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1 Einleitung und Motivation

Die rasant fortschreitende Entwicklung der Mikroelektronik fiihrt zur stetigen Erho-
hung der Integrationsdichte und zur Miniaturisierung der einzelnen Bauelemente, um
hohere Schaltgeschwindigkeiten und damit héhere Verarbeitungsgeschwindigkeiten zu
erreichen. In den vergangenen Jahrzehnten konnte die Anzahl der Transistorfunktionen
je Mikrochip exponentiell gesteigert werden. Die Strukturgréfsen moderner Halbleiter-
bauelemente liegen bereits weit unterhalb eines Mikrometers. Die direkte Untersuchung
von Oberflichen ist auf dieser Grofenskala mit der optischen Mikroskopie aufgrund der
Beugung des Lichtes nicht mehr moglich. Stattdessen bietet sich der Einsatz der Elek-
tronenmikroskopie und der recht jungen Technologie der Rastersondenmikroskopie an.

Vorteile der Rastersondenmikroskopie liegen im geringen Aufwand bei der Probenpripa-
ration und der Moglichkeit, Messungen sowohl unter Umgebungsbedingungen als auch
im Hochvakuum, in Schutzgasatmosphéren oder unter Fliissigkeiten durchzufiihren. Da-
mit, erschliefst sich ein weites Spektrum von Untersuchungsobjekten bis hin zu organi-
schen Préparaten. Neben dem Rastertunnelmikroskop fand das 1986 entwickelte Ras-
terkraftmikroskop die weiteste Verbreitung. Seine Funktionsweise und die verschiedenen
Messmodi werden in den Kapiteln 2 und 3 beschrieben.

Untersuchungen mit dem Rastersondenmikroskop kénnen — im Gegensatz zu optischen
Mikroskopen — nicht unmittelbar beobachtet werden. Die Visualisierung der Messdaten
geschieht erst mit Hilfe eines Computers. Einen Schwerpunkt der Diplomarbeit bildete
die Entwicklung einer Auswertesoftware fiir die Rastersondenmikroskopie. Thr Funktions-
umfang beinhaltet neben der Vorschau, Anzeige und Vermessung von Messbildern, der
Generierung verschiedener Darstellungsformen und mehrerer Filtermoglichkeiten auch
Funktionen zur Erstellung von Rauheitsanalysen. In Kapitel 4 werden die Grundideen
der zur Anwendung kommenden Konzepte, die Bedienung und die Funktionsweisen er-
liutert. Es wird dariiber hinaus ein Uberblick iiber den inneren Aufbau der Software
gegeben.

Da mit dem Rasterkraftmikroskop geeichte Hohendaten aufgenommen werden kénnen,
eignet es sich gut zur Bestimmung von Rauheitswerten der untersuchten Oberflichen.
Einen Uberblick iiber die Verfahren zur Rauheitsanalyse gibt Kapitel 5. Dort werden die
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verschiedenen Rauheitsgrofen erldutert und einander gegeniibergestellt. Vergleichende
Rauheitsanalysen von Oberflichen diinner Goldinselfilme lassen die Aussagekraft der
verschiedenen Bewertungsgrofen erkennen. Es wurden sowohl langenunabhingige Rau-
heitswerte ermittelt, als auch eine Rauheitsspektroskopie, also die Bestimmung von Rau-
heitswerten in Abhéngigkeit der lateralen Ausdehnung, durchgefiihrt.

Das Rasterkraftmikroskop wurde urspriinglich zur Oberflichenabbildung entwickelt.
Doch schon friih zeigte sich, dass es auch zur gezielten Modifizierung von Oberflichen auf
kleinster Skala genutzt werden kann. Insbesondere die Strukturierung von Polymeren,
wie PMMA | ist von Interesse, da diese als Resistschichten auf Wafern bei der Herstellung
von Halbleiterbauelementen eingesetzt werden. Die dabei angewandten fotolithografi-
schen Techniken erreichen bei Strukturgrofen um 100nm ihre Untergrenze. Mit dem
Rasterkraftmikroskop sind Modifikationen auf kleinerer Grofenskala moglich. In Ka-
pitel 6 werden Experimente zur gezielten Nanostrukturierung auf PMMA-Oberflichen
beschrieben. Diesen werden Strukturierungsversuche auf Polypropylenfilmen und Gold-
inselfilmen gegeniibergestellt.



2 Grundlagen der
Rasterkraftmikroskopie

2.1 Funktionsprinzip des Rasterkraftmikroskops

Unter dem Begriff Rastersondenmikroskopie (SPM fiir Scanning Probe Microscopy, auch
SXM, wobei X als Variable fiir die verschiedenen Detektionsmethoden aufgefasst wird)
wird eine breitgeficherte Familie von Messmethoden zusammengefasst. Thnen gemeinsam
ist, dass mit einem Detektor, der im Idealfall eine vernachléssigbar kleine Ausdehnung
besitzt, eine Oberfliche mit sehr hoher Ortsauflosung zeilenweise abgetastet (“abgeras-
tert”) wird, wobei lokale Eigenschaften der Probe detektiert werden.

Das 1982 von Binnig und Rohrer entwickelte Rastertunnelmikroskop (STM fiir Scanning
Tunneling Microscope) [1, 2| war das erste der Rastersondenmikroskope. Bei ihm wurde
der quantenmechanische Tunneleffekt ausgenutzt. Danach konnen Elektronen mit einer
gewissen Wahrscheinlichkeit eine Potenzialschwelle endlicher Hohe und endlicher Brei-
te auch dann durchdringen, wenn dies fiir ein klassisches Teilchen aus Energiegriinden
nicht moglich ist. Daraus resultiert ein geringer Strom, der exponentiell mit zunehmen-
dem Abstand der detektierenden Spitze der Rastertunnelsonde von der Probenoberflache
abnimmt. Das Messverfahren ermdoglicht eine sehr hohe Abstandsauflosung. Das STM
bot erstmalig die Moglichkeit, Oberflichen bis hin zur atomaren Skala im Ortsraum
zu erkunden [3|. Als Auflésung konnen bis zu 107'"' m senkrecht zur Oberfliche und
210719 m parallel dazu erreicht werden.

Im Fall des Rasterkraftmikroskops (AFM fiir Atomic Force Microscope, seltener auch
SFM fiir Scanning Force Microscope) [4] wird als Detektor eine sehr feine Spitze, der so-
genannte Tip, an derem vorderen Ende sich optimalerweise ein einzelnes Atom/Molekiil
befindet, genutzt. Diese Spitze ist orthogonal am Ende eines flexiblen Balkens, des Can-
tilevers, platziert. Dieser ist auf der anderen Seite fest eingespannt. Wird nun eine Ober-
fliche abgefahren, so wirken zwischen Spitze und Probe verschiedene Krifte (siche Ab-
schnitt 2.2) und der Cantilever wird nach dem — bei kleinen Auslenkungen giiltigen
— Hookschen Gesetz verbogen. Auf diese Weise konnen Krifte zwischen 107! N und
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10 %N detektiert werden. Im einfachsten Fall wird die Oberflichentopographie der Pro-
be erfasst. Dies geschieht dhnlich, wie wenn ein menschlicher Finger tastend iiber einen
Gegenstand gleitet (Abbildung 2.1).

Abbildung 2.1: Dem Abtasten von Oberflichen mit einem Finger und mit der Raster-
kraftmikroskopspitze liegt das gleiche Prinzip zu Grunde [5]

In den friithen Rasterkraftmikroskopen wurde die Verbiegung des Balkens zunéichst mit
Hilfe des Tunneleffekts gemessen [4]. Dazu wurde in geringem Abstand hinter der leitfa-
higen Riickseite des Cantilevers eine Tunnelspitze angebracht. Die Detektion des Tun-
nelstromes geschah entsprechend zum STM. Da die Tunnelspitze mechanisch sehr emp-
findlich ist, ist diese Art der Detektion fiir Routinemessungen weniger geeignet. Des-
wegen wurden in der Folgezeit verschiedene interferometrische [6, 7, 8] und kapazitive
(die Riickseite des Cantilevers ist als eine Platte eines Plattenkondensators ausgebildet)
Detektionsmechanismen entwickelt.

Diese Methoden zeigen jedoch noch deutliche Nachteile beziiglich der erreichbaren ma-
ximalen Auslenkung und der Handhabbarkeit. Aufserdem ist die Empfindlichkeit nicht
unabhéngig von der Auslenkung. Bessere Ergebnisse werden mit der Lichtzeigerdetekti-
on [9, 10] erzielt. Diese hat sich heutzutage in der praktischen Anwendung durchgesetzt.
Sie ermoglicht die gleichzeitige Bestimmung der Léngsdurchbiegung wie auch der Torsion
des Cantilevers. Hierdurch konnen die auf die Spitze wirkenden Normal- und Lateral-
krifte gemessen werden (Abbildung 2.2). Ferner ist das Lichtzeigerprinzip unverindert
bei Messungen an Luft, in Schutzgasatmosphéren, im Ultrahochvakuum und in Fliissig-
keiten anwendbar. Die Funktionsweise des Lichtzeigerprinzips wird in Abschnitt 3.1.4
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detailliert beschrieben. Eine weitere gelegentlich angewandte Methode zur Messung der
Auslenkung basiert auf der Verwendung von piezoelektrischen [11] Materialien als Canti-
lever. Die Stéarke der Biegung kann hierbei anhand des Spannungsunterschiedes zwischen
den auf das Piezoelement aufgebrachten Kontakten abgelesen werden.

Lateralkraft (Reibung)

>
Laserdiode
Topographie
(A-B)-Signal

" Viersegment-
Photodiode

Cantilever

arbei ; :%Rgchnér
Steuerung .

“‘ Y Piezo
——

Abbildung 2.2: Funktionsprinzip eines kombinierten Normal- und Lateralkraftmikro-

skops (aus [12] nach [13])

2.2 Theoretische Grundlagen

2.2.1 Langreichweitige Krafte
2.2.1.1 Van der Waals-Krifte

Van der Waals-Krifte sind schwache Wechselwirkungskrifte zwischen Atomen und Mo-
lekiilen, die auch noch bei groferen Absténden bis zu einigen hundert Angstrém wirksam
sind. Diese attraktiven Krifte zweiter Ordnung wurden erstmals von London quanten-
mechanisch behandelt. Van der Waals-Krifte beruhen auf elektrostatischen Wechselwir-
kungen zwischen Dipolen. Insbesondere bei Gasen und vielen Fliissigkeiten sind sie die
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vorherrschenden Kréfte. Bei der Rasterkraftmikroskopie an Festkorpern haben van der
Waalssche Kréfte wegen ihrer — relativ zu den anderen Kriften — grofen Reichweiten und
aufgrund der von ihnen erzeugten Sekundireffekte wie Adhésion eine grofte Bedeutung.
Sie treten in drei verschiedenen Formen auf. [15]

e Wirkt die Kraft zwischen zwei permanenten Dipolen, so spricht man von einer
Dipol-Dipol- Wechselwirkung. Diese attraktive Wechselwirkung wird durch die Ori-
entierung der Dipole und der damit verbundenen Energieabsenkung verursacht.
Das Kraftpotenzial zwischen den beiden Molekiilen mit den Dipolmomenten j,
weist eine Abstandsabhingigkeit nach =% auf. r ist hierbei der Abstand der Mo-
lekiile.

20053 115

Upp(r) = - 48723 kTr6

(2.1)

e Bei Vorhandensein eines polaren und eines unpolaren Molekiils tritt der Indukti-
onseffekt auf. Dabei deformiert das Molekiil mit dem permanenten Dipolmoment
die Ladungsverteilung des unpolaren Molekiils. Hierdurch wird ein Dipolmoment
erzeugt, das wiederum fiir ein attraktives Kraftpotenzial zwischen den Molekiilen
sorgt.

2 2
_ Qopy + onfiy
16m2e2rS

U[nd(r) = (22)

Hierbei ist o, die Polarisierbarkeit der Molekiile.

e Auch zwischen unpolaren Molekiilen treten Van der Waals-Kréfte auf, dies sind die
sogenannten Londonschen Dispersionskrifte. Durch die Bewegung der Elektronen
innerhalb eines Molekiils entsteht ein temporires Dipolmoment. Dieses induziert
wiederum im Nachbarmolekiil ein antiparalleles Dipolmoment. Daraus resultiert,
ein attraktives, wenngleich auch geringeres, Kraftpotenzial als bei der Wechsel-
wirkung mit permanenten Dipolen oder mit permanentem und induziertem Dipol.
Das Kraftpotenzial zwischen den Atomen folgt einer r~5-Abhingigkeit.

3[1[2 10

Upiso") = =5 imea)2(h 5 ) 19

(2.3)

I,, sind die Ionisierungsenergien und «,, die Polarisierbarkeiten der beiden Atome.
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2.2.1.2 Kapillarkrifte

Bei typischen atmosphérischen Umgebungsbedingungen lagert sich auf allen hydrophilen
Festkorperoberfliachen ein diinner Fliissigkeitsfilm an [16], der hauptséchlich aus Wasser
besteht. Dieser besitzt zwar nur eine Dicke von wenigen Angstrém, fiihrt aber zu einer
attraktiven Wechselwirkung von 1078-10"7 N. Sie liegt somit in einer Grossenordnung,
die einen deutlichen Einfluss auf Rasterkraftmessungen besitzt. Verursacht werden die
Kapillarkrifte durch Oberflichenspannungen, die nach Ausbildung eines Fliissigkeitsme-
niskus zwischen Spitze und Probenoberfliche entstehen. Die Stirke der Kapillarkrafte
hangt im Wesentlichen von der Dicke des Adsorbatfilms - und damit sowohl von den Ma-
terialen der Spitze und der Probe sowie der Luftfeuchtigkeit - und der lokalen Geometrie
des Spitzen-Proben-Systems ab.

Um den hiufig storenden Einflufs der Kapillarkrifte zu vermeiden, bietet es sich an, die
AFM-Messung unter Fliissigkeit [17] oder im Hochvakuum [18] durchzufiihren. Messun-
gen unter polaren Fliissigkeiten konnen auch zu einer starken Abschwichung der detek-
tierbaren van der Waals-Kréfte fiihren [19], was sich fiir Messungen an empfindlichen
Proben anbietet.

