),
weswegen deser Mefl3modus z.B. von NT-MDT auch as Semi-Kontakt bezeichnet wird. In
dieser Betriebsart wird der Kraftsensor bei seiner Resonanzfrequenz (oft einige hundert kHz)
durch einen zusétzli chen Piezo (Dickenschwinger) zum Schwingen angeregt. Der Sensor wird
knapp okerhalb der Probe positioniert, so dal3 es nur wahrend eines kleinen Zeitintervall s
innerhalb einer einzelnen Schwingung zu einem Kontakt zwischen Sensor und Oberfladche
kommt Die Spitze tippt (engl.: "tap") sozusagen nur immer wieder auf die Probe.

T

Kraftsensor

Probe Schematisch: Semi-Kontakt-Modus. Der
a) Sensor wird durch einen zusatzlichen

Piezo zu einer Schwingung angeregt und

so an die Probe angendhert, dal} es nur

wihrend eines geringen Teils einer

Sensorschwingung zu einem Kontakt

zwischen Probe und Spitze kommt. a)

Die Schwingungsamplitude ist abhingig

Kraftsensor vom Abstand zwischen Probe und
Spitze. In der Praxis wird so
Piezo nachgeregelt, daB die Amplitude

konstant gehalten wird. b) Mechanische
Eigenschaften der Probe beeinflussen die

hart hart Probe Phasenverschiebung zwischen
anregender (gestrichelt angedeutet) und
Piezo beobachteter Schwingung

b) (durchgezogene Linie).

Erhohungn und Vertiefungen auf der Probe fuhren dann zu einer Veranderung der
Schwingungsamplitude des Sensors (Abb.2.8 a). In Analogie zum Constant-ForceeModus
wird deshalb im Semi-Kontakt durch den Regelkreis diese Amplitude nahezu korstant
gehalten. Auch her enthélt dann das Regelsignal unmittelbar die Topographie (siehe Schema
in Abb.2.8 B. Zusétzlich hat man den Vorteil, da3 duch de &lerst kurzen Kontaktzeiten
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laterale Krafte beinahe bedeutungslos werden. In allen Falen, bal denen Laterakréfte
problematisch sind undevtl. sogar die Spitze verandert werden konrte (z.B. beim Abrastern
recht grofRer Strukturen und Bereiche), ist deswegen der Semi-Kontakt von erheblichem
Vortell. Zusédtzlich kann de Phasenverschiebung zwischen anregender Oszill ation und
Schwingung des Sensors gemesen und als sgenanntes Phasenkortrastbild dargestellt
werden. Die Theorie zum Phasenkortrast ist nicht ganz einfach. Im wesentlichen spiegelt
dieser jedoch mechanische Eigenschaften wie Harte, Viskositét, Reibung, Adhdsion urd
Elastizitét auf der Probe wider, dh. chemisch unterschiedliche Bereiche der Probe egeben
verschiedene Kontraste, auch bei ebener Topographie. Als Beispiel dafiir zeigt Abb.2.9 de
Oberflache enes Polymergemischs (entnommen aus [BP02)).

Abb. 2.9:

a) Tapping-Bild cines zweiphasigen Polymers (ca. 3 pm x 3 pm). b) Simultan mit a) aufgenommenes
Phasenkontrastbild. Die beiden unterschiedlichen Polymerphasen sind deutlich zu erkennen.

Entnommen aus: K.L. Babcock, C.B. Prater: "Phase imaging: beyond topography", digital instruments:
http://www.di.com/AppNotes/Phase/PhaseMain.html.

2.2. Spitzenartefakte und deren Korrektur

2.2.1. Smulation von RKM

In desem Abschnitt soll gezeigt werden, wie es mit verhdtnisméaldig einfachen Mitteln

moglich ist, den RKM-Abbildungsvorgang zu simulieren. Dadurch wird dann auch bereits
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klar werden, wie sehr die endiche Ausdehnurg, d.h. insbesondere en endicher
Krimmungsradius der RKM-Sensorspitze das Ergebnis beeinflussen kann.

1 |
2
3
4
a) b)
Abb. 2.10:

a) Schematisch: Vier willkiirliche Phasen eines RKM-Abbildungsprozesses. Als Referenzpunkt wurde
das unterste Ende der Spitze gewidhlt (hell: originale Oberflache, mittel: Spitze, dunkel: RKM-Bild). b)
Wihlt man einen beliebigen anderen Referenzpunkt, so wird das Ergebnis lediglich verschoben, aber
nicht die Form verandert. Details: siche Text.
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x-y-Calibration Standard

Description and Ordering Information
The standard (2D200) is used for a very precise x-y-calibration of the scanning mechanism and for
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a quick quality control of the tip. The standard consists of a 2-dimensional lattice of inverted
square pyramids with 200 nm pitch etched into a silicon chip with the following specifications:

* Pitch:

e Accuracy of pyramid position:

e Accuracy of pitch (5 x 5 um2 scan):
* Accuracy of pitch (large scans):

Edge length of square pyramids:
Absolute accuracy of edge length:
Relative accuracy of edge length:
Sidewall angle (versus wafer surface):
Accuracy of sidewall angle:

Depth of pyramids:

Chip size:
e Active area:
e Number of pyramids:

200 nm
+S5nm
+0.1%

30 nm
~ scan length
100 nm
+ 20 nm
*5nm
35.3°
+0.5°
70 nm

7 x 7 mm
500 x 500 pm’
6.25 x 10°

When imaging a pyramid with the AFM tip the apparent depth of the pyramid compared to the
normal depth of the pyramid can provide a rough calculation of the tip radius. Apparent smaller
sidewall angles than the maximal angle are due 1o cone angles of the tip which are larger than the

pyramid cone angle (70°).

Available Shipping Units

The silicon chip is usually glued onto a stecl sample -
holder with 12 mm diameter. Order Code Quantity
2D200 |
Abb. 2.11:
Datenblatt des in dieser Arbeit hiufiger verwendeten Kalibrationsstandards 2D200 von
NANOSENSORS.