2.2.2 Kurzreichweitige Krafte
2.2.2.1 Repulsive Krifte aufgrund des Pauli-Prinzips

Bei direkter Anndherung zweier Atome — wie dies bei sehr geringen Abstinden zwischen
Spitze und Probe der Fall ist [20] — kommt es zu einem Uberlapp ihrer Ladungsver-
teilungen (Abbildung 2.3). Dieser fiihrt dazu, dass sich die elektrostatische Energie des
Systems #ndert. Die Anderung wird durch das Paulische Ausschlieffungsprinzip hervor-
gerufen, welches besagt, dass zwei Elektronen nicht in all ihren Quantenzahlen {iberein-
stimmen diirfen. Bei einem Uberlapp der Elektronenwolken haben aber die Elektronen
der Atome das Bestreben, Elektronenzustinde des jeweilig anderen Atoms zu belegen.
Da dies durch das Pauli-Prinzip jedoch verboten ist, entsteht ein abstofendes Potenzi-
al. Ferner werden die Kernladungen durch die Hiillenelektronen nicht mehr vollstindig
abgeschirmt. Dies fiihrt zu einer zusitzlichen Abstossung zwischen den Atomen. Diese
Krifte zeigen eine sehr steile Abstandsabhingigkeit und werden im Allgemeinen durch
einen r~'2-Term beschrieben.
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Abbildung 2.3: Uberlappung der Ladungsverteilungen bei Annéiherung der Atome [21]

2.2.2.2 Reibungskrifte

Beim Abscannen der Probenoberfliche mit direktem Spitzen-Proben-Kontakt kénnen
sehr grofe Reibungskrifte auf die Messspitze wirken. Diese haben einen mafgeblichen
Einflufs auf den Abbildungsvorgang und kénnen im Extremfall die meisten anderen Kraf-
te liberdecken. Naturgemifs sind Reibungskréfte sehr kurzreichweitig. Neben den ma-
kroskopischen Reibungseffekten treten auf atomarer Skala noch sogenannte “Stick-Slips”
auf, also sprunghafte Fortbewegungen der Spitze iiber die Oberfliche, die sich auch als
Reibungsanteile niederschlagen.

2.2.3 Lennard-Jones-Potenzial

Die Uberlagerung der wichtigsten vorabgenannten Kraftpotenziale ergibt ein Gesamtpo-
tenzial, das hdufig durch das empirisch ermittelte Lennard-Jones-Potenzial ausgedriickt
wird (Abbildung 2.4). Hierzu werden die Parameter ¢ und o eingefiihrt, welche sich durch
Messungen in der Gasphase bestimmen lassen. Zu den Daten, die zur Bestimmung der
Parameter verwendet werden, gehoren die Virialkoeffizienten und die Viskositat des Ga-
ses.

= [(2)"- ) o
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Abbildung 2.4: Das Lennard-Jones’sche 6-12-Potenzial [22]

2.2.4 Weitere Wechselwirkungen

e Die metallische Adhdsion ist eine kurzreichweitige, attraktive Wechselwirkung. Sie
entsteht, wenn sich bei Anndherung zweier Metalloberflichen die Elektronendich-
ten verdndern, um die Oberflichenenergie zu minimieren.

e Besitzen Spitze und Probe magnetische Dipolmomente, so wirken zwischen ihnen
magnetische Krifte. Diese sehr langreichweitigen Krifte werden in der Magnet-
kraftmikroskopie (MFM fiir Magnetic Force Micropscopy) [23, 24| genutzt, um
lokale Unterschiede in der Magnetisierung der Probenoberfliche zu detektieren.

e Elektrische Ladungen auf der Probenoberfliche in Verbindung mit einer leitfihi-
gen Spitze ermoglichen es, Coulombsche Wechselwirkungen zu detektieren. Dieses
Verfahren wird in der Elektrostatischen Kraftmikroskopie (KFM fiir Kelvin Force
Microscopy) angewandt [25, 26].

e Chemische Bindungen zwischen Spitze und Probe konnen fiir eine zusitzliche at-
traktive Kraft sorgen. Durch gezielte Praparation der Messspitze konnen chemische
Bindungen zu einzelnen Molekiilgruppen untersucht werden.
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2.2.5 Kraftspektroskopie

Bei der Kraftspektroskopie wird die zwischen Cantilever und Probenoberfliche wirkende
Kraft in Abhéngigkeit von dem Spitzen-Proben-Abstand erfasst. Dies geschieht, indem
die Probe in vertikaler Richtung auf- und abbewegt und wihrenddessen die Cantilever-
verbiegung gemessen wird. Aus der Cantileververbiegung kann die wirkende Gesamtkraft
rechnerisch ermittelt werden. Um absolute Kréfte messen zu kénnen, ist es wichtig, dass
die Amplitude dieser dreiecksformigen Anregungsbewegung hinreichend grofs ist und dass
sich die Spitze vollig von der Probenoberfliche entfernt, d.h. dass die im entferntesten
Zustand verbleibenden Kréfte vernachlissigbar sind.

Eine aus der Kraftspektroskopie resultierende Kraft-Abstands-Kennlinie zeigt Abbildung
2.5. Bei grofser Entfernung und Annéherung an die Probe wirken nur die schwachen lang-
reichweitigen Kréfte auf den Cantilever (A). Bei weiterer Annaherung wird die Spitze
von den zunehmenden van der Waals-Kréften angezogen und nédhert sich schlagartig der
Oberflache (B). Dies ist der sogenannte “Snap-In”. Der Cantilever wird hierbei deutlich
gebogen. Wird der Abstand weiter verringert, (C), so zeigt sich bei ideal harter Proben-
oberfliche und einem dem Hookschen Gesetz folgenden Cantilever ein linearer Zusam-
menhang zwischen Abstands- und Kraftdnderung. Dieser Bereich kann bei bekannter
Federkonstante k& zum Eichen der Kennlinie verwendet werden, so dass auch Krafte bei
anderen Abstinden abgelesen werden konnen. Wird die Probe wieder zuriickgefahren,
folgt die Cantileverauslenkung im Idealfall wieder der gleichen Kraft-Abstands-Kurve
wie bei der Anndherung. In der Realitdt kommt es allerdings zu einer Hysterese, die
durch den Mechanismus der Probenbewegung mit einem Piezostellelement (siehe Ab-
schnitt 3.1.2) bedingt ist.

Kraft
4

» Abstand

Probe

Probenkontakt

Abbildung 2.5: Kraft-Abstands- Verlauf im Vakuum (nach [22])
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2 Grundlagen der Rasterkraftmikroskopie

Ist auf der Oberfléche ein Wasserfilm vorhanden (Abbildung 2.6) — was bei normalen Um-
gebungsbedingungen immer der Fall ist —, so wirken zusétzlich die in Abschnitt 2.2.1.2
beschriebenen Kapillarkrifte. Wird die Probe zuriickgezogen, kommt es hierdurch zu ei-
ner starken attraktiven Kraft, die die Messspitze am Verlassen der Oberfliche hindert. Ist
die Verbiegung des Cantilevers grof genug, so dass die Riickstellkraft des Cantilevers die
Kapillarkraft kompensiert (E), schnellt die Spitze von der Oberfliche weg. Dieser Vor-
gang wird als ‘Snap-Off” bezeichnet. Sind aufer Wasser noch weitere Adsorbatschichten
vorhanden, kann es nacheinander zu mehreren solcher Snap-Offs kommen.

Kraft
A
C
D
4 p
» Abstand
F I
£ Wasser D
Probenkontakt Probe

Abbildung 2.6: Kraft-Abstands-Verlauf an Luft mit Wasserfilm (nach [1]])

2.3 Messmodi

2.3.1 Contact-Mode

Contact-Mode ist die Bezeichnung fiir einen Messvorgang, bei dem die Spitze in direktem
mechanischen Kontakt mit der Probenoberfliche steht, also repulsive Krifte auf sie
wirken. Hierbei wird ein Cantilever mit einer kleinen Federkonstanten eingesetzt, damit
es nicht zu Modifikationen der Probenoberfliche kommt.

2.3.1.1 Scannen mit konstanter Hohe (ungeregelter Modus)

Im ungeregelten Modus bewegt sich die Messspitze mit einer konstanten Hohe (“constant
height mode”) iiber die Probenoberfliche (Abbildung 2.7). Dabei reagiert der Cantile-
ver auf Hohenunterschiede der Probe mit einer unterschiedlichen Verbiegung, welche

11



2 Grundlagen der Rasterkraftmikroskopie

iiber das Lichtzeigerprinzip gemessen wird. Da die Cantileververbiegung bei grossen
Auslenkungen keinen linearen Zusammenhang zu der Kraft zeigt, ist es nicht moglich,
starke Korrugationen mit unverfilschter Hoheninformation zu messen. Ferner besteht
keine Kontrolle iiber die auftretenden Kréfte, was zur Modifikation der Probenoberflia-
che fithren kann. Somit ist der ungeregelte Modus insbesondere fiir Proben mit schwacher
Korrugation geeignet, wie dies z.B. bei Messungen mit atomarer Auflésung, also Scan-
bereichen in der Nanometer-Grossenordnung, der Fall ist. Hierbei lassen sich sehr hohe
Scangeschwindigkeiten erzielen. Deshalb ist die Wahrscheinlichkeit des Auftretens pe-
riodischer Storungen wihrend des Messvorgangs gering. Die grofe Messgeschwindigkeit
vermindert Verzerrungen des Messbildes in Folge einer thermischen Drift und ermdoglicht
die Beobachtung von Oberflichenprozessen.

t; t

Abstand bleibt konstant,
Cantileververbiegung variiert

Abbildung 2.7: Scannen mit konstanter Héhe

2.3.1.2 Scannen mit konstanter Kraft (geregelter Modus)

Um Messungen mit genauen Hoéheninformationen zu erlangen, kann die Messspitze im
geregelten Modus iiber die Probe gefahren werden (Abbildung 2.8). Dabei sorgt ein
Regelkreis dafiir, dass durch Nachfiihren des Proben-Spitzen-Abstandes die Wechsel-
wirkungskraft konstant (“constant force mode”) gehalten wird. Die Stellgrofe fiir die
vertikale Position der Probe ist somit ein direktes Mafs fiir die Probentopographie. Die
geregelte Messung bietet den Vorteil, dass die auf die Probe wirkenden Kréfte konstant
gehalten werden, was insbesondere bei empfindlichen Proben sehr wichtig ist. Nach-
teilig wirkt sich aus, dass der Regelkreis aufgrund seiner Reaktionszeit die erreichbare
Scangeschwindigkeit begrenzt und dass bei ungenauer Justierung des Regelkreises leicht
Eigenschwingungen auftreten konnen, die die Bildinformation verfilschen.

12



2 Grundlagen der Rasterkraftmikroskopie

Abstand wird nachgeregelt,
Cantileververbiegung bleibt konstant

Abbildung 2.8: Scannen mit konstanter Kraft

2.3.1.3 Lateralkraftmikroskopie

Beim Scanvorgang wird der Cantilever im Allgemeinen nicht nur vertikal durchgebogen,
sondern es kommt auch aufgrund von lateral wirkenden Kréften zu einer Verbiegung
in Scanrichtung. Wird orthogonal zur Langsachse des Cantilevers gescant, lassen sich
diese beiden Verbiegungen gut getrennt mit Hilfe der Lichtzeigerdetektion auflésen. Da
bei Oberflichen mit geringen Korrugationen Lateralkrifte priméir aufgrund von Rei-
bung zwischen Spitze und Probe auftreten, wird die Lateralkraftmikroskopie (LFM fiir
Lateral Force Microscopy) auch hiufig Reibungsmikroskopie genannt [27|. Hiermit kon-
nen Materialkontraste, also durch verschiedene Materialen bedingte Abweichungen der
Oberflicheneigenschaften, ortlich aufgeldst aufgenommen werden. Um ein Ubersprechen
von Topographie-Informationen in die Messung der lateralen Krafte zu minimieren, soll-
te im constant force mode gemessen werden. Im Gegenzug kommt es auch zu einer
Verfilschung von Topographiemessungen durch Lateralkrifte [28, 29].

2.3.2 Kraftmodulationsmikroskopie

Mit Hilfe der Kraftmodulationsmikroskopie (FMM fiir Force Modulation Microscopy)
[30] lassen sich mechanische Eigenschaften der Probe ortsaufgelost bestimmen (Abbil-
dung 2.9). Dazu wird die Probe in senkrechter Richtung mit einem periodischen Signal
angeregt. In Abhéngigkeit von der lokalen Hérte der Probenoberfliche {ibertrigt sich
diese Schwingung auf den Cantilever und wird dort detektiert. Der Schwingungsanteil
wird durch einen Lock-In von dem durch die Topographie bedingten Anteil des Signals
getrennt. Dieser ist ein Maf fiir die elastischen Eigenschaften der Probe [31], deswegen
wird diese Messmethode auch oftmals Elastizitdtsmikroskopie genannt.
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2 Grundlagen der Rasterkraftmikroskopie

hart weich hart Probe
| T O

Abbildung 2.9: Kraftmodulationsmikroskopie (nach [14])

Die Kraftmodulationsmikroskopie sollte ebenfalls im geregelten Modus angewandt wer-
den, um durch Hohenunterschiede verursachte Effekte zu vermeiden. Dazu muss die An-
regungsfrequenz oberhalb der maximalen Regelfrequenz des Feedback-Kreises fiir den
constant force mode liegen, da ansonsten nicht zwischen Hohen- und Hérte-Information
getrennt werden kann.

2.3.3 Non-Contact-Mode

Da bei Messungen im Contact-Mode, also im Bereich der repulsiven Kréfte, die Spitze
zwangslaufig eine starke Kraft auf die Probenoberfliche ausiibt, kann dies bei weichen
und empfindlichen Proben zu Modifikationen oder gar zur Zerstorung von Oberflichen-
strukturen fiithren. Ferner konnte ein Kontakt der Spitze mit der Probe eine Verunreini-
gung mit Fremdatomen oder -molekiilen zur Folge habe.

Um Abhilfe zu schaffen, ist die Messung im Bereich der wesentlich schwicheren attrak-
tiven Kréfte, also mit einem groferen Abstand von Probe zu Spitze, durchzufiihren.
Bei diesem als Non-Contact-Mode bezeichneten Messmodus wird ein Cantilever mit ei-
ner grofen Federkonstanten zu Schwingungen in der Nihe seiner Eigenresonanzfrequenz
(typischerweise bei einigen hundert kHz) angeregt [6], ohne dass die Spitze in den Be-
reich der kurzreichweitigen Krifte kommt. Wird nun die Oberfliche abgescant, verin-
dern sich die Wechselwirkungen mit der Spitze als Funktion des Ortes. Die Anderung
des Kraftgradienten bewirkt eine Verschiebung der Resonanzfrequenz des Cantilevers
und Anderungen der Phasenlage und Amplitude der Cantileverschwingung. Wird nun
die vertikale Position der Probe auf konstante Amplitude bzw. auf konstante Phasenlage
nachgeregelt, 1asst sich aus dem Regelsignal unmittelbar die Topographie der Oberfliche
bestimmen.
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2 Grundlagen der Rasterkraftmikroskopie

Neben dem eingangs erwidhnten Vorteil der zerstorungsfreien Messmoglichkeit an wei-
chen Proben, was insbesondere bei biologischen Systemen wichtig ist, unterliegt die
Messspitze auferdem keinerlei Abnutzung. Befindet sich allerdings ein Adsorbatfilm auf
der Probenoberfliche, so wird dieser — im Gegensatz zum Contact-Mode — mit abgebil-
det, wodurch die eigentlichen Oberflichenstrukturen iiberdeckt werden kénnen. Ferner
kann aufgrund des grofen Spitze-Proben-Abstandes keine Ortsauflésung unterhalb der
Nanometerskala erzielt werden.

2.3.4 Intermittent-Contact-Mode

Um die beiden im vorherigen Kapitel genannten Probleme des Non-Contact-Modes zu
umgehen, wurde der Intermittent-Contact-Mode (haufig auch als Tapping-Mode bezeich-
net) [32| entwickelt. Wie beim Non-Contact-Mode wird auch hier der Cantilever in
Schwingungen in der Nihe seiner Resonanzfrequenz versetzt. Die Amplitude der Schwin-
gung wird nun so grof gewéhlt, dass die Spitze die Adhésionskrifte iiberwindet und in
jeder Schwingungsperiode kurzzeitig die Probe beriihrt, also in den Bereich der repulsi-
ven Krifte vordringt. Dieser kurze Kontakt fiihrt zu einem Energieiibertrag und somit
zur Verringerung der Schwingungsamplitude, welche wiederum durch Nachfiihren der
vertikalen Position der Probe mit Hilfe des Regelkreises konstant gehalten wird. Uber
das Regelsignal ldsst sich die Topographie ermitteln.

Da beim Intermittent-Contact-Mode keinerlei lateralen Reibungskréfte auf die Probe
ausgeiibt werden, ist diese ebenfalls zur Messung empfindlicher Proben gut geeignet.
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3 Experimenteller Aufbau

3.1 Allgemeiner Aufbau eines Rasterkraftmikroskops

3.1.1 Messeinheit

Diodenlaser \ E T Vorverstérker
A

Cantileverchip

B Fotodiode

Abbildung 3.1: Foto der Messeinheit

3.1.1.1 Schwingungsgedampfter Tisch

Die eigentliche Messeinheit, also Basis und Messkopf, befindet sich zur Dampfung der
Ubertragung von Gebdudeschwingungen auf einem schwingungsisolierenden Tisch. Die-
ser besteht aus vier Schwingungsisolatorfiiften, die vertikal iiber eine niveauregulierte
Luftfederung mit einer Eigenfrequenz von 1,4 Hz und horizontal {iber eine pendelnde
Aufhédngung mit einer Eigenfrequenz von 5,5 Hz verfiigen [33]. Darauf gelagerte Stahl-
und Granitplatten mit einer Gesamtmasse von 170 kg sorgen fiir hinreichende Unemp-
findlichkeit gegen kurzzeitige mechanische Stérungen.
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3.1.1.2 Basis

Die Messbasis steht auf einem Stapel von Aluminium- und Viton-O-Ringen, welcher fiir
eine zusatzliche Schwingungsentkopplung sorgt.

In der Messbasis ist der Piezoscanner (siehe Abschnitt 3.1.2) zur Bewegung der Probe
befestigt, an dessen oberen Ende sich die Offnung zur Aufnahme des Probentellers be-
findet. Die Probe selbst wird mit Klebepads oder Nagellack auf dem Probenteller fixiert,
welcher mit dem Piezoscanner verschraubt wird.

Auf der Oberseite der Basis befinden sich drei Mikrometerschrauben, auf denen der Mess-
kopf gelagert ist. Mit ihnen kann der Messkopf — und der mit ihm verbundene Cantilever —
angehoben und abgesenkt und somit der Abstand zwischen Messspitze und Probenober-
fliche verdndert werden. Zwei dieser Schrauben dienen zur manuellen Grobannidherung
der Cantileverspitze an die Probe, die dritte wird iiber ein Untersetzungsgetriebe von
einem Schrittmotor angetrieben. Sie ermdoglicht eine automatische Anndherung sowie
eine Variation der Auflagekraft der Probenspitze ohne manuellen Eingriff.

Von der Basis werden iiber ein 25adriges Kabel die Steuer- und Messsignale zu der
jeweiligen Messelektronik iibertragen. Hierbei ist wichtig, dass das Kabel flexibel genug
ist, um moglichst wenig Schwingungen von der Messelektronik (z.B. durch den Liifter)
zur Basis zu leiten.

3.1.1.3 Messkopf

Der Messkopf beinhaltet die Halterung fiir den Cantileverchip und die komplette Licht-
zeigerdetektion (siehe Abschnitt 3.1.4) jeweils mit Justiervorrichtung. An seiner Unter-
seite befindet sich ein Verschiebeschlitten mit Mikrometerschrauben, der eine manuelle
horizontale Verschiebung der Messspitze iiber der Probenoberfliche in zwei Dimensionen
erlaubt.

Der Messkopf enthélt eine erste Vorverstiarkerelektronik, die die elektrischen Signale von
der Lichtzeigerdetektionseinheit mit 1-facher, 10-facher und 25-facher Verstirkung fiir
die nachfolgende Messelektronik aufbereitet.

3.1.1.4 Abdeckhaube

Wihrend des eigentlichen Messvorgangs wird der Messkopf durch eine massive Abdeck-
haube bedeckt. Diese verhindert nicht nur, dass akustische Stérungen einkoppeln kénnen,
sondern hélt auch stérende Lichteinstrahlung ab, welche ansonsten zu einem geringe-
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ren Signal-Rausch-Verhéltnis bei der Lichtzeigerdetektion (siehe Abschnitt 3.1.4) fithren
wiirde.

In Verbindung mit der Abdeckhaube besteht auch die Méglichkeit, die entstandene Mess-
kammer mit einem Schutzgas zu fiillen, um beispielsweise stark oxidierende Proben iiber
einen lidngeren Zeitraum beobachten zu konnen.

3.1.1.5 Sonstiges

Zum Justieren des Laserstrahls der Lichtzeigermessvorrichtung auf der Cantileverriick-
seite (sieche Abschnitt 3.1.4) steht ein monokulares Lichtmikroskop mit flexibel aus-
richtbarem Stativ zur Verfiigung. Dieses wird auch zur Beobachtung der ersten groben
Annédherung des Cantilevers an die Probenoberfliche verwendet. Der Cantilever und die
Probe werden hierfiir durch das gebiindelte Licht einer Kaltlichtquelle iiber Lichtleit-
fasern in einem Schwanenhals beleuchtet, so dass mit Hilfe des klaren Schattens des
Cantilevers auf der Probe der Abstand gut abgeschétzt werden kann.

3.1.2 Rohrenscanner

Der Scanner sorgt fiir die horizontale Verschiebung der Probe relativ zur Messspitze und
ermoglicht das Einstellen des Spitze-Probe-Abstands. Bei den eingesetzten Messeinhei-
ten ist er unterhalb der Probe mit dem Probenhalter auf der einen Seite und mit der
Basis auf der anderen Seite verbunden. Neben xyz-Scannerkombinationen, bei denen drei
getrennte Piezoelemente fiir Bewegungen in je einer der drei Raumdimensionen existie-
ren, werden vorallem die Rohrenscanner [34] in der Rastersondenmikroskopie bevorzugt
eingesetzt. Diese bestehen aus einem einzigen Piezoelement, mit dem Verschiebungen in
allen drei Raumrichtungen vorgenommen werden konnen. Rohrenscanner ermdéglichen
eine Stellgenauigkeit unterhalb eines Angstroms und zeigen ein schnelles Reaktionsver-
halten.

Rohrenscanner werden als diinne Hohlzylinder aus Bleizirkoniumtitanat (PZT), einer
Piezokeramik, gefertigt. Fin solches Rohrchen mit einer typischen Lange zwischen 0,5
und 3 Zoll ist auf der Aussenseite mit vier Elektroden parallel zur Scannerachse und auf
der Innenseite mit einer durchgiingigen Elektrode versehen (Abbildung 3.2). Durch Anle-
gen einer Spannung an gegeniiberliegende Aussenelektroden verbiegt sich das Rohrchen
aufgrund des reziproken piezoelektrischen Effekts in die jeweilige Richtung. Die Gesamt-
lange des Scanners bleibt dabei nahezu konstant. Wird zwischen dem Innenkontakt und
den vier Aussenkontakten eine Spannung angelegt, fithrt dies zu einer Ausdehnung in
Langsrichtung, hier als z-Richtung bezeichnet. Durch das Anlegen von Kombinationen
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geeigneter Spannungen kann also das Ende des Scanners — und damit der Probenteller
— frei bewegt werden.

Abbildung 3.2: Piezoelektrischer Rohrenscanner (aus [12])

Die Auslenkung in x- und y-Richtung bei einer angelegten Spannung U, , ist durch

Uxay = Sx,yUx,y (31)
gegeben [35]. Hierbei steht d fiir die piezoelektrische Konstante, L fiir die Lange, D fiir
den Innendurchmesser und A fiir die Wanddicke des Scanners.

Die Ausdehnung des Scannerrdhrchens in z-Richtung folgt der Funktion

Az=——-U, =¢,U, (3.2)

Die verschiedenen Vorfaktoren werden jeweils zu den Scannerempfindlichkeiten e, .
zusammengefasst. Diese stellen die Fichgrofen des jeweils eingesetzten Scanners dar
und kénnen durch Messungen an geeignet geeichten Testproben ermittelt werden. Sie
werden im Allgemeinen in Angstrom /Volt angegeben.

Piezoelektrische Rohrenscanner haben allerdings auch einige Nachteile, welche deutlichen
Einfluss auf die Messergebnisse haben konnen [14]:

Intrinsische Nichtlinearitit In den Funktionen 3.1 und 3.2 wird die Scannerempfind-
lichkeit als eine Konstante angenommen. Bei realen Scannern kommt es allerdings
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zu Abweichungen von 2% bis 25% von dem linearen Zusammenhang zwischen an-
gelegter Spannung und Piezoausdehnung. Bei Messungen mit grofier Scanneraus-
lenkung kann dies zu erkennbaren Verzerrungen auf dem Messbild fiihren.

Hysterese Piezoelektrische Keramiken zeigen ein Hystereseverhalten. Das heisst, bei
steigender und fallender angelegter Spannung werden unterschiedliche Wege im
Spannungs-Ausdehnungs-Diagramm genommen. Dies kann in Messbildern zur Fol-
ge haben, dass Bereiche auf der Probenoberfliche, die eine identische Hohe besitzen
und durch einen Graben oder Hiigel getrennt sind, unterschiedlich hoch erscheinen.

Creep Piezoscanner nihern sich nach einer Anderung der angelegten Spannung in sehr
kurzer Zeit (innerhalb von weniger als einer Millisekunde) in einem ersten Schritt
nahe an die endgiiltige Position an. Die weitere Ausdehnung bis zum Erreichen
der Endposition erfolgt dann allerdings wesentlich langsamer. Dieses kriechende
Annidhern wird als “Creep” bezeichnet und kann sich in Verzerrungen auf Messbil-
dern auswirken. Insbesondere nach groferen Bewegungen des Scanners sollte eine
gewisse Zeit bis zum Beginn einer Messung verstreichen, damit der Einfluss des
Creeps minimiert wird.

Alterung Die Empfindlichkeit von Piezoscannern ldsst stark nach, wenn diese mehrere
Monate nicht genutzt werden. Dies wird durch die Depolarisierung der Kristalle
verursacht. Durch regelméfiges Anlegen einer Spannung entlang der Polarisati-
onsrichtung, wie dies im normalen Betrieb der Fall ist, kann die Depolarisierung
vermieden werden. Ein gealteter Scanner kann weiterhin fiir Messungen verwendet
werden, muss allerdings neu geeicht werden.

Ubersprechen In realen Rohrenscannern sind die Funktionen 3.1 und 3.2 nicht unein-
geschrankt giiltig. Aufgrund von Nichthomogenititen des elektrischen Felds inner-
halb des Scanners und vorallem der Geometrie kommt es zu einem Ubersprechen
der x- und y-Stellbewegungen auf die z-Achse. Da die x- und y-Bewegungen durch
ein Ausdehnen der Scannerwand auf der einen Seite und ein Schrumpfen auf der ge-
geniiberliegenden Seite geschehen, bewegt sich das freie Ende des Scanners hierbei
nicht auf einer Fliche, die orthogonal zur z-Achse des Scanners in der Ausgangs-
position liegt, sondern entlang eines Bogens. Diese Abweichung spielt bei grofsen
Auslenkungen relativ zur Linge des Scanners eine Rolle.

Moderne Rastersondenmikroskope verfiigen iiber detaillierte Datensétze der einzelnen
Scannereigenschaften, mit deren Hilfe die vorab beschriebenen Effekte unmittelbar wih-
rend der Messung durch geeignete Scanneransteuerung ausgeglichen werden kénnen. Die
im Rahmen dieser Diplomarbeit eingesetzten Messsysteme besafen diese Fahigkeit nicht.
Somit enthalten die aufgezeichneten Bilder systematische Fehler, die teilweise durch
nachtrigliche Bildbearbeitung, z.B. mit der Auswertesoftware SXMEdit (siehe Kapitel
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4), korrigiert werden konnen. Es existieren auch bereits erste Untersuchungen, Messbil-
der nachtriglich mit Hilfe von neuronalen Netzen, die mit Abbildungen regelméfiger
Gitterstrukturen trainiert wurden, automatisch zu korrigieren [36].

3.1.3 Cantilever

Das zentrale Element eines Rasterkraftmikroskops ist der Cantilever und seine Mess-
spitze (Tip). Form und Material der Spitze sowie Grofe der Federkonstanten haben
mafgeblichen Einfluss auf den Abbildungsprozess.

Materialien fiir Cantilever sind Silizium und das hértere Siliziumnitrid. Die Cantile-
ver werden auf Silizium-Wafern durch ein fotolithografisches Verfahren hergestellt [37].
Dazu wird zunéchst die den Silizium-Wafer iiberziehende Oxidschicht mit einem Loch
versehen. In einem folgenden Atzprozess, der die Oxidschicht nicht angreift, entsteht
infolge des anisotropen Atzvorgangs entlang der Kristallebenen des Substrats ein py-
ramidaler Negativabdruck der Spitze des Cantilevers. Anschliefend wird auf den zuvor
belichteten Umriss des herzustellenden Cantilevers eine Si3N,-Schicht aufgebracht. In
einem folgenden Atzprozess werden das Siliziumsubstrat und die SiO,-Schicht entfernt,
der verbleibende Si3N4-Korper bildet den Cantilever. Typische Siliziumnitrid-Spitzen
haben einen Offnungswinkel von 70°. Neben der genannten pyramidalen Spitzengeome-
trie sind auch konische Profile verbreitet. Mit Hilfe eines weiteren Atzprozesses kénnen
pyramidale Spitzen gezielt geschérft (“sharpened”) werden.

Géngige Cantilever haben ein balkenférmiges oder V-formiges Profil (Abbildung 3.3)
[38]. Balkenférmige Cantilever haben eine definierte Torsionsfederkonstante und eignen
sich daher gut fiir kombinierte Normal- und Lateralkraftmikroskopie. V-formige Can-
tilever bieten eine gute Stabilitdt und sind unempfindlich gegen laterale Torsion, was
einerseits eine genaue Messung von Normalkriften ermdglicht und andererseits die La-
teralkraftmikroskopie deutlich erschwert. Ein oder mehrere Cantilever befinden sich an
einem Tragerchip aus Glas. Dieser Chip ist mit einer Klemmvorrichtung am Messkopf
befestigt und kann bei Bedarf gewechselt werden.