Im folgenden soll davon ausgegangen werden, dal3 sowohl die Spitze ds auch de

Probenoberfléche ided hart sind. Ferner soll die Auflagekraft vernachlasdgbar gering sein,
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d.h. van lateralen Kréften undVerformungen |a3t sich absehen. Man kann sich den RKM-
Abbildungsvorgang dann so vorstellen, dal3 de Mef3spitze so an jede Oberflachenstelle, an
der ein Bildpunk aufgenommen werden soll, gesetzt wird, dBl3 es gerade zu einem
punkuellen Kontakt zwischen Probe und Sensor kommt (Abb.2.10 a). Die z-Position eines
will kiirlichen, aber dennoch fixen Sensorpunkes ergibt dann gerade den relativen Hohenwert
an der betrachteten Position. Gunstigerweise wahlt man als Fixpunk das aulerste Ende der
Mef3spitze, um unwesentli che, korstante Off sets zu vermeiden (vergleiche Abb.2.10 . Eine
solche Vorgehensweise kann sowohl den Tapping-Modus, as auch den namalen
Kontaktmodus smulieren, da wir von lateralen Kréften undVerformungen absehen wollten.
Diese Art der Betrachtung 183 sich leicht in ein Computerprogramm umsetzen undwurde ds
Tell des Programms "RKMGeometrie" (auf der Zusatz-CD, siehe Anhang) verwirklicht. Als
Model fur den Sensor und de rede Oberflache werden dem Programm digitale Bilder
Ubergeben und man erhdlt als Ergebnis ein simuliertes RKM-Bild, allerdings mit den oben
gemadhten Idedisierungen.

Anhand einiger einfacher Beispiele soll jetzt der Einflul3 der Sensorspitze auf das Ergebnis
verdeutli cht werden. Betrachten wir zunacdhst eine inverse Pyramide der Tiefe 70 rm und mit
einer quadratischen Basis mit Kantenldnge 100nm, wie sie z.B. lithographisch im
Kalibrationsgandard 2D200 von Nanosensors in regeiméfdiger Anordnung verwirklicht ist
(genaue Spezifikationen kann man dem Datenblatt in Abb. 2.11entnehmen).

80 T T T T T T

z [nm]

e)
Abb. 2.12:
a) Modell einer inversen Pyramide des
: Kalibrationsstandards aus Abb. 2.11. b)

Modell einer sphirische Spitze mit R = 30
nm. ¢) Simuliertes RKM-Bild von a) unter
200 x 200 nm? Verwendung von b). d) Echtes RKM-Bild
einer inversen Pyramide. e) Profile durch die

b) d) Pyramiden in a), ¢) und d).
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Wird dese Pyramide mittels einer sphérischen Spitze mit Krimmungsradius R = 30nm
simuliert abgebildet, d.h. Ukergibt man dem RKM-Simulationsteil von "RKMGeometrie"
kunstlich erstellte Modell bilder dieser Spitze und des Kalibrationsdandards (Abb.2.12a und
b), so erhdlt man das in Abb.2.12 c gezeigte Ergebnis. Im (simulierten) RKM-Bild scheint
die pyramidale Offnung etwas flacher und Keiner geworden zu sein. Vergleicht man jedoch
die vertikalen Profile (Abb.2.12 €) durch das jeweilige Minimum der urspringlichen
Pyramide und ihrer simulierten Abbildung, so kann man erkennen, dal3 sich de Breite der
Pyramide durch de Abbildung nicht gedndert hat. Vielmehr wurde der vormas <harfe
Ubergang von haizontaler Ebene zu abgeschragter Pyramidenwand gegléttet. Dies ist typisch
fur ale reden scharfen Kanten undUbergange. Zum Vergleich zeigt Abb. 2.12 deine echte
RKM-Aufnahme ener solchen Pyramide im selben Mal3stab.

Problematischer ist der Sachverhalt, dal3 de Tiefe der Pyramide wesentlich verkleinert wurde,
was dem Profil des RKM-Bildes all ein keineswegs anzusehen ist. Die scharfe "inverse Spitze'
sieht namlich im Abbild immer noch sehr scharf aus, was dazu verleiten kbnnte anzunehmen,
dai’ der Sensor vernadchlassgbar scharf war, die Struktur also fehlerfrei abgebil det worden ist.
Dal? des aber keineswegs richtig ist, kann man sich leicht klar machen (siehe Abb. 2.13). Die
idedisierte sphérische Spitze ist, bevor sie tiefer in de Pyramide eingedrungen ist, im
wesentlichen entlang der Pyramidenwand mit derselben Steigung wie diese in de Tiefe
gerutscht. Sobald sie dann tief genug eingedrungen war, bertihrte sie die gegentberliegende
Wand und fing unmittelbar an, mit der Steigung der anderen Wand wieder "bergauf” zu
laufen. Dabei gibt es keinen "weichen" Ubergang, de Steigung der Spitzenbahn dndert sich
schlagartig, wodurch eine scheinbar scharfe "Spitze" abgebildet wurde. Hier deutet sich eine
erste, sehr einfache Moglichkeit an, wie sich aus RKM-Bildern deses Kalibrationsgandards
leicht Informationen Uber die Gite des verwendeten Sensors gewinnen lassen. Abb. 2.14 stellt
dar, dal3 de Eindringtiefe der Spitze bei Annahme @aner sphérischer Spitze von deren
Krimmungsradius abhangt gemaf3

R:L

wobei: T =70 nm (Tiefe der Pyramide),
t - gemessene maximale Tiefe,
B = 50 nm (halbe Pyramidenlange).
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AN . e Abb. 2.13:

L/ Schematische ~ Abbildung  einer
inversen Pyramide mittels
sphérischer Spitze. Auch im Bild
erscheint die Spitze der Pyramide
als scharfe "Ecke". Die Tiefe ist
jedoch verfilscht. Siehe auch Text.

Ferner ist interessant, dal3 de Steigungen der Seitenflachen der Pyramide Uber weite Stredken
korrekt wiedergegeben werden. Etwas dramatischer wird es jetzt, wenn man Abb.2.15
betrachtet. In desem Beispiel wurde das Bild einer (nicht inversen) Pyramide (a) simuliert
mit einer sphérischen 20nm-Spitze agebil det. Hier hat das Ergebnis (b) kaum noch de Form
einer Pyramide. Die Breite dieser Pyramide wurde in der RKM-Simulation stark vergrofiert
und alle Kanten wurden sozusagen gegléttet, andererseits wird aber die maximale Hohe der
Pyramide richtig wiedergegeben.

Abb. 2.14:

Die gemessene Tiefe t einer inversen Pyramide erlaubt s Aussagen tiber die Giite der Sensorspitze zu
machen, falls die genauen MaBe der Pyramide (T und B) bekannt sind. Fiir das R der Spitze ergibt sich
eine einfache Gleichung (siche Text).



Seite 2-16 Kapitel 2: Rasterkraftmikroskopie

a) b)

Abb. 2.15:

a) Kiinstlich erstellte Pseudo3D-Darstellung einer Pyramide der Hohe h = 20 nm (Basis: 25 nm x 25
nm). b) Eine simulierte RKM-Abbildung von a) mit einer sphérischen Spitze (R = 20 nm).

Allgemein kann man sich de hier wesentlichen Effekte an einer idedisierten Stufe
veranschaulichen, wie sie bereits in Abb.2.10zu sehen ist. Esist unmittelbar ersichtlich, daf3
sich an einer solchen Stufe en Tell der Spitze selbst abbildet. In Wahrheit ist ein RKM-Bild
formal immer auch ein Abbild der Spitze selbst. Vertauscht man namlich gedanklich de Rolle
von Spitze und abzubildender Oberflache, so @ndert sich nichts. Nur bildet man jetzt
sozusagen eine redit scharfe Struktur (urspriingliche Spitze) mit einer relativ schlediten
Spitze (zuvor Oberfladhe) ab. Davon werden wir spéter in 2.2.3 noch Gebrauch maden. An
den mehrfachen Stufen in Abb.2.16 kann man sich schematisch nach einmal mit den zu
erwartenden Problemen vertraut machen. Bei sehr starken Steigungsénderungen in der reden
Topagraphie (hier Stufen) wird es immer zu mehr oder weniger starken Verzerrungen
kommen (zu hole lokale Hohenwerte). Diese werden stets auf der Seite mit der geringeren
absoluten Hohe aiftreten. Dadurch sind de bereits genannten Phénomene, dal3 bei inversen
Strukturen de Tiefe und bei Erhéhungn de Breite verfalscht werden kann, vdlkommen
verstandich. Denn bei Erhohungn liegen de niedrigeren Gebiete aul3erhalb der betrachteten
Struktur, es kommt zu einer Verbreiterung. Bei inversen Strukturen liegen die
problematischen Gebiete voll standig innerhalb der Struktur selbst. Die Breite kann also nicht
verfascht werden, denn sobald de Spitze z.B. ein Loch erreicht, wird sie anfangen, sich
abzusenken und umgekehrt. Allerdings kann der Ubergang zwischen auRerhalb undinnerhalb
dermal3en abgefladht sein, dal3 es unter Umstdnden schwer wird, eine klare Grenze zu
erkennen. Diese Abflachung sorgt Ubrigens auch fur die scheinbare Verkleinerung, welche
man haufig beobadtet (wie z.B. in Abb.2.12). Dal} des keineswegs nur rein theoretisch
gultig ist, soll an einem Mef3beispiel verdeutli cht werden.
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(a) (b) (c)
Abb. 2.16:

Schematisch: Vier willkiirlich ausgewihlte Phasen einer RKM-Abbildung. Topographische
Erhebungen (a) werden verbreitert dargestellt, wahrend die Tiefen von "Lochern” evtl. verringert

werden konnen ((b) und (¢)).

Im Zuge ener Zusammenarbeit mit D. Baur, Bereich Materialforschung der GSI, sollte das
Verhalten bestrahlter und anschliel3end geézter Hostafan-Folie unter Flissgkeit beobadtet
werden [BAO1]. Ublicherweise beobachtet man de sogenannten Kernspurfilter im
getrockneten Zustand nach dem Aufdampfen einer sehr dimen Goldschicht in einem
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Rasterelektronenmikroskop (REM). Da dle anderen Mesaungen an den aufgeédzten Poren
dlerdings unter Flussgkeit stattfinden, erscheint es snnvdl, die Bestimmung cer
Porenduchmesser auch urnter diesen Bedingungen duchzufiihren, was natirlich im REM
nicht moglich ist. Um Konsistenz zwischen den friheren REM-Messingen und én RKM-
Mesaungen zu gewdhrleisten, wurden de Durchmesser von Poren nadh urterschiedlich langer
Atzdauer fir eine reprasentative Atzung mit 0,5 M NaOH-Losung (Bestrahlung fand mit
11,1MeV/u Au-lonen statt) sowohl rasterelektronen- als auch rasterkraftmikroskopisch an
Luft bestimmt. Das Mef3ergebnis und reprasentative topogaphische Bilder sieht man in
Abb.2.17.

1,7 jim x'1,7 pum

a) b)

80 T T T T

Bestrahlt mit Au-lonen
geaetzt mit 0.5 M NaOH; 50°C %
70 | .

i Abb. 2.17:

oI ] a) REM-Aufnahme von geitzten
(2 h mit 0,5 M NaOH) Poren in
50 |- i - Hostafan nach Bestrahlung mit Au-

Ionen. Fiir die Bildaufnahme wurde
eine diinne Schicht Gold
aufgetragen. b) Ein gleichartiges
Bild wie in a), jedoch mittels RKM
30 % 7 aufgenommen. ¢) Die gemessenen

Radien bei verschiedenen Atzzeiten
1 1 L 1 unterscheiden  sich  bei  beiden

Radius [nm]

40 .

20

1 1.5 2 2.5 3 3.5 Methoden innerhalb des Fehlers
Atzdauer [h] nicht (REM: gefiilltle Dreiecke,
c) RKM: offene Kreise).