In dieser Diplomarbeit wurden Cantilever der Marken Park Scientific Instruments (Ta-
belle 3.1) und NT-MDT (Tabelle 3.2) eingesetzt.
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Typ | Form | Linge | Breite | Dicke Federkonstante Resonanzfrequenz
[pm] | [pm] | [pm] [N/m] [kH 2]

min. | typ. | max. | min. | typ. | max
A \% 180 18 0.6 0.03 | 0.05 | 0.08 18 22 26
B Balken 200 20 0.6 0.01 | 0.02 | 0.03 12 15 18
C \% 320 22 0.6 0.006 | 0.01 | 0.015 6 7 8
D \% 220 22 0.6 0.02 | 0.03 | 0.05 12 15 18
E \% 140 18 0.6 0.06 | 0.10 | 0.15 32 38 44
F \% 85 18 0.6 0.30 | 0.50 | 0.80 100 | 120 140

Tabelle 3.1: Cantileverdaten “Microlever” von Park Scientific Instruments [39]

Typ Form | Linge | Breite | Dicke | Federkonstante | Resonanzfrequenz
[pm] [um] | [um] [N/ml] [kH z|
min. | typ. | max. | min. | typ. | max
CSCS11/Si4N4 A \% 200 40 1.0 0.25 | 0.35 | 0.50 16 20 24
CSCS11/Si4N4 B \% 90 60 1.0 4.5 6.0 8.0 140 | 180 220
CSCS11/TiO A \% 200 40 0.9 0.15 | 0.25 | 0.35 12 16 20
CSCS11/TiO B \% 90 60 0.9 4.5 6.0 8.0 100 | 140 180
NSCS11/SidN4 A \% 200 40 2.0 2.5 3.0 3.5 32 40 48
NSCS11/SidN4 B \% 90 60 2.0 41 48 55 300 | 360 420
NSCS12/SidN4 A | Balken 110 35 2.0 5 6 7 140 | 180 220
NSCS12/SidN4 B | Balken 90 35 2.0 12 14 16 260 | 320 380
NSCS12/SidN4 C | Balken 130 35 2.0 4.0 4.5 5.5 120 | 150 180
NSCS12/SidN4 D | Balken 300 35 2.0 0.30 | 0.35 | 0.45 25 30 35
NSCS12/SidN4 E | Balken 350 35 2.0 0.20 | 0.25 | 0.30 16 20 24
NSCS12/Si4N4 F | Balken 250 35 2.0 0.55 | 0.65 | 0.75 32 40 48

Tabelle 3.2: Cantileverdaten NT-MDT [40]
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Abbildung 3.3: V- und balkenférmiger Cantilever

3.1.4 Lichtzeigerprinzip zur Detektion der Cantileverablenkung

Die Verbiegung des Cantilevers wird mit Hilfe des Lichtzeigerprinzips ermittelt. Dazu ist
die Riickseite des Cantilevers mit einer reflektierenden Schicht versehen. Auf diese wird
der Strahl eines Diodenlaser-Moduls mit justierbarer Optik fokussiert. Im Rahmen dieser
Diplomarbeit fand ein Laser mit 1 mW Strahlungsleistung (Class 1), einer Wellenlinge
von 635nm und einem Strahldurchmesser von ca. 30-40 pm Anwendung. Der Strahl
wird von der Cantileverriickseite in eine Viersegment-Fotodiode reflektiert. Da Normal-
und Lateralkréifte zu zueinander senkrechten Ablenkungen fiihren, kénnen diese — bei
geeigneter Justierung der Fotodiode — getrennt detektiert werden (Abbildung 3.4).

Abbildung 3.4: Detektion der Cantilever-Verbiequng nach dem Lichtzeigerprinzip [5]

Sei I, die einfallende Intensitit im Segment x (mit x € A, B,C, D), so kann die durch
Normalkréfte verursachte Ablenkung iiber

AZENormoLl X (IA + IC’) - (IB + ID) (33)
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und die durch Lateralkréfte verursachte Ablenkung iiber

AxLateral 8 ([A + [B) - ([C’ + [D) (34)

ermittelt werden (Abbildung 3.5). Durch eine Normierung auf die Gesamtintensitét des
Laserlichts, das auf die Fotodiode trifft,

IgeSZIA+IB+Ic+ID (35)

wird eine Unabhéngigkeit der Werte der relativen Ablenkungen von der Leistung des
Lasers erreicht. Dazu sind die einfallenden Intensitidten I, bzw. die resultierenden Ab-
lenkungen Az durch I, zu dividieren. Bei den im Rahmen dieser Diplomarbeit einge-
setzten Systemen wurde diese Normierung nicht vorgenommen.

Vorverstarker/
,, Differenzbildung

Lateralkrafte

Laserstrahl < 5
Normalkrifte

Abbildung 3.5: Viersegment-Fotodiode

3.2 Besonderheiten des Park-Universal-Systems

3.2.1 Steuer- und Kontrolleinheit

Die Steuer- und Kontrolleinheit (Central Control Unit, CCU) beinhaltet die Ansteue-
rung des Piezoscanners und des Schrittmotors. Dazu ist sie mit der Messbasis iiber ein
25adriges Kabel verbunden.[41]

An der CCU befinden sich Potentiometer zur Einstellung von Position und Grofe des
Scanfeldes auf der Probenoberfliche. Das Scanfeld kann in 15°-Schritten in einem Be-
reich von 180° gedreht werden. Dariiberhinaus kann eine Verkippung der Probe in x-
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oder y-Richtung durch die einstellbare analoge Tiltkorrektur ausgeglichen werden. Die
CCU erzeugt anhand dieser Parameter séigezahnartige Rampen zur Ansteuerung des
Rohrenscanners. Ein Eingriff in die Scanneransteuerung in x- und y-Richtung ist nicht
moglich.

Die Schrittmotorsteuerung erméglicht eine manuelle oder — in Verbindung mit dem Mess-
rechner — eine automatische Probenanniherung. Der Schrittmotor in der Messbasis kann
in Einzelschritten oder kontinuierlich in beide Richtungen angesteuert werden.

Das integrierte Oszilloskop dient zur Kontrolle des Messsignals. Es ist insbesondere zur
Wabhl des idealen Verstiarkungsfaktors und zur Einstellung der Parameter des Regelkrei-
ses und der analogen Tiltkorrektur hilfreich.

3.2.2 AFM-Messmodul

Das AFM-Messmodul SFM-BD2 ist mit der CCU iiber ein mehradriges Kabel verbun-
den, enthilt neben einem dreistufigen Endverstirker den Regelkreis fiir eine geregelte
Messung und liefert der CCU die Informationen zur Ansteuerung der z-Komponente des
Piezoscanners. Am AFM-Modul lassen sich die Regelkreisparameter sowie die gewiinsch-
te Auflagekraft einstellen. Es kann zwischen ungeregelter (siehe Abschnitt 2.3.1.1) und
geregelter (sieche Abschnitt 2.3.1.2) Messung sowie den verschiedenen Kanilen des Vor-
verstirkers im Messkopf (-1, -10, -25) umgeschaltet werden.

Auf der Riickseite des AFM-Moduls kann ein externes Signal, das parallel oder anstel-
le des Topographiesignals aufgenommen wird, sowie ein Modulationssignal fiir die z-
Komponente des Piezoscanners eingespeist werden. Ein solches Signal ist beispielsweise
fiir die Aufnahme von Kraftmodulationsbildern notwendig.

3.2.3 Messrechner

Als Messrechner kommt eine Workstation HP 9000/345 von Hewlett-Packard zum Ein-
satz. Diese ist iiber eine HP-IB-Schnittstelle (IEEE-488-Interface-Bus) an die CCU an-
gekoppelt.

Die von Park Scientific Instruments stammende Messdatenerfassungssoftware SPM13 4
lauft unter dem Betriebssystem HP-BASIC 6.3. Sie iibernimmt die Ansteuerung der CCU
sowie das Darstellen und Speichern der Messdaten. In ihr kénnen Einstellungen wie Scan-
nerkalibrierung, Signalquelle (Topographie oder externes Signal), Scanfrequenz (Anzahl
der gescannten Zeilen pro Sekunde), Auflésung des Messbilds, gewiinschte Hohenska-
lierung und Potenz der automatischen Tilt-Korrektur vorgenommen werden. Verschie-
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bungen des Scanfelds bzw. Anderung seiner Grofe konnen iiber eine spezielle Anzeige
iiberwacht werden.

Als mogliche Auflosungen stehen 64 - 64, 128 - 128, 256 - 256 und 512 - 512 Pixel fiir das
Messbild zur Auswahl. Bei der Auflosung 128 - 128 kann simultan zu dem Topographie-
bild ein zusétzliches zweites Bild von einer externen Signalquelle aufgenommen werden.
Dies kann beispielsweise genutzt werden, um gleichzeitig zum Topographiebild ein La-
teralkraftbild oder ein Kraftmodulationsbild aufzuzeichnen. Dariiber hinaus kann die
Messsoftware direkt den Rohrenscanner in z-Richtung ansteuern. Damit sind eine auto-
matische Probenannéherung und die Messung von Kraft-Abstands-Spektren moglich.

Zusatzlich zu der Messsoftware ist die Bildauswertesoftware IP7 4 installiert. Diese
ermoglicht neben verschiedenen zwei- und drei-dimensionalen Datendarstellungsarten
auch statistische Auswertungen, verschiedene Bildkorrekturen, eine Fouriertransforma-
tion und die Darstellung von Hoéhenquerschnitten. Da diese Software allerdings Defizite
beim Daten- und Bild-Export besitzt — beispielsweise ist kein Grafikexport von dreidi-
mensionalen Ansichten moglich — und ausserdem nicht fiir weitergehende Anforderun-
gen erweiterbar ist, wurde ausschlieflich die im Rahmen dieser Diplomarbeit entwickelte
Auswertesoftware SXMEdit (siehe Kapitel 4) eingesetzt.

Zum Austausch von Daten mit anderen Rechnern kann der Messrechner alternativ zu
dem Betrieb unter HP-BASIC auch unter dem Betriebssystem HP-UX 9.10 gestartet
werden. Mit Hilfe der installierten Netzwerk-Software “Samba” und eines Netzwerkan-
schlusses ist dann ein einfacher Zugriff auf die Dateien iiber das Windows-Netzwerk
moglich. Ferner konnen die Messdaten auch auf externe magnetooptische Datentriger
kopiert werden.

3.3 Besonderheiten des Eigenbau-Messsystems

3.3.1 Messelektronik

Fiir die Experimente im Rahmen dieser Diplomarbeit wurden Messungen mit dem Park-
Universal-Messsystem und mit einem am Lehrstuhl entwickelten Eigenbau-Rasterkraft-
mikroskop durchgefiihrt. Dieses ist insofern kompatibel zu den Park-Systemen entwor-
fen, als dass dieselben Messeinheiten ohne jegliche Anpassung angeschlossen werden
konnen. Ansteuerungsseitig und bei der Erfassung der Messwerte unterscheidet sich das
Eigenbausystem jedoch erheblich vom Park-System. Der Aufbau ist im Blockschaltbild
(Abbildung 3.6) ersichtlich.
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Abbildung 3.6: Funktionsprinzip der Messelektronik beim Eigenbausystem als Block-
schaltbild (aus [42])

Die Messelektronik hat beim Eigenbausystem priméar die Aufgabe, die vom Messkopf
kommenden Signale fiir den Messrechner zu verstirken und aufzubereiten sowie die An-
steuerung des Scanners vorzunehmen. Dabei werden an der Messelektronik ein analo-
ger Verstirkungsfaktor fiir die Grofe und ein Gleichspannungsoffset fiir die Lage des
Scanfelds eingestellt. Die eigentlichen Rampen zum Abscannen des Bildes werden vom
Messrechner generiert und analog aufaddiert. In der Messelektronik ist ferner eine Trei-
berstufe zur Ansteuerung des Schrittmotors in der Messbasis enthalten.

In die eigentliche Messelektronik ist derzeit noch kein Regelkreis implementiert. Es steht
allerdings ein Anschluss zum Einspeisen einer Steuerspannung fiir die z-Kontakte des
Piezoscanners zur Verfiigung, so dass sowohl externe Regelkreise angeschlossen als auch
mit Hilfe eines Rampengenerators Kraft-Abstands-Kurven aufgenommen werden kon-
nen.

3.3.2 Messrechner und Wandlerkarte

Als Messrechner kommt ein handelsiibliches PC-System unter MS-DOS oder MS-Win-
dows 95/98 zum Einsatz. Es ist mit einer CIO-DAS-1600 AD-DA-Wandlerkarte, die ne-
ben Analog-Digital-Wandlern mehrere Digital-Analog-Wandler und Digitalein- und -aus-
ginge besitzt, ausgestattet. Diese ist iiber vielpolige Signalkabel mit der Messelektronik
verbunden. Uber die Analogeinginge konnen gleichzeitig zwei unabhingige Messsignale
aufgezeichnet werden. Weitere Analogeinginge werden zur Erfassung von Potentiome-
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tereinstellungen am Messelektronikmodul eingesetzt. Damit ist eine Kalibrierung der
Scanfeldgréfte moglich. Die Digitaleingédnge erfassen Schalterstellungen am Messelektro-
nikmodul. Uber die Analogausginge werden Signale zur Bewegung des Piezoscanners
in x- und y-Richtung ausgegeben. Mit den Signalen von den Digitalausgéngen wird der
Schrittmotor in der Messbasis angesteuert.

Die eingesetzte Messsoftware wurde im Rahmen einer Diplomarbeit von Herrn Tho-
mas Fiedler entwickelt [42]. Sie zeichnet sich durch hohe Flexibilitét — insbesondere im
Vergleich zur Messsoftware des Park-Systems — aus.

Als Auflosung der Messbilder kénnen unabhéngig fiir die horizontale und vertikale Rich-
tung jeweils eine Seitenldnge von 64, 128, 256 oder 512 Pixeln gew#hlt werden. Bei jeder
dieser Auflosungen ist es moglich, sowohl bei Hin- und Riicklauf der schnellen Scan-
richtung ein Messbild aufzunehmen. Hierbei kénnen bis zu vier Messkanéle gleichzeitig
erfasst werden. Ublicherweise sind der erste Kanal mit dem Normalkraftsignal (NFM)
und der zweite Kanal mit dem Lateralkraftsignal (LFM) belegt.

Da ungeregelt gemessen wird, kann unter der Annahme, dass das von der Fotodiode
kommende Differenzsignal proportional zur Cantileververbiegung ist, eine grobe Hohen-
eichung vorgenommen werden. Dies geschieht durch Anlegen verschiedener Spannungen
an die z-Komponente des Scannerrohrchens, wihrend sich die Messspitze in Proben-
Kontakt befindet. Bei bekannter Piezokonstante in z-Richtung kann so ein Proportiona-
litatsfaktor bestimmt werden.

Da — im Gegensatz zum Park-System — beim Eigenbausystem der Messrechner direk-
ten Zugriff auf die Steuerung der Scanbewegung hat, eignet sich dieses besonders fiir
Strukturierungsexperimente. Spezielle Strukturierungsroutinen ermdoglichen ein geziel-
tes, sequentielles Anfahren bestimmter x-y-Koordinaten. Dabei sind die Geschwindig-
keit und die Wiederholungsanzahl frei wahlbar. Zusétzlich kann eine externe Anregung
der z-Komponente des Piezoscanners ein- und ausgeschaltet werden. Diese Funktionen
wurden bei den Experimenten in Kapitel 6 eingesetzt. Die Definition der Strukturen
geschieht iiber ein getrenntes Programm, das unter Microsoft Windows lauft.