Innerhalb statistischer Fehler stimmen de Ergebniss beider Methoden Uberein, selbst fur die
kleinsten Poren, bei denen der Durchmesser von derselben GréfRenordnurg wie der
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Krimmungsdurchmesser der Spitze ist (wie man sich in 3.22 uberzeugen kann, ist die
Annahme enes Krimmungsradius der Spitze von R =20nm durchaus sinnvdl, was bel
sphérischen Spitzen einem Durchmesser von 40 nm entsprache). Man kann also mit Redt
davon ausgehen, dal3 esin der Regel sehr gut gelingen sollte, Durchmesser (bzw. Radien) von
Lochern zu bestimmen. In diesem Beispiel ist der Fehler der Tiefenbestimmung der Poren
Ubrigens erheblich. Bel den geé&zten Filtern handelt es sch némlich um 12 um dicke Folien,
und de Poren waren vollstdndig durchgedzt. Anstatt dieser 12 um mift man aber in den
Bildern nur einige 10 nm. Das mag im vorliegenden Fall nicht sehr verwunderli ch erscheinen,
man hat es aber exakt mit demselben Effekt wie zuvor bel den inversen Pyramiden zu tun.
Die Verbreiterung reder Strukturen soll ebenfalls an einem sehr einfachen Modell system
veranschaulicht werden. Dazu betrachten wir die rasterkraftmikroskopische Abhildung eines
Kalibrationsdandards von ULTRASHARP (Typ: TGTO0l), wie & durch Abb.2.18 a
beschrieben wird. Wie erwartet erscheinen im RKM-Bild (Abb.2.18 b) die laterden
Ausdehnungen der scharfen Spitzen des Standards verfdscht (laut Hersteller haben de
Spitzen an ihrem auf¥ersten Ende eénen Krimmungsradius von weniger als 10 nm), wahrend

die Hohen karrekt reproduziert werden.

' X
Activearea.......... 2x2mm
Tip curvature radii . . . . less than 10 nm
Pitch.............. 2.12 pm
a) Diagonal pitch . .. .. .. 3.0 ym
Chip dimensions . . . . .. 9x5x0.45 mm

Abb. 2.18:

Kalibrationsstandard TGTO1 von ULTRASHARP.
a) Auszug aus dem Datenblatt (inklusive REM-
Aufnahme). b) RKM-Bild (Pseudo3D-Darstellung),
aufgenommen im Semi-Kontakt. Am oberen Ende
der Spitzen mifit man einen Krimmungsradius R ~
50 nm.
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2.2.2.Korrekur von RKM-Bildern

In 2.2.1. latten wir gesehen, wie in RKM-Bildern duch den endichen Krimmungsradius der
Spitze Informationen verfascht werden konren. Haufig werden solche Effekte in manchen
Veroffentlichungen mit dem mathematisch nicht korrekten Begriff der Faltung (engl.:
convdution) bezeichnet. Diskrete Faltungsoperationen, wie sie zB. in der Bildverarbeitung

zum Filtern eingesetzt werden, haben mathematisch de folgende Form:

GIm,n = WZ— iHm,n' (G i n-n =WZ iH—m‘,—n' (Gt et »

rn=-r —rn=-r

bzw. kurz G' = HIG.

Dabei ergibt sich aso jeder Bildpunk G'y,, des neuen Bildes G', indem man jeden Bildpunk
Gm-m'nne des urspringlichen Bildes G, welcher im Bereich der Filtermaske H liegt, mit dem
entsprechenden Wichtungsfaktor dieser Filtermaske multipliziert, die Produke aldiert und
die Summe an die Position des zentralen Pixels (m,n) schreibt (siehe Beispiel in Abb.2.19).

n n-1 n n+l
1 - 2:3:4:5:6§
R R e s R e EED By By Bk CEEEEL
TT7T 819 123 0 |-1]-2 m-1 : J087 19721 ]
Nessdeeadenakeachenahane EEE i Rab iy CEEE S LT
m:4:5:6:7:8:9: % [1]o0] — m: 1-+5]06]17]
e O aan Ry paas CEELCTEE
"1 52:3 4 8!8 21 1f0 m+1 ;.  ]-22]-13] k4]

.h---.ﬁ---.h---:----:----:----: L i) -.-.---L---‘
.7 .8.9% (1723
h---.\---:----:----:----.\---: h---:----:----:----:----‘\---:
.4 .5.6 .7.8.9.

. AR A R A R L E L LR B IR R IR

Abb. 2.19:

[llustration der diskreten Faltungsoperation mit einer 3x3-Filtermaske. Im angedeuteten Faltungsschritt
miiite man an die Stelle (m,n) im gefalteten Bild (0-8) + (1:9) + (2-1) + (-1-5) + (0-6) + (1:7) + (-2-2) +
(-1-3) + (0-4) = 6 schreiben. Zur Faltung: siche Text.

Es =i angemerkt, dal3 dese Gleichung eine Maske ungerader Grole mit (2I0+ 1) x (2I0+ 1)
Koeffizienten vorausstzt. Ohne auf Detail s einzugehen (siehe dazu z.B. [J97]), ist es dabel
von grofer Bedeutung, dal3 es sch bei Faltungen um lineae verschiebungsinvariante
Operatoren handelt.
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a) b) c)

Abb. 2.20:

Schematisch: Eine Spitze (dunkelgrau) rastert von links nach rechts tber eine Oberfliche (hellgrau).
a) Die Spitze berithrt die Probe nur in einem einzelnen Punkt (schwarzer Punkt am untersten Ende der
Spitze). b) An der Stufe kommt es zu einem doppelten Kontakt zwischen Spitze und Probe.
¢) Unmittelbar nach dem Doppelkontakt bertihrt die Spitze die Probe an einer anderen Stelle. Der weil3
gekennzeichnete Bereich der Probe wurde niemals von der Spitze beriihrt, folglich sind tiber diesen
Bereich weniger Informationen verfiigbar (ndmlich nur, daf3 die Probe hier lediglich tiefer als die
Kontur der Spitze war).