3.3.3 Sonstiges

Auf zwei Oszilloskopen kénnen wiahrend der Messung die NFM- und LFM-Signale iiber-
wacht werden. Hierbei werden die Signale jeweils {iber der x- bzw. y-Auslenkung des
Scannerrohrchens aufgetragen. Wiahrend der Strukturierung koénnen iiber ein drittes Os-
zilloskop die Stellbewegungen des Piezoscanners iiberwacht werden.

Bei einigen Messungen wurde eine externe Hardware-Tiltkorrektur eingesetzt. Diese wird
in das Verbindungskabel zwischen Messelektronik und Basis eingeschleift und steuert

28



3 Experimenteller Aufbau

den z-Hub des Scannerréhrchens in Abhéngigkeit von der x- und y-Position an. Die
Proportionalitidtsfaktoren sind fiir beide Richtungen getrennt einstellbar.

Fiir die Kraftmodulationsmikroskopie stand ein digitaler Lock-In-Verstiarker des Typs
Jupiter CA9600 zur Verfiigung. Dessen Ausgangsignal X-Y wurde anstelle des LFM-
Signals in die Messelektronik eingespeist. Die Anregung der z-Komponente des Pie-
zoscanners wurde hierbei durch ein Sinussignal aus einem Funktionsgenerator Hewlett-
Packard 33120A vorgenommen.

3.4 Testmessungen und Eichungen

Die ersten Testmessungen wurden mit dem Park-Universal-Rasterkraftmikroskop durch-
gefiihrt.

In Abbildung 3.7 ist ein Goldtestgitter von Park Scientific Instruments zu sehen. Die ein-
zelnen Goldcluster sind in einer Matrix mit einer Zellengréfse von 1 gm - 1 pm angeordnet.
Hiermit ist eine einfache Eichung des Scanners in x- und y-Richtung moglich. Die Hohe
der einzelnen Goldcluster ist nicht definiert, so dass fiir eine Eichung der z-Komponente
eine andere Probe herangezogen werden muss. Das Bild wurde mit einem diinnwandi-
gen 2-Zoll-Scanner und einem Park Microlever Typ C mit einer Scanfrequenz von 1 Hz
ungeregelt aufgenommen. Der Scanner war hierbei in horizontaler Richtung noch nicht
exakt geeicht. Neben der eigentlichen Abbildung befindet sich ein Graubalken, der die
Zuordnung der Bildhelligkeit zur Héheninformation verdeutlicht.

Abbildung 3.7: AFM-Aufnahme des Goldtestgitters (Scanfeldgrofie 7pum- 7 um)
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Weitere Testmessungen wurden an der Oberfliche eines Mikrochips durchgefiihrt. Da auf
diesem sehr grofflichige Strukturen vorhanden sind, wurde ein 2-Zoll-Scanner mit gerin-
ger Wanddicke gewidhlt. Damit konnte eine Fliche von bis zu 200 pm - 200 pm abgescannt
werden. Die Messung wurde geregelt durchgefiihrt. Der verwendete 2-Zoll-Scanner stellt
fiir den Regelkreis eine grofe kapazitive Last dar, so dass dieser zum Schwingen neigt.
Dies kann vermieden werden, indem mit einer sehr geringen Scanfrequenz (hier 0,5 Hz)
gemessen wird. Die geringe Scanfrequenz erlaubt es, eine grofe Regelzeitkonstante zu
wéhlen, ohne dass Bildinformationen durch zu langsames Regeln verloren gehen. Zur
Kontrolle kann das direkte Differenzsignal von der Fotodiode auf das Oszilloskop ge-
bracht werden. Im Idealfall diirfen keine Abweichungen von der Nullposition zu sehen
sein.

1100 um

Abbildung 3.8: AFM-Aufnahme eines Mikrochips (Scanfeldgrofe 200 pum - 200 pum,)

Abbildung 3.8 zeigt mehrere sich iiberlagernde Leiterbahnschichten auf dem Mikrochip.
Die Messung wurde mit einem Park Microlever Typ D durchgefiihrt.
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L—— 10um

Abbildung 3.9: AFM-Aufnahme eines Mikrochips (Scanfeldgrofe 50 pm - 50 pim,)

In Abbildung 3.9 ist ein anderer Ausschnitt desselben Mikrochips in hoherer Vergrofe-
rung zu sehen. Die regelmaissigen Strukturen legen nahe, dass es sich hierbei um ein Feld
von Speicherzellen handelt. Derartige Strukturen kdnnen nach einmaliger Messung mit
einem geeichten Scanner selbst wieder gut als Eichprobe dienen, da sie sich durch sehr
scharfe Kanten und eine definierte Strukturgrésse mit geringen Abweichungen auszeich-
nen. Auch bei dieser Messung kam ein Park Microlever Typ D bei einer Scanfrequenz
von 0,6 Hz zum Einsatz.
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4 Entwicklung der Auswertesoftware
SXMEdit

4.1 Motivation, Grundideen und Konzepte

Im Rahmen einer fritheren Diplomarbeit [42] wurde eine Messsoftware fiir das Eigenbau-
rasterkraftmikroskop entwickelt. Da diese Software ein neuentworfenes Dateiformat zum
Abspeichern der Messdaten verwendet, existierte bisher keine Moglichkeit zur Weiter-
bearbeitung der Daten. Diese Liicke soll die Auswertesoftware SXMEdit schliefsen. Der
Einsatz von SXMEdit ist dabei vollstindig unabhingig von einer installierten Messsoft-
ware und vom Messsystem. Die Auswertung kann somit auf eigenstiandigen PCs erfolgen.

Das Funktionsangebot von SXMEdit umfasst Darstellung von Messdaten, Vermessung
und numerische Auswertung, Filterfunktionen, Datenexport in verschiedenen Formaten,
Datenkonvertierung sowie Darstellung der Messbilder in verschiedenen Ansichten fiir
Prasentationen.

Neben Messdaten des Eigenbau-Systems kann SXMEdit auch Dateien von Universal-
und Autoprobe-CP-Rastersondenmikroskopen der Firma Park Scientific verarbeiten.

SXMEdit lauft unter den Betriebssystemen Microsoft Windows 95/98 und Windows
NT. Es benotigt mindestens 16 MB RAM. Die Grafikkarte sollte bei einer Auflésung von
mindestens 800 - 600 Punkten eine Farbtiefe von 16 bit darstellen kénnen. Bei geringerer
Auflésung oder Farbtiefe ist ein Programmstart zwar moglich, jedoch ist die Darstellung
nur ungeniigend, da nicht alle Bildelemente in voller Gréfe bzw. vollem Farbumfang
angezeigt werden konnen. Sollen viele Messdaten gleichzeitig bearbeitet werden, ist ein
Ausbau das Hauptspeichers auf 32 MB oder 64 MB vorteilhaft. Weitere Anforderungen
an die verwendete Hardware bestehen nicht.

In compilierter Form besteht SXMEdit aus den Dateien sxmedit.exe und fftdll.dll. Soll
SXMEdit auf einem Rechner installiert werden, so miissen diese beiden Dateien in ein
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gemeinsames Verzeichnis kopiert werden. Weitere Installationsschritte sind nicht notig.
SXMEdit kann nun direkt durch den Aufruf von szmedit.exe gestartet werden.

Die aufgenommenen Rastersondenmessdaten geben nicht — wie schon im einleitenden
Kapitel erlautert — ausschlieflich Hohendaten wieder. Bei elektrostatischer Rasterkraft-
mikroskopie liegen beispielsweise spannungsgeeichte Daten vor. SXMEdit passt die ange-
zeigten Grofen jeweils den vorliegenden Daten an. Wenn im folgenden von Héhenwerten
die Rede ist, so steht dieser Begriff stellvertretend fiir die jeweils passende Grofe.

Bei SXMEdit wurde — soweit moglich — jegliche Form von harten Grenzen vermieden.
Dies bedeutet insbesondere, dass z.B. die einzige Beschrankung fiir gleichzeitig geladene
Messbilder ausschliefslich der installierte Hauptspeicher ist. Ebenso ist die maximal nutz-
bare Auflosung des Bildschirms nicht begrenzt. Die meisten Darstellungsmoglichkeiten
lassen sich frei skalieren. Somit kann der Einsatz von leistungfihigerer Hardware in der
Zukunft einen weiteren Gewinn an Bedienungskomfort bewirken.

4.2 Bedienungsanleitung

4.2.1 Auswertefunktionen
4.2.1.1 Cross-Section

Héaufig wird bei der Auswertung von Rastersondenaufnahmen ein Hohenprofil entlang
einer Linie gewiinscht. Dieses wird im Allgemeinen als Cross-Section bezeichnet. Mit
SXMEdit lassen sich derartige Cross-Sections einfach erzeugen.

Hierzu ist im Auswerte-Menii der Cross-Section-Meniipunkt anzuwéhlen. Daraufhin er-
scheint die entsprechende Dialoghox (Abbildung 4.1). Mit Hilfe des Mauszeigers konnen
nun der Anfangs- und der Endpunkt der Cross-Section in der zweidimensionalen Daten-
darstellung gesetzt werden. Wird wéhrend des Markierens die Umschalttaste (“Shift”)
auf der Tastatur betétigt, wird eine waagrechte bzw. senkrechte Markierung erzeugt.
Mit Hilfe der Steuerungstaste (“Control”) konnen Markierungen auf die ganze Bildgrofe
ausgedehnt werden.

Nach Abschluss des Markierungsvorganges erscheint ein Diagrammfenster mit dem ge-
wiinschten Hohenprofil. Aufgetragen ist hier bei hohengeeichten Bildern die Hohe iiber
der Distanz vom Startpunkt der Profillinie. Ist das Bild mit einem unnormierten Mess-
verfahren (wie dies z.B. bei der Lateralkraftmikroskopie hiufig der Fall ist) aufgenommen
worden, wird keine Skalenanzeige auf der Héhenachse vorgenommen. Die Beschriftungen
sind iiber die Dialogbox getrennt abschaltbar. Das erneute Setzen von Markierungen in
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der zweidimensionalen Datendarstellung bewirkt die automatische Aktualisierung des
Inhalts des Diagrammfensters.

Nach einer groben Annidherung an die gewiinschte Cross-Section-Strecke mit Hilfe des
Mauszeigers, kann mit den Pfeiltasten diese Strecke auf dem Bild horizontal und verti-
kal verschoben werden. Wird gleichzeitig die Steuerungstaste (“Control”) betétigt, erfolgt
die Verschiebung mit vergroferter Schrittweite. Das vertikale Verschieben einer Cross-
Section iiber das Messbild ist insbesondere zum Auffinden von optimalen Hysteresedar-
stellungen (s.u.) niitzlich.

Existiert eine Hohenskalierung, so wird entlang der Cross-Section eine eindimensiona-
le Rauheitsanalyse durchgefiihrt. Die dabei berechneten Rauheitsgrofen R;, R,, Ry,
R, (prnvy und R, 150y werden in der Dialogbox (Abbildung 4.1) angezeigt. Die Bedeu-
tung dieser einzelnen Grofen wird in Kapitel 5.2 erldutert. Die Rauheitsgrofen kénnen
in die Cross-Section-Anzeige ibernommen werden.

Um Entfernungen und Hohen- bzw. Spannungsdifferenzen entlang des Hohenprofils ab-
messen zu konnen, lassen sich mit dem Mauszeiger und der rechten und linken Maustaste
zwei bewegliche Markierungen in der Cross-Section-Anzeige setzen. Diese Markierungen
konnen in die zweidimensionale Datendarstellung iibernommen werden. Die abgemes-
senen Werte werden in der Dialogbox angezeigt und konnen wahlweise in die Cross-
Section-Anzeige eingeblendet werden. Eine gleichzeitige Einblendung der Rauheitsgro-
Ren ist allerdings nicht moglich. Uber die Funktionstaste “Zoom auf Markierung” in
der Dialogbox kann das angezeigte Hohenprofil auf die Strecke zwischen den beiden
Markierungen eingeschrankt werden. Bei der Abmessung von Strecken und Hohen wird
zwischen den eigentlichen Messpunkten entlang der Cross-Section interpoliert. Wird bei
der Festlegung einer Markierung gleichzeitig die Steuerungstaste (“Control”) gedriickt,
springt die Markierung auf den néchsten echten Messwert.

Werden bei einer Messung sowohl Hin- als auch Riicklauf aufgenommen, ist es héufig
wiinschenswert, die Hysterese zwischen den Hin- und Riicklauf-Messwerten einer Linie
entlang der schnellen Scanrichtung zu visualisieren. Bei Lateralkraftbildern ist das gleich-
zeitige Betrachten von Hin- und Riicklauf die einzige Md6glichkeit um festzustellen, ob
Kontraste durch Reibungsphidnomene oder durch Topographieeffekte verursacht sind.

Um eine Hysterese anzuzeigen, miissen die Messbilder des Hin- und Riicklaufs geladen
sein. Wird nun von einem Bild eine Cross-Section erzeugt, erscheint in dem Abschnitt
“Hysteresemodus” der Dialogbox eine Ubersicht der weiteren geladenen Bilder. Daraus
kann das zugehorige Bild ausgew#hlt und durch einen Druck auf die Funktionstaste
“Ausgewéhltes Bild hinzufiigen” das entsprechende Profil in die Cross-Section-Anzeige
hinzugefiigt werden.
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Die Funktionstaste “Offset/Gain” in der Cross-Section-Dialogbox dient dazu, die Offset-
und Gaineinstellungen (siehe Abschnitt 4.2.2.1) der zweidimensionalen Datendarstellung
auf die Werte entlang der Cross-Section zu optimieren. Auf diese Art ldsst sich sehr
einfach der interessierende Teil eines Bildes markieren und die Darstellung daraufhin
abstimmen.

—ermessung £ B aubeit

Diistanz | 39865 nm Hohe | 215 nm  Winkel 031°  Rauhei: Rt 2337 &

Fa 254 A Fig 39 A Rz DIM 14.37 A Rz 150 2268 A
— Darstellung — Hyzterezemodus

Hohe <] | v| 100z | =

Standardhiohe I ¥ Markierung in 2D Ansicht Ausgewahiies Bild
bimEitiigen

Breenliig Zusitzliche Bider

W #=-Tics W = werte W Z-Ticz W Zaferte

— Beschrftungen
Titel 1 IHi:ihenperil
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Ubernehmen | Lazchen | [T Koordinaten [ Rauheit

£00m aufMarkierungl Offzet/Gain | (] I Abbrechen |

Abbildung 4.1: Dialogboz “Cross-Section”

4.2.1.2 Ho6henhistogramm

Mit Hilfe des Hohenhistogramms (Abbildung 4.2) lisst sich die anteilsméfige Verteilung
der verschiedenen Hohenklassen einer Messung anzeigen. Dies geschieht in Form eines
Balkendiagramms, wobei die Haufigkeit der jeweiligen Hohenklasse iiber der Hohe auf-
getragen ist. Die Hohe bezieht sich dabei jeweils auf den tiefsten Punkt des Messbildes.
Uber einen Schieberegler in der zugehérigen Dialogbox (Abbildung 4.3) lisst sich die
Breite der Hohenklassen variieren. In der Dialogbox werden der Mittelwert, der Median
und die haufigste Hohe angezeigt.