Deswegen ist es auch immer moglich, eine Fatung prinzipiell (bis auf praktikable
Einschrankungen) riickgangig zu machen, indem eine eneute Faltung mit dem zu H inversen
Element H' durchgefiihrt wird. Dal3 eine so einfache Korrektur der Bildverfélschung in der
RKM nicht méglich ist, kann man sich am besten an einem sehr vereinfachten Beispiel klar
maden. Dazu betrachten wir in Abb.2.20erneut das Abrastern einer idealen Stufe. Hat sich
der Mef3sensor der Stufe so sehr angendhert, da3 zum ersten Ma ein Kontakt mit der
eigentlichen Stufe entsteht, dann wird es fir einen sehr kurzen Moment zu einem doppelten
Kontakt zwischen Spitze und Oberflache kommen. Unmittelbar nach Auftreten eines
Kontakts wird sich schlagartig de Position des Kontaktpunkes innerhalb der Spitze
veradndern. Ein kleiner Bereich auf der abzubildenden Oberfléche gerdt dabei niemals in
Kontakt mit der Spitze. Uber diesen Bereich besitzt man dannweniger Informationen al's tiber
andere Stellen. Das Bild enthdt namlich an solchen Positionen keine wirklichen
Hoheninformationen mehr, vielmehr ist dort der Bildwert nur noch ein oberer Grenzwert fur
die lokale HOhe. Das fuhrt aber dazu, dafd3 verschiedene Oberflachen in der RKM zu
demselben Ergebnis fihren kénren (Abb.2.21). Deswegen ist natrlich auch eine eindeutige
Rekonstruktion der wahren Oberflache an solchen Stellen nicht mehr méglich. Benltzt man
dieselbe Notation wie in der Fatungsformel oben, so schreibt sich die Abbildung mittels
RKM wiefolgt:

G'mn = MaX(Gmminn + Hyn, -r <m, n'<r)-q,

wobei q der z-Wert des Spitzenreferenzpurktes ist.
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Esist offensichtlich, dal3 es sch hierbel nicht um eine lineae Operation oder gar eine Faltung
handelt.

3

a) b) c)

Abb. 2.21:

Unterschiedliche Oberflichen (a) werden in diesem Beispiel von derselben Spitze in der gleichen
Weise abgebildet. Die Unterschiede werden vom Sensor nicht "wahrgenommen", da sie innerhalb der
Doppelkontakte (siche b)) mit der Spitze nicht wahrgenommen werden. Die Ergebnisse sind deshalb
tatsachlich vollkommen identisch (c).

Dennaoch besteht die Moglichkeit, in RKM-Bildern wesentliche Korrekturen (einschliefdich
der vollkommenen Rekonstruktion der wahren Topographie in einzelnen Félen)
durchzufihren. Betrachten wir dazu Abb. 2.22.Ein topagraphisches RKM-Bild enthélt nichts
anderes as die Bahn der Sensorsitze wahrend des Abbildungsprozesses. Folglich befand
sich de Spitze irgendwann mit ihrem untersten Punkt an jeder Postion des
Oberflachenbil des, wie in Abb.2.22 a angedeutet. Man erkennt, dal3 es an einzelnen Stellen
zu einem Uberlappen zwischen Teilen der Spitze und der scheinbaren Oberflache kommt Es
ist unmittelbar klar, da’ dese Uberlappungsbereiche keiner reden Struktur entsprechen
konren. Wéare namlich tatsadhlich an deser Stell e die Oberflache so geformt, wie man sie im

Bild sieht, so wére die Spitzein solch einer Position teillweise in de Oberflache @ngedrungen.



Seite 2-23

c) b)

Abb. 2.22:

Korrektur von RKM-Bildern. a) Eine Spitze fahrt die mit ihr aufgenommene Kontur (Topographie-
Bild) nach, d.h. sie lduft exakt entlang derselben Bahn wie wihrend der Bildaufnahme (vgl. Abb. 2.10).
Dabei kommt es zwischen Spitze und scheinbarer Oberfliche zu Uberlappungen (weiBe Bereiche).
b) Durch Entfernen von Uberlappungsbreichen, welche keiner wahren Topographie entsprechen
konnen (sonst miifite die Spitze in das Material eingedrungen sein), kann das RKM-Bild realistischer
werden. ¢) Die urspriingliche Oberflache (oben) wird durch die RKM-Abbildung verfremdet dargestellt
(Mitte). Durch das Entfernen der Uberlappungen wie in b) wird die Wiedergabe realistischer (unten),
d.h. die wahre Oberfliche wird besser reprasentiert.
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Da man des algemein aus<hliefen kann, besteht gerade darin de Maoglichkeit, das
Oberflachenbild (zumindest teilweise) zu karrigieren.

Dazu ist nur erforderlich, ein Modell der Spitze an jede Position zu setzen undim Bild dann
dle Uberlappungszonen as physikalisch ummdgliche Bereiche zu entfernen, wie in
ADbDb.2.22b gezeigt. Eine solche Prozedur fuhrt dann zu einer wesentlich verbesserten
Abbildung der wahren Oberflache (vgl. Abb.2.22 c¢), wenn auch im allgemeinen immer noch

Verzerrungen im Bild verbleiben.

2.2.3. Rekonstruktion der Spitze

Bisher hatten wir still schweigend vaausgesetzt, die genaue geometrische Gestalt der Spitze
zu kennen. Denn nu dann ist es moglich, die in 2.2.2. leschriebenen Operationen
durchzufihren. In desem Abschnitt wird gezeigt, wie man sich dese (bendtigten)
Informationen beschaffen kann. In der Literatur findet sich dazu relativ wenig undzumeist ist
es zumindest natwendig, einige geometrische Annahmen (z.B. sphérische oder parabali sche
Form) zu maden (z.B. [K91], [DV97]). Dabel ist es durchaus mdglich, die Gestalt einer
Sensorspitze zu bestimmen, ohre Annahmen machen zu missen.

Spitze

Rastenmichiung

4t“—>

Oberflache

Abb. 2.23:

Formal macht es keinen Unterschied, ob man mit der Sensorspitze die Oberfliche abrastert oder
umgekehrt. Man kann deshalb das sich ergebende Bild auch als Abbildung der Spitze verstehen. Die
Abbildung einer gut bekannten Oberflache erlaubt es deshalb, die Kontur der Spitze zu rekonstruicren
(vgl. Text, siche auch Abb. 2.24).

Wie bereitsin 2.2.1.erwdhnt, ist das Abhild einer beli ebigen Oberflache formal immer auch
ein Abbild der Spitze, wenn man gedanklich die Rolle von abzubil dender Oberflache und
Sensorspitze vertauscht (Abb.2.23. Das Ergebnis, also das sch ergebende RKM-Bild, ist
dasslbe. Gerade darin besteht aber die Mdglichkeit, die Form der Spitze zu bestimmen. Man
muf3 einfach eine mogli chst gut bekannte Struktur, z.B. einen Kalibrationsgandard, mit der zu
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untersuchenden Spitze abbilden und dann die in 2.2.2 beschriebene Bildrekonstruktion
verwenden.

4
ol
i)

Abb. 2.24:

Rekonstruktion der Sensorspitze (schematisch). a) Eine
wohlbekannte Oberfliche wird mit einer unbekannten
Spitze abgebildet. b) Eine Oberflichenbildrekonstruktion
am RKM-Bild aus a), in welcher e¢in Modell der
wohlbekannten  Oberfliche als  Spitze  fungiert,
rekonstruiert als urspriingliche Oberflache groBtenteils
die Konturen der Spitze (man hat allerdings dabei
dieselben Einschrinkungen wie in der allgemeinen
Bildrekonstruktion zu akzeptieren). Der helle Bereich der
Modelloberfliche deutet den Referenzpunkt an, welcher
bei der Rekonstruktion die Bildkontur nachfihrt. ¢) Das
rekonstruierte  Oberflachenbild der Spitze (hell im

¢) Hintergrund) gibt die urspriingliche Spitze (dunkel im
Vordergrund) sehr gut wieder.




Seite 2-26 Kapitel 2: Rasterkraftmikroskopie

Dabel  betrachtet man alerdings das RKM-Bild ncht as Abbldung des
Kalibrationsdandards, sondern der RKM-Spitze. Zusétzlich benitzt man ein kurstlich
erstelltes Moddlbild des bekannten Kalibrationsstandards als Modell fur die Sensorspitze.
Das sch ergebende rekonstruierte Bild zeigt dann gerade die urspringlich verwendete Spitze
(siehe dazu auch Abb.2.24). Dabei gelten al erdings die gleichen Einschrénkungen, wie auch
bei der allgemeinen Bildrekonstruktionin 2.2.2.D.h., auch hierbeli werden rettirlich gewisse
Gebiete sozusagen nu "verbessert” und richt eindeutig rekonstruiert.

Wie wir jedoch im nachsten Abschnitt sehen werden, ist es moglich, ale problematischen
Gebiete zu identifizieren. Bel dem bereits fruher betrachteten Kalibrationsgandard mit den
inversen Pyramiden zeigt sich aber, dal3 zumindest zwel zueinander senkredite Profilli nien
(bei Ausrichtung des Kalibrationsdandards wie in Abb.2.12 exakt in x- und y-Richtung) fast
immer exakt rekonstruiert werden kénren. Eine Moglichkeit wéare nun, den Standard in
kleinen Winkelschritten zu drehen undimmer wieder abzubil den. Dann konrte man sich im
Prinzip beliebig viele Profile in allen gewtinschten Richtungen zu bestimmen. In der Praxisist
dies jedoch nicht praktikabel, da bei jeder erneuten Anndherung des Sensors an die
Oberfléache die Gefahr besteht, dal3 sich de Spitzeirreversibel verandert. Die vom Programm
"RKMGeometrie" (siehe Anhang) vorgesehene Moglichkeit " Spitzenrekonstruktion® besteht
deswegen darin, rur die bei einmaliger Verwendung des Sensors korrekt gewonrenen Profile
zu benltzen, um die nicht so gut bestimmten Zwischenbereiche zu extrapoli eren. Dies ergibt

im allgemeinen bereits eine recht gute Beschreibung des Sensors.

2.2.4. Beurteilung des Ergebnisses

Jetzt wollen wir uns der Beurteilung der Qualitét moglicher Bil drekonstruktionen zuwenden.
Sowohl bel der Rekonstruktion einer Probenoberflache ds auch bei der Spitzenrekonstruktion
wird es nicht an alen Stellen gelingen, de wahre Topographie voll standig zu rekonstruieren.
Vielmehr ist es ©, dal3 an alen Stellen, an welchen wahrend der wirklichen RKM-Abbildung
mehrfache Kontakte zwischen dem Sensor und der Oberflache auftreten, unumkehrbar
Informationen Uber die wahre Oberflache verloren gehen (vergleiche Abb.2.21). Diese
Stellen lassen sich jedoch nadhtraglich lokalisieren. Aus Abb. 2.251&3% sich erkennen, dal3 es
an all solchen Stellen bei der Bildrekonstruktion zu einer Abformung eines Teil s der Spitze
kommt Will man also dese Stellen identifizieren, so kann man einfach de rekonstruierte

Oberflache eaneut simuliert (wiein 2.2.1beschrieben) abbilden. An jeder Position, in welcher
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urspringlich mehr als ein Kontakt zwischen Sensor und Oberfladhe stattfand, wird es auch bel
der erneuten Abbildung zu mehrfachen Kontakten kommen. In der Regel wird es sich dabei
sogar um mehr Kontaktpunke handeln als bei der urspriinglichen wahren Abbildung (in
Abb.2.25 werden aus den uspringlichen zwei Kontaktpunken so z.B. sechs). Bei der
erneuten Abbildung wird dabel ein zusétzliches Bild erstellt ("Eigenschaftsbild"), in welchem
die Anzahl der Kontaktpunke bel der Abbildung lokal eingetragen werden. Zusétzlich
gewinnt man duch dese aneute Abhildung ein weiteres Bild, welches dem urspriinglichen
RKM-Bild entspricht, falls alle Operationen sinnvdl waren. So kénrte e z.B. vorkommen,
da3 sich der Sensor zwischen der Abbildung des Kalibrationsgandards und der
Probenoberfl&che veréndert hat, oder die Oberflache wahrend der Abbildung gedriftet ist.
Dann wird das smuliert abgebildete Bild i.a. nicht mehr dem originAlen RKM-Bild
entsprechen.