Optimale Ergebnisse konnen nur dann erzielt werden, wenn zuvor eine eventuell be-
stehende Verkippung der Probe mit Hilfe der Tiltkorrektur (siehe Abschnitt 4.2.2.2)
beseitigt wird.
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um

Abbildung 4.2: Ansicht eines Héohenhistogramms

Abbrechen | ok |

Abbildung 4.3: Dialogboz “Héhenhistogramm.”

4.2.1.3 Gemittelte Zeilen- und Spaltenprofile

Die gemittelten Zeilen- und Spaltenprofile sind den Cross-Sections dhnlich. Anstelle des
Hohenprofils einer einzelnen Zeile wird bei diesen der Mittelwert iiber die Hohenwerte
aller Zeilen bzw. Spalten angezeigt.

Diese Funktionen sind insbesondere niitzlich um herauszufinden, ob und wie stark die
Probe bei der Aufnahme der Messwerte verkippt war. Erfolgt daraufhin eine Tiltkor-
rektur (siche Abschnitt 4.2.2.2) an den Messdaten, wird die Anzeige der Zeilen- und
Spaltenprofile automatisch aktualisiert. Hierdurch lésst sich recht einfach eine optimal
tiltkorrigierte Darstellung erzielen.
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4.2.1.4 “3D"-Datendarstellung

Zur Verdeutlichung der in den Messbildern enthaltenen Topographie-Information bie-
tet sich eine perspektivische Pseudo-3D-Darstellung (Abbildung 4.4) an. Mit Hilfe der
zugehorigen Dialogbox (Abbildung 4.5) kann die Darstellung sehr weitgehend gestaltet
werden. So lisst sich beispielsweise die Ansicht um die horizontale und um die vertikale
Achse unabhéngig zwischen 0° und 90° verkippen. Die Darstellung der Hoheninforma-
tion kann stufenlos gestreckt bzw. gestaucht werden. Die Messbilder konnen auf einen
in der Hohe einstellbaren Sockel aufgesetzt werden, der sie von den Koordinatenachsen
abhebt. Die Beschriftung der Koordinatenachsen kann wahlweise entweder in regelmafi-
gen Abstinden oder nur am Ende der Achsen erfolgen. Jegliche zusitzliche Bildelemente
neben dem eigentlichen Messbild lassen sich je nach Bedarf ein- oder ausblenden.

A

i

100.0 nm

0.0nm

2000 um

0.0 um

Abbildung 4.4: “3D™-Datendarstellung (Ausschnitt einer Testmessung an einer EBL-
Probe)

Die Farbgebung der einzelnen Bildpunkte entspricht der der zweidimensionalen Daten-
darstellung. Die Farben der sonstigen Bildelemente, wie Grundfliche, Sockel, Beschrif-
tung und Koordinatenlinien, lassen sich frei wihlen.

Soll die “3D”-Darstellung in Veroffentlichungen oder auf Dias weiterverwendet werden,
so ist eine hohe Abbildungsqualitit gefordert, was in diesem Fall einer hohen Aufl6-
sung entspricht. Wird in der Dialogbox die Checkbox “Hohe Qualitét fiir Export” mar-
kiert, erfolgt die niichste erzwungene Neugenerierung der Ansicht mit einer héheren
Auflésung. Diese ist im Einstellungsdialog zwischen 512-512, 768 - 768, 1024 - 1024 und
1280 - 1280 Bildpunkten wéhlbar. Dadurch entspricht in der Darstellung im Anzeige-
fenster von SXMEdit ein Bildpunkt nicht mehr einem Datenpunkt. Das Bild erscheint
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3D-Datendarztelung
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Abbildung 4.5: Dialogboz “3D-Datendarstellung”

auf dem Bildschirm nun leicht unscharf, die gespeicherten bzw. in die Zwischenablage
kopierten Bilder haben allerdings die gewiinschte hohe Auflésung und Qualitét.

4215 A-Trace

Die sogenannte “amplitude-trace”™Darstellung (Abbildung 4.6) wird von der Messsoft-
ware der Park-Universal-AFM-Systeme wihrend der Messung angezeigt. Hierbei handelt
es sich um eine zeilenweise Hohendarstellung der Messdaten, die die enthaltenen Ho-
heninformationen plastisch veranschaulicht. Bei SXMEdit kann die Anzeige verdeckter
Linien wahlweise unterdriickt werden. Dadurch wird die Klarheit der Darstellung erhoht.

Abbildung 4.6: A-Trace-Darstellung
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4.2.1.6 Rauheitsiibersicht

Zur schnellen Beurteilung der Rauheitswerte eines Messbildes kann die Rauheitsiibersicht
verwendet werden. Wird diese Funktion angewéhlt, werden folgende Rauheitsgrofen in
das Protokollfenster ausgegeben. Eine genaue Beschreibung der einzelnen Rauheitsgro-
fsen befindet sich in Kapitel 5.2.

e Arithmetischer Mittenrauwert R,

e Quadratischer Mittenrauwert R, (engl. RMS roughness)
o Gemittelte Rautiefe R, nach DIN 4768

e Gemittelte Rautiefe R, nach ISO 4287/1

e Maximale Rautiefe R,

o Rautiefe R;

e Schrige Ry (engl. skewness)

o Kurtosis Ry,

4.2.1.7 Rauheitsanalyse

Sollen Rauheitswerte von verschiedenen Regionen des Messbildes miteinander verglichen
werden, kann die Funktion “Rauheitsanalyse” angewandt werden. Mit Hilfe des Mauszei-
gers lassen sich beliebig viele Regionen im Messbild markieren. Diese diirfen sich auch
iiberlappen. Die jeweils zuletzt markierte Region ist aktiviert und wird rot umrandet
dargestellt, die anderen Regionen besitzen einen griinen Rahmen. Mit Hilfe von zwei
Buttons in der Dialogbox (Abbildung 4.7) kann die Aktivierung auf eine andere Region
gewechselt werden, um diese anschliefsend zu 16schen. In die Rauheitsanalyse gehen alle
markierten Regionen ein. Dabei spielt die Aktivierung keine Rolle. Es konnen wahlweise
unabhingige Rauheitsanalysen fiir jede einzelne Region oder eine gemeinsame Rauheits-
analyse iiber die Gesamtfliche der Regionen erstellt werden. Vor Beginn der Rauheits-
analyse kann wahlweise eine automatische Tiltkorrektur erfolgen. Diese wird auf jede
markierte Region individuell angewandt.

Die Ergebnisse der Rauheitsanalyse werden im Protokollfenster ausgegeben. Alle be-
reits im vorherigen Abschnitt “Rauheitsiibersicht” aufgefiihrten Rauheitsgréfien werden
berechnet.
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Abbildung 4.7: Dialogboz “Rauheitsanalyse”

4.2.1.8 Rauheitsspektren

Drei verschiedene Methoden von Rauheitsspektren ermdéglichen die Ermittlung von lén-
genabhingigen Rauheitswerten auf dreidimensionalen Oberflichen. Eine Beschreibung
der einzelnen Methoden befindet sich in Kapitel 5.

Da zur Berechnung der Spektren je nach Auflésung des zu untersuchenden Bildes bis zu
mehreren Milliarden Fliesskommaoperationen durchgefiihrt werden miissen, kann die be-
notigte Rechenzeit im Bereich von Stunden liegen. Die Berechnung kann durch Driicken
der Escape-Taste (“ESC”) abgebrochen werden. Da SXMEdit als ein einziger Prozess
ohne Multithreading realisiert ist, kann wihrend der Berechnungen mit dem Programm
nicht anderweitig gearbeitet werden. Die Ergebnisse werden sowohl im Protokollfenster
aufgelistet als auch in einer Datei in tabellarischer Form gespeichert. Der Pfadname
hierfiir kann ebenso wie die Auflésung der Spektren im Konfigurationsdialog festgelegt
werden. Der Dateiname der Tabelle leitet sich vom Dateinamen des Messbildes ab.
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4.2.2 Bildbearbeitung
4.2.2.1 Offset und Gain

Uber die Offset- und Gaineinstellmoglichkeiten lisst sich die Projektion des Messdaten-
raums (im Normalfall 16 bit, d.h. 2'6 = 65536 Werte) auf den Anzeigeraum (8 bit, d.h.
28 = 256 Werte) beeinflussen. Dies geschieht iiber den linearen Zusammenhang

Wanzeige = Gain - Wiyess + Offset (4.1)

Anschaulich entspricht Offset einer Helligkeitseinstellung, Gain dagegen einer Kontrast-
einstellung.

Mit Hilfe des Meniipunkts “Offset/Gain einstellen” konnen beide Werte getrennt mani-
puliert werden. Anderungen werden hierbei unmittelbar angezeigt. Da je nach Art der
Messungen die Wertebereiche im Messdatenraum sehr unterschiedlich grof sein kénnen,
ist iiber einen getrennten Schieberegler jeweils der maximale Regelbereich einstellbar.
Somit kann sowohl im Bereich von grofsen als auch von kleinen Offset- und Gainwerten
leicht die optimale Einstellung gew#hlt werden. Um abschétzen zu konnen, wieviele und
welche Messpunkte auf Werte unterhalb oder oberhalb des Abbildungsbereichs projiziert
werden, konnen diese iiber die Checkbox “geséttigte Punkte hervorheben” farblich mar-
kiert werden. Uber “Offset/Gain eingeben” ist eine direkte Eingabe von Zahlenwerten
fiir Offset und Gain moglich.

Dariiber hinaus lasst sich mit “Offset/Gain optimieren” eine automatische Einstellung
der Werte durchfiihren. Hierbei wird ein einstellbarer Anteil der kleinsten und groften
Messwerte (Ausreisser) vernachlissigt, die verbleibenden Messwerte werden auf einen
Teilbereich des Anzeigeraums abgebildet. Die Voreinstellungen sind so gewihlt, dass
5% der kleinsten und 5% der grokten Messwerte vernachlissigt werden und die ver-
bleibenden Werte auf 90% des Anzeigeraums projiziert werden. Diese Werte sind im
Einstellungsmenii konfigurierbar.

Um gezielt einzelne Bereiche eines Bildes in Offset und Gain zu optimieren, existiert
dariiber hinaus eine spezielle Funktionalitidt im Cross-Section-Dialog (siehe Abschnitt
4.2.1.1).

4.2.2.2 Tiltkorrektur

Aufgrund der Konstruktion der eingesetzten Messkopfe ist es praktisch unmoglich, die
Probengrundfliche exakt orthogonal zur Cantileverspitze auszurichten. Hieraus resultie-
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ren Verkippungen der Hoheninformationen des Messbildes in horizontaler und vertikaler
Richtung. Haufig fiihrt diese sogenannte Tilt sogar zu groferen Hohenunterschieden als
sie die interessierenden Strukturen der Probenoberfliche besitzen. Um dennoch zu ab-
messbaren Hoheninformationen zu gelangen, lésst sich der von der Tilt erzeugte Hohen-
anteil numerisch abziehen. Diese lineare Tiltkorrektur (Abbildung 4.8) kann in horizon-
taler und vertikaler Richtung getrennt manuell eingestellt oder automatisch bestimmt
werden. Wahlweise konnen auch drei Punkte mit Hilfe des Mauszeigers markiert werden
(Button “lineare 3-Punkt-Tilt”), woraufhin die Tiltwerte derart festgelegt werden, dass
diese Punkte nach der Korrektur auf der gleichen Héhenebene liegen.

Tiltkomektur

j j ooo [ Auts |

Aute: %) gemitiell 0 inZeie: I 0 ke | Uhemehmenl

Modus: € lin. € lin LbL ¢ Poly & PolylblL 4 ten Grades J j
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Moduz & lin. ¢ lin LbL ¢ Paly ¢ Polylbl  ten Grades J j

lingare Auta-Tilk #+7 | K.eine Tiltkomektur | lingare Tilt aus Sk |

ineare 3FunktTit | | oK |

Abbildung 4.8: Dialogbox “Tiltkorrektur”

Die verwendeten Piezo-Scannerrdhrchen zeigen ein konstruktionsbedingtes Ubersprechen
von x- und y-Stellbewegungen auf die z-Position der Probe am Ort der Cantileverspitze.
Dieses durch die Geometrie verursachte Verhalten folgt einer quadratischen Abhéngig-
keit, d.h. bei Messungen mit nur kleiner Auslenkung des Scanners kann diese Abweichung
vom linearen Verhalten vernachléssigt werden, bei Messungen auf einer gréfteren Fliche
ist der Einfluss jedoch deutlich erkennbar. Auch hier besteht wieder der Wunsch, diesen
Effekt soweit als moglich korrigieren zu kénnen, um unverfilschte Oberflicheninforma-
tionen der Probe zu erhalten. Hierzu ist ein polynombasierendes Oberflichenfitting inte-
griert, mit dessen Hilfe Korrekturen bis hin zur neunten Ordnung vorgenommen werden
konnen. Dieses Verfahren ist auch insbesondere dann einsetzbar, wenn die betrachtete
Probe sowohl eine Grundwelligkeit auf grofer Skala als auch feinere Strukturen besitzt,
aber nur letztere interessieren.

In der normalen Anwendung werden die Parameter fiir die Tiltkorrektur zunéchst iiber
das ganze Bild gemittelt bestimmt und dann auf jede Zeile bzw. Spalte angewandst.
Fiir Korrekturen auf komplexen Oberflichen besteht dariiber hinaus aber auch noch
die Moglichkeit der Line-by-Line-Korrektur (in der Dialogbox als “LbL” bezeichnet).
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Hierbei werden der Fit (wahlweise linear oder polynombasierend) und die Korrektur
zeilen- bzw. spaltenweise vorgenommen. Die Interpretation der so entstandenen Bilder
ist allerdings nicht immer einfach. Insbesondere im Falle einer spéateren Vermessung sollte
diese Korrektur kritisch und iiberlegt eingesetzt werden.

Wird in horizontaler bzw. vertikaler Richtung eine eine Line-by-Line-Korrektur gewihlt,
so ist in der jeweils anderen Richtung maximal eine lineare Korrektur mdoglich.

4.2.2.3 Farbpaletten

Die zweidimensionale Datendarstellung und — sich daraus ableitend — auch die dreidi-
mensionale Darstellung konnen mit verschiedenen Farbpaletten mit Verldufen geschehen.
Jede dieser Farbpaletten nimmt eine Zuordnung der Hoheninformation zu Helligkeits-
bzw. Farbinformation vor. Alle Werte einer Farbpalette konnen in der zweidimensionalen
Datendarstellung in Form eines Farbbalkens angezeigt werden.