& ||| = el

mdlillic | =

Abb. 2.25:

a)

a) Symbolische Darstellung der beiden
vorgestellten Prozesse. Oben: Bildverfalschung
bzw. Simulation einer rastermikroskopischen
Aufnahme.  Unten:  Bildrekonstruktion.  b)
Fragwirdige Bereiche (Mehrfachkontakte bei der
Bildaufnahme) fithren auch bei der simulierten
Wiederabbildung der rekonstruierten Oberfléiche zu
Mehrfachkontakten, da in diesen Bereichen ein
Teil der Spitzenkontur "abgeformt" wird.

b)

Insgesamt ist es also moglich, mittels einiger weniger Operationen RKM-Bilder erheblich
aufzuwerten und anschlief3end des verbesserte Ergebnis auf Konsistenz hin zu Uberprifen.
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Abb.2.26zeigt dazu nach einmal all e vorgeschlagenen Prozeduren als FluRdagramm, wie sie
auch in "RKM Geometrie" verwirklicht wurden.
Weitere Literaturhinweise zur Thematik der Bil dverfalschung findet man auf der Zusatz-CD

oder auf der Internetseite des Autors. "www.scanning-force-microscopy.de”.

RKM-Bild RKM-Bild des
Kalibrationsstandards

simuliertes Modell des

Bild Modell d_er Kalibrationsstandards
Sensor Spitze

4, . D N -

Differenz der Rekonstruiertes Eigenschaftsbild
Bilder Oberflachenbild (Mehrfachkontakte)

O

Abb. 2.26:

Schematischer Uberblick iiber alle vorgestellten Prozesse, wie sie in "RKMGeometrie" (siche Anhang)
verwirklicht sind. Ausgangspunkt sind zwei RKM-Bilder: eines von der zu untersuchenden Struktur
und eines von einem Kalibrationsstandard. Das Kalibrationsstandardbild erlaubt es mittel eines Modells
dieses Standards ein Modell der Spitze zu erstellen. Dieses wird beniitzt, um die wahre Oberfliche zu
rekonstruieren. AnschlieBend wird das rekonstruierte Oberflichenbild (simuliert) erneut mit der
rekonstruierten Spitze abgebildet und es werden Anzahl und Positionen von Mehrfachkontakten
bestimmt ("Eigenschaftsbild"). Die Differenz aus simulierter und urspriingliche Abbildung zeigt keine
Strukturen, falls die Rekonstruktion konsistent ist.

2.2.5. Smulationen

Als Test fur die vorgeschlagenen Prozeduren wurden mehrere Durchlaufe mit simulierten
RKM-Abbildurngen (wie in 2.2.1 leschrieben) durchgefiihrt. Dies erlaubt, die rekonstruierten
Bilder mit den urspriinglichen, kurstlich erstellten Oberflachenbildern zu vergleichen. Hier
sollen lediglich einige Beispiele betradchtet werden, un die Effizienz der Rekonstruktion
aufzuzeigen. In Abbildung 2.27 al-c1 sind de kunstlich erstellten Bilder einer Pyramide,
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einer Halbkugel und eines halbkugelformigen Lochs dargestellt (die Mal3e der Objekte
koénren der Bildunterschrift entnommen werden).

c)

Abb. 2.27:

Simulierte RKM-Abbildungen und anschlicBende Bildrekonstrukionen. a) 1: Kinstlich erstelltes
Modell einer Pyramide (25 x 25 nm?, h = 20 nm). 2: Simulierte Abbildung von 1 mittels sphérischer
Spitze mit R = 20 nm. 3: Rekonstruiertes Oberflichenbild. 4. Erneute simulierte Abbildung von 3
(dieselbe Spitze). b) 1:Modell einer Halbkugel (R = 20 nm). 2: Simulierte Abbildung von 1 mit
sphirischer Spitze (R = 20 nm). 3: Rekonstruktion. 4: Emeute Abbildung von 3. ¢) Halbkugelférmiges

Loch (R = 40 nm). 2: Simulierte Abbildung (Sphéarische Spitze, R = 20 nm). 3: Rekonstruktion. 4:
Wiederabbildung.

Eine smulierte Abbildung mit einer sphérischen Spitze (Radius R =20nm) dieser Objekte
ergibt die mit 2 gekennzeichneten Abhildungen. Eine anschlief3ende Bil drekonstruktion fuhrt
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zu den Ergebnisen 3. Die rekonstruierten Oberflachenbilder (3) sehen den urspringlichen
Objekten (1) wesentlich ahnlicher als die RKM-Bilder (2). Im Falle der Pyramide sind z.B.
die scharfe Spitze und grof3e Teile der Kanten wieder deutlich zu erkennen. Lediglich ein
kleiner Bereich in ummittelbarer Néhe der Basis der Pyramide wurde nicht korrekt
rekonstruiert. Dort erkennt man bei genauer Betrachtung einen abgeformten Teil der Spitze,
da bei der Abbildung hier jeweil s Doppelkontakte auftraten. Entsprechendes gilt genauso fir
die Halbkugel. Die Rekonstruktion des Lochs fuhrt im gezeigten Beispiel sogar wieder zum
originalen Bild zurick. Wie wir gleich sehen werden, ist dies jedoch keineswegs
selbstverstandlich. In Abb. 2.28 a sind Profile in x-Richtung durch den jewelligen héchsten
Wert der Bilder in Abb.2.27 a dargestellt und auf dieselbe Weise durchnumeriert. Hier
erkennt man besonders deutlich, wie gut die urspriingliche Struktur reproduziert werden kann,

auch wenn sich de maximale Breite nicht perfekt wiedergeben |&03t.

50 T T T 1 1

Z [nm]

Abb. 2.28:

z [nm]

a) Profile von links nach rechts durch die
Bildmitten von Abb. 2.27 a. Numerierung
entsprechend wie dort. b) Analog zu a)
Profile durch Abb. 2.27 c. ¢) Profile, wie
sie sich in Abb. 2.27 d ergeben wiirden,
wenn man statt einer spharischen Spitze -10 ' : ' ! '

mit R = 20 nm cine mit R = 50 nm 60 80 100 120 140
verwendet.
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Abb.2.28 bzeigt hingegen de zu Abb.2.27 ¢ gehdrigen Profile, nur dal3 dese hier natirlich
durch den Keinsten Bildwert gelegt wurden. Da die @hbildende Spitze mit R =20nm klein
und scharf genug war, ist esin desem Beispiel tatsaclich moglich, de wahre Form perfekt
zu bestimmen (wahrend der (simulierten) Abbildung kam es zu keinerlei Mehrfachkontakten
zwischen Spitze und Oberfléche). Bildet man jedoch dasslbe Loch mit einer etwas
"stumpferen” Spitze (R=50nm) ab, so ergeben sich de Profile aiss Abb.2.28 ¢
(entsprechende Bilder wurden in Abb.2.27 aus Platzgrinden weggelasen, da sie
augenscheinlich nicht sehr verschieden vonAbb. 2.27 ¢ sind). Jetzt gelingt es der Spitze nicht
mehr vollsténdig, in de Struktur einzudringen, und de gemesene Tiefe ist wesentlich
reduziert. Ferner kommt es dann retirlich zu Mehrfadhkontakten, undzwar, wéhrend sich de
Spitze gerade Uber dem Zentrum des Lochs befindet, die problematischen Zonen sind also
identifizierbar. Dennach kann der Durchmesser und auch de Form des Lochs noch recht gut
bestimmt werden.

Es =i noch einmal angemerkt, dal3 bei Erhdhungn prinzipiell immer die Breiten verfalscht
werden und de (maximalen) Hohen sich korrekt bestimmen lassen. Im Gegensatz dazu lassen

sich bei Lochern die Durchmesser gut bestimmen, wahrend de Tiefen verfalscht sein konren.

2.2.6.Mel3beispiele

In desem Abschnitt werden wir sémtliche Prozeduren zur Bildrekonstruktion, wie sie in den
vorangegangenen Abschnitte beschrieben wurden (siehe Abb.2.26), an zwel exemplarischen
Mesaungen demonstrieren.

In Abb.2.29 a wird de Abbildung einer CaF,-Oberfléache nach Bestrahlung mit Xe-lonen
gezeigt. An jeder Stelle, an der ein lon in das Material eingedrungen ist, erscheint ein kleiner
Hugel auf der Oberfladche (vergleiche hierzu Kapitel 3). Abbildung d zeigt as weiteres
Beispiel eine Atzgrube auf Xe-bestrahltem Phlogopit (einem dunKen Glimmer), welche
durch 30s dauernde Atzung mit 0,4 % HF gewonren wurde. Beide Oberflachen und dr
Kalibrationsdandard aus Abb.2.11 wurden nacheinander mit derselben Spitze vermessen.
Anschlief;end wurde die Topagraphie des verwendeten Sensors mittels Spitzenrekonstruktion
aus den (hier nicht gezeigten) Bildern des Kalibrationsgandards gewonnen. Das Ergebnis
sieht man in den kleinen eingefigten Bildern in den Abb. a und b. Eine anschlief3ende
Bildrekonstruktion der beiden Oberflachen mit dieser Spitze liefert die Bilder b unde. Man
beobadtet die gleichen Veranderungen, wie sie bereits in den reinen Simulationen des
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vorangegangenen Abschnitts aufgetreten sind. Bel der erneuten (simulierten) Abbildung mit
der rekonstruierten Spitze gelangt man fast vollkommen zum urspriindichen Bild zurtick
(siehe cund f). Die Differenzbil der aus a und ¢, sowie d undf, zeigen entsprechend praktisch
keinerlei Strukturen, weswegen sie hier nicht gesondert gezeigt werden. Uberraschenderweise
sind in beiden Fallen auch in den dazugehdrigen Eigenschaftsbildern ("Anzahl der
Kontaktpunke') kaum Strukturen vorhanden. Wahrend der Wiederabhbil dung kam es lediglich
zu einigen wenigen Doppelkontakten (nur zwischen benachbarten Punkten) und lkeinerlei
Mehrfachkortakten. Deshalb wurde zum Zwecke der Ubersichtlichkeit auch auf deren
Darstellung verzichtet.

d) €) D

Abb. 2.29:

a) Topographiebild einer CaF,-Oberflache nach Bestrahlung mit Xe-lonen (BildgroBe: 400 x 400 nm?).
Die Ionenspuren erscheinen als kleine Hugel (Hohe: wenige nm) an der Oberflache. Das kleine
eingefiigte Bild zeigt die verwendete Sensorspitze, wie sie aus einer Spitzenrekonstruktion an einem
Bild des Kalibrationsstandards aus Abb. 2.11 gewonnen wurde (dieser wurde mit der gleichen Spitze
ebenfalls abgebildet). b) Rekonstruktion von a). ¢) Simulierte Abbildung von b). Es ergibt sich fast
identisch das urspriingliche RKM-Bild. d) Mit der selben Spitze wie in a) aufgenommene Atzgrube in
Phlogopit nach Bestrahlung mit Xe-Ionen und anschlieBendem Atzen mit 0,4 %HF fii 30 s (BildgroRe:
100 x 100 nm?). e) Rekonstruktion von d). f) Simulierte Abbildung von e).

Offensichtlich sind de Rekonstruktionen nicht nur konsistent, sondern es erscheint auch so,
da’ de Verfalschungen in den hier betrachteten Fall en tatsadlich grofdenteil sreversibel sind.
Allerdings snd de hier besprochenen Korrekturen in der Praxis nicht immer ganz einfach
durchfuhrbar. Es waren mehrere Abbildungsversuche notwendig, bevor es gelungen ist,
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mehrere Strukturen nahezu zweifelsfrei mit einer beinahe unveranderten Spitze &zubil den.
Zur Kontrolle wurde dazu jewells die aste Messung (im gezeigten Beispiel die Mesaung an
CaF;) nach der Abhildung der beiden anderen Strukturen wiederhadt. Falls sch de Spitze
wahrend der wiederhdten Anndherungen an die Oberflachen nicht verandert, mul3 dann die
letzte Mesaung quantitativ mit der ersten Ulkereinstimmen, d.h.ein identisches Ergebnis (fur
durchschnittli che Hohen undRadien) liefern. Bei den Mesaungen in Kapitel 3 werden wir aus
Grinden der Zweckmalligkeit die in Kapitel 2 gewonnenen Erkenntnise in etwas
abgewanddter Form verwenden (siehe 3.2.2. Zum Zeitpunkt der Entwicklung der
beschriebenen Prozeduren waren bereits viele Mesaungen vorhanden, bei denen nicht immer
auch ein Kalibrationsgandard mitabgebildet worden ist. Zusétzlich wirde die
Vorgehensweise, wie hier beschrieben wurde, bei alen Mesungen den Aufwand

unangemessen erhéhen.



Seite 2-34 Kapitel 2: Rasterkraftmikroskopie