Die Dialogbox “Palette wihlen” (Abbildung 4.9) bietet neben acht vordefinierten Palet-
ten (Grau, Blau 1, Blau 2, Gold, Lila, Rot, Griin und Gelb) acht frei definierbare lineare
Farbverldufe und acht frei definierbare Regenbogen-Farbverldufe. Bei den vordefinierten
Paletten werden jeweils hoherliegende Messpunkte heller dargestellt. Die verdnderba-
ren Farbpaletten lassen sich iiber ein Eingabefeld und den Button “Ubernehmen” mit
einer Benennung versehen und mit Hilfe des Buttons “Editieren” bearbeiten. Die Palet-
teninformationen werden beim Beenden des Programms gesichert und stehen somit in
spateren Programmaufrufen wieder zur Verfiigung.

Palette wahlen ...

— Feste Farlbverlaufe

© Grau[1] " Blau [2] " Blauw 2 [3] " Gold [4]
 Lila[g] " Rt [5] © Griin [7] " Gelb [8]

—eranderbare Farbverlaufe
™ Blaugriin £ Graugel £ Tief-Elau " Grel-Fot

" Grawin-grau ¢ Customb " Custom? " Custom®

— Regenbogen-Farbverlaufe
" Fantastic " True Blue & Hainbow " Farbenfreuds

" BlauRotGriin © Gelbbild " Custom? " Custom®

IHainbu:uw bernehmen I Editieren I Ok, I

Abbildung 4.9: Dialogboz “Palette wdihlen”

Soll eine Palette mit linearem Farbverlauf bearbeitet werden, erscheint eine weitere Dia-
loghox “Freie Palettendefinition” (Abbildung 4.10), in der fiir die drei Grundfarben Rot,
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Griin und Blau getrennt ein Basiswert “Offset” und eine Steigung “Gain” iiber Schiebe-
regler eingestellt werden konnen. Bei der Steigung sind auch negative Werte einstellbar.
In diesem Fall erscheint der jeweilige Farbanteil negativ, d.h. hoher liegende Messpunkte
werden dunkler als tiefer liegende dargestellt. Zur Erleichterung der Palettendefiniti-
on kann iiber die Buttons “Von” bzw. “Bis” ein Farbwert ausgewihlt werden, der dem
tiefsten bzw. hochsten darstellbaren Punkt in der zweidimensionalen Darstellung ent-
spricht. Die Farbwerte dazwischenliegender Hohenwerte werden daraufhin linear inter-
poliert. Uber ein Eingabefeld ldsst sich die Palette mit einer Bezeichung versehen. Uber
eine Dropdown-Liste kann gewihlt werden, auf welchem der acht Speicherplitze die Pa-
lette nach dem Schlieffen der Dialoghox durch einen Druck auf den Button “OK” abgelegt
werden soll.

Freie Palettendefinition

Offzet Gain

Boat

—J' JI Wan |
ﬁr'u'ni_l E J. -
|

Blau

Big

L_
L_

[Blstgrin [ =] ok | Abbrechen |

Abbildung 4.10: Dialogbox “Freie Palettendefinition”

Bei den Regenbogen-Farbpaletten (Abbildung 4.11) kann pro Grundfarbe Rot, Griin
und Blau ein Farbpeak in die Hohen-zu-Farbwert-Skala geschoben werden. Lage und
Grofe dieser parabelformigen Farbpeaks konnen durch die Schieberegler “Zentrum des
Peaks”, “Breite des Peaks” und “Hohe des Peaks” beeinflusst werden. Abbildung 4.12
verdeutlicht die Bedeutung der einzelnen Parameter.

Regenbogen-F arbpalettendefinition

Zentumn des Peaks Breite des Peaks Hiohe dez Peaks:
o " |
qriin Jl Jl Jl
1 1 1
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Abbildung 4.11: Dialogbox “Regenbogen-Farbpalettendefinition”
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Abbildung 4.12: Schema der Regenbogen-Farbpalettendefinition

4.2.2.4 Region of Interest

Haufig erstreckt sich die interessierende Bildinformation nicht {iber das ganze Messbild,
so dass es wiinschenswert ist, die Anzeige auf die relevante Region, die sogenannte Re-
gion of Interest, zu beschrinken. Beispielsweise zeigen insbesondere Lateralkraftbilder
einen recht breiten Einlaufstreifen zu Beginn jeder Zeile der schnellen Scanrichtung, d.h.
es existiert ein Bereich, in dem sich die Messspitze aus ihrem Ruhezustand zunehmend
verkippt, bis das Kréftegleichgewicht und somit eine Grundauslenkung erreicht ist, mit
der das restliche Bild aufgenommen wird. Je nach Art der Messung kénnen diese Ein-
laufstreifen unerwiinscht sein.

Die Region of Interest (Abbildung 4.13) kann entweder auf dem Bild mit Hilfe des Maus-
zeigers oder durch Eingabe von Koordinaten festgelegt werden. Auf Basis der Region of
Interest ldsst sich ein neues Messbild generieren, wobei dessen resultierende Auflosung
in fiinf Stufen gewidhlt werden kann. Die Parameter der Messung werden hierbei ent-
sprechend angepasst in das neue Bild iibernommen. Das Bild selbst wird durch lineare
Interpolation zwischen benachbarten Punkten erzeugt.

4.2.2.5 Driftkorrektur

Wihrend einer Messung kommt es hiufig zu einer leichten Verschiebung der Probenober-
fliche, der sogenannten Drift. Diese kann sowohl durch thermische Ausdehnung als auch
durch ein Creep-Verhalten des Piezo-Scanners hervorgerufen werden. Eine Drift parallel
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Abbildung 4.13: Dialogbox “Region of Interest”

zur langsamen Scanrichtung dufert sich als Stauchung oder Streckung des Bildes, eine
Drift entlang der schnellen Scanrichtung dagegen als Verscherung, d.h. ein Rechteck auf
der Probenoberfliche wird als Parallelogramm abgebildet.

Diriftkarrektur
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Abbildung 4.14: Dialogbox “Driftkorrektur”

Die Drift entlang der schnellen Scanrichtung kann mit Hilfe der Driftkorrektur aus-
geglichen werden. Dazu wird mit dem Mauszeiger eine Linie auf dem Bild markiert,
welche in einem Bild ohne Drift vertikal stehen sollte. Danach wird in der Dialogbox
(Abbildung 4.14) angezeigt, um welchen Winkel die Linie von der Senkrechten abweicht
und wievielen Punkten in horizontaler Richtung dies bezogen auf die gesamte Bildhohe
entspricht. Alternativ zur Markierung der Strecke kann auch einer dieser beiden Werte
direkt eingegeben werden. Die Driftkorrektur verschert das Bild dann derart, dass die
markierte Linie vertikal ausgerichtet wird. Dabei gehen Informationen am rechten bzw.
linken Rand des Bildes verloren, so dass es zweckméfig ist, nach einer Driftkorrektur
aus dem Zentralbereich eines Messbildes durch die Region of Interest-Funktion ein neues
Bild zu erzeugen.
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4.2.2.6 Glitchentfernung

Kurzzeitige mechanische oder elektrische Storungen wihrend der Messungen fiihren
manchmal zu sogenannten Glitches. Auf den Messbildern zeigen sich diese als eine Folge
von Datenpunkten innerhalb einer Zeile oder innerhalb von benachbarten Zeilen, de-
ren Werte sich von den umgebenden Werten deutlich erkennbar abheben. Manchmal
treten auch typische Ausprigungen hochfrequenten Schwingverhaltens innerhalb einer
Zeile auf, d.h. grofe und kleine Messwerte wechseln sich in rascher Folge ab.

Da die Glitches keinerlei relevanten Informationen fiir die Bildauswertung tragen, ist es
aus dsthetischen Griinden wiinschenswert, diese vor der weiteren Bearbeitung so weit als
moglich zu unterdriicken, insbesondere da viele Messungen nicht beliebig wiederholbar
sind. Dies ist beispielsweise dann der Fall, wenn die Probenoberfliche durch den Scan-
vorgang modifiziert wird oder die Probe in ihrer zu beobachtenden Form nur eine kurze
Lebensdauer besitzt, also keine Moglichkeit besteht, eine weitere, nicht glitchbehaftete
Messung durchzufiihren.

Glitches [Starzeilen] entfermen

Gewichtetes Erzetzen durch n Machbarzeilen mit

T r=l i =g " n=3

% bejdzeitig " dariiber = darunter

Zeile ereetzen I Letzte Farektur zuricknehmen |

Zele: 95 GIitch-F‘unktel (1] | Abbruch |

Abbildung 4.15: Dialogbox “Glitchentfernung”

Die Entfernung der Glitches geschieht durch Ersetzen der “verunreinigten” Bildpunkte
durch interpolierte Werte der benachbarten Zeilen. Es konnen entweder eine bestimmte
Anzahl von Punkten innerhalb einer Zeile (Modus “Glitches (einzelne Pixel) entfernen”)
oder ganze Zeilen (Modus “Glitches (Storzeilen) entfernen”, Abbildung 4.15) mit Hilfe der
Maus markiert werden. Die Anzahl der in die Werteinterpolation einfliessenden Zeilen ist
wéhlbar. Ebenso lasst sich bestimmen, ob nur Zeilen oberhalb, unterhalb oder ober- und
unterhalb der zu ersetzenden Zeile mit eingehen sollen. Die jeweils zuletzt durchgefiihrte
Ersetzung ldsst sich riickgdngig machen.

4.2.2.7 Filterfunktionen

Eindimensionaler Mittelwert-Filter Zeigt eine Messung starke rauschbedingte Storun-
gen, so konnen diese zu Lasten der Auflosung mit Hilfe des eindimensionalen
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Mittelwert-Filters zum Teil ausgeglichen werden. Dieser Filter ersetzt jeden Bild-
punkt durch ein Mittel aus den Werten seiner 1...n horizontalen oder vertikalen
Nachbarpunkte. Die maximale Entfernung n ist frei wiahlbar. Die Mittelung kann
entweder gleichgewichtet (in diesem Fall gehen alle einbezogenen Bildpunkte mit
gleicher Gewichtung in die Mittelbildung ein) oder linear abnehmend (hier gehen
vom zu korriergenden Punkt entferntere Bildpunkte mit geringerer Gewichtung in
die Mittelbildung ein) vorgenommen werden (Abbildung 4.16).

mittelnder 10-Filter

(]

itteln uber n Machbarpunkte mit n =
= Harizontal = Vertikal
" gleich gewichtet % linear abnehmend

Erzeugen | QK I ﬂbbrechenl

Abbildung 4.16: Dialogbox “eindimensionaler Mittelwert-Filter”

Bearbeitbarer zweidimensionaler Mittelwert-Filter Der zweidimensionale Filter ist
wie die eindimensionale Version ebenfalls ein mittelwertbildender Filter. Bei die-
sem flieken aber Nachbarpunkte aus horizontaler und vertikaler Richtung in die
Mittelwertbildung ein, wobei sich die Gewichtung des Werts und jeder seiner acht
Nachbarn durch jeweils einen Faktor festlegen ldsst (Abbildung 4.17). Eine Nor-
mierung der gemittelten Werte auf den Abbildungswertebereich (8 bit bzw. 16 bit)
wird automatisch vorgenommen.

Eine Anwendung dieses Filters ist beispielsweise die Visualisierung von Kanten.
Dies geschieht, indem gegeniiberliegende Felder in der interessierenden Richtung
mit Werten mit entgegengesetztem Vorzeichen besetzt werden.

bearbeitbarer 20-Filker I
|2 |4 |2 zuriicksetzen |
|n |1 |D Machbarn 1. Ord. |

|'2 I"1r |'2 MNachbarn 2. Ord. |
E[Zelgen | (1] I Abbrechen |

Abbildung 4.17: Dialogbox “bearbeitbarer zweidimensionaler Mittelwert-Filter”

Zweidimensionaler Median-Filter Bei diesem erstmals von Tukey [43] beschriebenen
Filter wird ein Fenster iiber alle Punkte der Messdatenmatrix bewegt und der Wert
in der Mitte des Fensters durch den Median der Original-Messwerte der im Fenster
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enthaltenen Bildpunkte ersetzt. Median-Filter sind in der Signalverarbeitung sehr
verbreitet, da sie einerseits sehr gut ein mit einzelnen Peaks durchsetztes Rau-
schen unterdriicken, aber - im Gegensatz zu frequenzorientierten Tiefpass-Filtern
- scharfe Kanten erhalten [44].

Der in SXMEdit integrierte Median-Filter erlaubt es, die Filterreichweite getrennt
in x- und y-Richtung auf x bzw. y Pixel festzulegen (Abbildung 4.18). Dariiber
hinaus kann die Form des Fensters, innerhalb dessen die Punkte zur Ermittlung
des Medians herangezogen werden, zwischen Rechteck (hier gehen z - y Werte in
die Medianbildung ein) und Kreuz (hier gehen 2 Werte in derselben Zeile und y
Werte in derselben Spalte wie der jeweils zu filternde Punkt ein) gewihlt werden.

20-Median-Filter I
—#-Richtung— —Y-Richtung —
1 Pixel 1 Pisel
T 3Fikel || 3 Pisel
5 Piel 5 Pixel
© FFixel || 7 Pisel
€ 9rwel || € GPid
11 Fisel 11 Pisel
" 13Pixel || " 13 Pisel
15 Fiel 15 Pisel

—Farm
T Kreuz % Rechteck
OF. | Abbrechen |

Abbildung 4.18: Dialogbox “zweidimensionaler Median-Filter”

Fourier-Transformation und -Filter Bei der Fourier-Transformation (Abbildung 4.19)
werden die Messdaten vom Ortsraum in den Frequenzraum konvertiert und in einer
getrennten zweidimensionalen Darstellung angezeigt. Die Fourier-Transformation
ist nur fiir Bilder mit einer Seitenlinge von 2" Pixeln mdglich. In der fourier-
transformierten zweidimensionalen Darstellung konnen beliebig viele rechteckige
Bereiche markiert werden, welche dann bei der folgenden Riicktransformation vom
Frequenzraum in den Ortsraum wahlweise beriicksichtigt oder ignoriert werden.
So lassen sich nicht nur gezielt Storfrequenzen entfernen, sondern es besteht auch
eine Moglichkeit, bei einer Messung, bei der der Hauptinhalt auf grofsflichigen
Strukturen liegt, Rauschanteile zu beseitigen.

Eine héufige Anwendung des Fourier-Filters ist das Beseitigen des sogenannten
Netzbrummens. Bei ungeniigender Entkopplung der Messeinrichtung von der Span-
nungsversorgung kann es vorkommen, dass sich ein 50 Hz-Brummen den eigentli-
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chen Messdaten iiberlagert. Dieses Brummen lésst sich mit Hilfe des Fourier-Filters
gut beseitigen, da eine klar definierte Storfrequenz vorliegt.

Zur Durchfithrung der Fourier-Transformation wird die Methode der FFT (Fast
Fourier Transformation) benutzt, die auf Cooley und Tuckey [45] zuriickgeht. An-
wendung findet eine zweidimensionale Fourier-Transformation [46] mit Radix-2-,
Radix-4- und Radix-8-Optimierungen. Die Subroutinen zur eigentlichen Berech-
nung stammen aus der Bibliothek von Takuya Ooura [47].

Founertranzfarmation

Markigung hinzufugen ezetzte Markiemngen: 3
Yorherige Markierung aktivieren | Aktivierte Markierung: 2
Machste Markierung aktivieren
Aktivierte Markierung lozchen = Micht-markierte Bereiche beriicksichtigen
Alle Markierungen laschen & Markierte Bereiche berucksichhioss

EET-Eild ergeugen

FFT-Bild riicktransformieran Qk I Abbrechen

Abbildung 4.19: Dialogbox “Fourier-Transformation”

4.2.2.8 Spiegeln, Invertieren, Drehen

Manchmal kann es nétig sein, ein aufgenommenes Messbild horizontal oder vertikal zu
spiegeln (z.B. nach einer Messung mit einem verpolt kontaktierten Piezo-Scanner) oder
die Anzeige zu invertieren. SXMEdit bietet entsprechende Moglichkeiten im Menii “Bild-
bearbeitung”. Ein Anwéahlen des betreffenden Meniipunkts alterniert den jeweiligen Zu-
stand, welcher durch ein kleines Hékchen angezeigt wird. Ein Drehen des Messbildes
um 90° ist ebenfalls mdglich. Hierbei ist zu beachten, dass sich die Spiegelungs- und
Invertierungsfunktionen nur auf die Anzeige beziehen, die Dreh-Funktionen dagegen die
Messdaten umsetzen, so dass die verdrehten Messdaten abgespeichert werden kénnen.

4.2.3 Laden und Speichern
4.2.3.1 Messdaten laden

SXMEdit bietet die Moglichkeit, Messdateien von drei verschiedenen Rastersondenmess-
systemen zu importieren:
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e Dateien im SXM-Dateiformat der lokal entwickelten PC-basierten Eigenbau-Mess-
software. Diese Dateien sind mit den Endungen SXM (bei unbearbeiteten Mess-
daten) bzw. SXB (bei bereits bearbeiteten Messdaten) versehen. SXM-Dateien
konnen Messdaten mit einer Auflésung von maximal 32768 - 32768 Punkten bei
8 bit oder 16 bit Datentiefe beinhalten.

e LIF-Dateien der Universal-Messsysteme der Firma Park Scientific Instruments.
Die moglichen Auflésungen sind 128 - 128, 256 - 256 und 512512 Punkte bei einer
Datentiefe von 16 bit. Dateien kdnnen ein oder zwei Messbilder enthalten. Diese
werden von SXMEdit getrennt importiert. Die Dateien besitzen normalerweise
keine Endung.

e HDF-Dateien der Autoprobe-CP-Messsysteme der Firma Park Scientific Instru-
ments. Diese Dateien besitzen die Endung HDF. HDF ist das Hierarchical Data
Format, welches im Rahmen des HDF-Projekts am National Center for Super-

computing Applications entwickelt wurde und ein universelles Dateiformat zum
Austausch wissenschaftlicher Daten darstellt. [48] [49] [50]

SXMEdit erkennt anhand des Dateiinhalts automatisch, welcher Datentyp vorliegt. Miss-
lingt dies, erfolgt eine Warnung und der Ladevorgang wird abgebrochen. Mit Hilfe der
Umschalttaste (“Shift”) und der Steuerungstaste (“Control”) lassen sich im “Offnen’-
Dialog mehrere Dateien zum gleichzeitigen Laden auswéhlen.

SXMEdit nimmt beim Programmstart automatisch eine Registrierung fiir die Dateien-
dungen PK, SXM, SXB, HDF und BSX vor. Dies bewirkt, dass von nun an Dateien,
die diese Endungen besitzen, permanent SXMEdit zugeordnet sind. Durch einen Dop-
pelklick auf eine derartige Datei wird automatisch SXMEdit gestartet, sofern dies nicht
bereits der Fall ist, und die Datei geladen. BSX-Dateien sind die Caches der Datei-
tibersicht (siehe Abschnitt 4.2.3.3). Werden diese geladen, kommt die Dateiiibersicht des
entsprechenden Verzeichnisses zur Anzeige.

Ein unmittelbares Laden von Dateien iiber Netzwerk ist mdéglich. Es werden sowohl
gemappte Laufwerke als auch der direkte Zugriff iiber UNC-Pfade unterstiitzt. Hiermit
kann z.B. direkt ohne vorheriges Umkopieren auf die auf einer Workstation gespeicherten
Messdaten eines Park-Universal-Systems zugegriffen werden. Dazu muss die Workstation
des Messsystems unter dem Unix HP-UX mit der Netzwerksoftware Samba gestartet
werden.

4.2.3.2 Dateivorschau

Mit der Dateivorschau-Funktion kénnen alle Messdaten eines Verzeichnisses “durchge-
blattert” werden. Dabei werden neben dem eigentlichen Messbild die wesentlichen Kenn-
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daten der Messung, wie z.B. Scanwinkel, Scanfrequenz, verwendeter Cantilever und ver-
wendeter Scanner, angezeigt (Abbildung 4.20). Diese Funktion kann zur gezielten Anwahl
eines bestimmten Bildes verwendet werden. Um einen allgemeinen Uberblick iiber die
Messdaten eines Verzeichnisses zu erlangen, bietet sich stattdessen die Verwendung der
Dateiiibersichts-Funktion an (siehe Abschnitt 4.2.3.3).

4 Dateivorschau [15/336] D:\Mess\Park [_ O]

1.0 um

ufldzun:

cankereich: 30

r 1999 04:30:29
. unkekannt

ekanrnt

Abbildung 4.20: Ausgabefenster “Dateivorschau”

Unter anderem stehen die Pfeiltasten zum Wéhlen des angezeigten Bildes zur Verfiigung.
Mit einem Druck auf die Leertaste wird das momentan angezeigte Bild im Hintergrund
geladen. Durch Betétigen der Eingabetaste wird zusétzlich die Dateivorschau-Funktion
beendet. Mehrfachbilder innerhalb einer Park-Universal-Datei werden als zwei aufeinan-
derfolgende Bilder dargestellt.

4.2.3.3 Dateiiibersicht

Die Dateiiibersicht bietet eine sogenannte Thumbnail-Darstellung der Messdaten eines
Verzeichnisses. Dabei werden alle Messbilder in einem Fenster verkleinert nebeneinander
dargestellt (Abbildung 4.21). Befinden sich in dem Verzeichnis mehr Bilder als gleich-
zeitig angezeigt werden konnen, kommt eine Teilmenge zur Darstellung. Mit Hilfe eines
Scrollbalken am Rand des Fensters oder der Pfeiltasten kann der dargestellte Ausschnitt
gewahlt werden.

Die Darstellung der Bilder kann mit jeweils 32 - 32, 48 -48, 64 -64, 96 - 96, 128 - 128 oder
192 - 192 Punkten erfolgen. Die Auswahl wird vor dem Aufruf der Dateiiibersichtsfunkti-
on im Einstellungsmenii getroffen. Bei kleinerer Darstellung ist die gleichzeitige Anzeige
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D ateiiibersicht D:\Mezs\Park [345 Bilder] M=l E
k I'.‘ I-'*r.,:r,-l.h‘:-.'.' ~' *-!.':I"- ;:I_'%:'.'ill.' 1
RO9022410 4.0 um R990Z22411 4.0 um REQO0224492 4.0 um RO9C022501 4.0 um
R93022411 durn™dum Park-2 2.0Hz 0° 24;02.9915:31:25'
"
L3
L]
. -
ROD0ZZ502 4.0 um ROD0ZZ503 4.0 um ROOOZZ504 15 um ROJ0OZZ505 7.0 um
=l

Abbildung 4.21: Ausgabefenster “Dateitibersicht”

einer grofseren Zahl von Messbildern moglich, bei grofserer Darstellung sind mehr Details
auf den einzelnen Bildern erkennbar.

Mit Hilfe des Mauszeigers oder der Pfeiltasten kann ein Bild ausgewéhlt werden. Ruht
der Mauszeiger fiir kurze Zeit iiber dem Bild, erscheint eine Einblendung mit den wich-
tigsten Kenndaten der Messung. Um weitere Daten zu einem Bild zu erhalten, l&sst
sich durch einen Klick mit der rechten Maustaste ein Informationsfenster anzeigen. Mit
einem Doppelklick oder durch Druck auf die Leertaste wird das momentan markier-
te Bild in den Hintergrund geladen. Wird dabei zusétzlich die Umschalttaste (“Shift”)
betétigt, wird das Bild stattdessen in den Vordergrund geladen. Mehrfachbilder von
Park-Universal-Messungen werden als zwei getrennte Teilbilder “a” und “b” angezeigt.

Da das Einlesen der einzelnen Messdatenfiles bei grossen Verzeichnissen eine léngere Zeit
dauern kann, legt SXMEdit ein sogenanntes Browser-Cache-File an. In diesen Dateien,
die die Dateiendung BSX tragen, sind fiir das jeweilige Verzeichnis die sogenannten
Headerinformationen (also die Liste der Messparameter) und die verkleinerten Ansich-
ten aller Messsbilder gespeichert. Dadurch werden spéitere Aufrufe der Dateiiibersicht
in dem jeweiligen Verzeichnis erheblich beschleunigt, da die jetzt einzulesende Daten-
menge nur ein Bruchteil der Originaldatenmenge ist. Wird die Dateiiibersichts-Funktion
nacheinander mit verschiedenen Auflésungen in einem Verzeichnis aufgerufen, wird fiir
jede dieser Auflosungen ein Browser-Cache-File angelegt. Diese Browser-Cache-Dateien
konnen auch im Batchverfahren fiir ganze Verzeichnisbdume generiert werden. Es ist
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insbesondere sinnvoll, diese anzulegen bevor Messdaten auf ein Nur-Lese-Medium (z.B.
eine CD-recordable) kopiert werden, damit ein bequemer und schneller Zugriff auf die
Daten moglich ist.

Um einen Uberblick iiber mehrere Messserien zu bekommen, kann einerseits mit den
Pfeiltasten in Kombination mit der Steuerungstaste (“Control”) zu parallelliegenden Ver-
zeichnissen gewechselt werden, andererseits konnen beliebig viele Dateiiibersichtsfenster
gleichzeitig geoffnet sein.

4.2.3.4 Messdaten speichern

Die im aktiven Fenster angezeigten Messdaten konnen in verschiedenen Formaten ge-
speichert werden. Die Auswahl des Formats geschieht in einem Drop-Down-Menu im
Dateiauswahldialog.

Bearbeitete SXM-Dateien Hiermit werden die Messdaten im SXM-Datenformat der
lokal entwickelten PC-basierten Eigenbau-Messsoftware abgespeichert. Dazu wird
die Dateiendung SXB verwendet, damit die Dateien deutlich von unverinderten
Original-Messdateien (welche die Endung SXM besitzen) zu unterscheiden sind.

Park-Dateien Unter diesem Punkt konnen die Messdaten des momentan aktiven Bildes
als LIF-Dateien im Format der Park-Universal-Messsysteme abgespeichert wer-
den. Dies ermoglicht eine Weiterbearbeitung mit der dort vorhandenen Image-
Processing-Software. Eine Speicherung in diesem Format ist nur moglich, wenn
das abzuspeichender Bild 128-128, 256 - 256 oder 512-512 Punkte grofs ist. Die
Dateien werden standardméssig mit der Endung PK versehen.

Datentabelle Zur rechnerischen Nachbearbeitung von Messdaten ist es hiufig prak-
tisch, diese in Form einer Datentabelle als Textdatei vorliegen zu haben. Solche
Datentabellen sind mit der Export-Funktion generierbar. Es kénnen wahlweise die
reinen z-Werte (als Messwerte, als Hohenwerte oder als 8 bit Abbildungswerte) in
Form einer Matrix oder die x-, y- und z-Werte der Datenpunkte als Koordinaten-
liste abgespeichert werden. Die x- und y-Koordinaten kénnen in letzterer Form in
Bildpunktkoordinaten oder in Abstandseinheiten in Angstréom ausgegeben werden.
Datentabellen tragen die Dateiendung DAT.

VRML-Modell Durch Speicherung der Messdaten in der Virtual Reality Modelling Lan-
guage kann die gemessene Oberfléche mit Hilfe eines geeigneten VRML-Browsers,
z.B. dem Cosmo Player von Silicon Graphics, interaktiv im dreidimensionalen
Raum bewegt und betrachtet werden. Die Dateiendung lautet WRL. [51]
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Portable Graymap Das Portable Graymap Format ist insbesondere unter UNIX stark
verbreitet. Durch seine einfache textbasierte Darstellung der Werte eignet es sich
besonders gut zur numerischen Nachverarbeitung der Messdaten. Es existieren
bereits viele Programme, die Portable Graymaps einlesen konnen. Die Endung
dieser Dateien ist PGM. [52]

4.2.3.5 Anzeige speichern

Der Inhalt des momentan aktiven Fensters kann iiber die Funktion “Anzeige speichern”
als Grafikdatei abgespeichert werden. Die Grofe der abgespeicherten Grafik entspricht
der des Fensterinhalts. Es konnen also nicht nur die eigentlichen Messbilder gespeichert
werden, sondern ebenso 3D-Darstellungen, Hohenhistogramme, Cross-Sections etc.

Es steht hierzu eine Vielzahl verschiedener Grafikformate zur Verfiigung, damit ein Im-
port in Drittprogramme moglichst direkt ohne vorherige Konvertierungsstufe maoglich
ist. Die Unterstiitzung mehrerer Grafikformate ist leider nétig, da noch immer kein all-
umfassender Standard fiir Grafikdateien existiert, der von jeder Software verstanden
wird. Welches Grafikformat im Einzelfall zum Export von Ansichten passend ist, hingt
von der Software ab, mit der die Dateien nachverarbeitet werden sollen.

Im Folgenden sind die einzelnen unterstiitzten Grafikformate aufgefiihrt.

Windows-Bitmap Dieses Dateiformat ist unter Microsoft Windows weit verbreitet und
wird von vielen Applikationen unterstiitzt. Bei der Speicherung der die Endung
BMP tragenden Bilddateien existiert allerdings eine Abhéngigkeit von dem instal-
lierten Grafiktreiber und der dort eingestellten Farbtiefe. Dies kann in Einzelfillen
zu Problemen beim Import in andere Programme fiihren.[53]

TIFF Unter der Bezeichnung TIFF (Tagged Image File Format) mit der Endung TIF
ist eine Vielzahl verschiedener Grafikformate zusammengefasst. SXMEdit speichert
unkomprimierte 24 bit RGB-Bilder. Allerdings kann es aufgrund der Komplexitét
dieses Dateiformats zu Inkompatibilititen mit verschiedener Software kommen,
so dass nicht gewihrleistet ist, dass TIFF-Dateien iiberall problemlos eingelesen
werden konnen. [54]

Targa Image File Dieses vom AT&T Electronic Photography and Imaging Center ent-
wickelte Grafikformat ist im Bereich der professionellen Bildverarbeitung recht
gebrauchlich. [55]

PC Paintbrush Bitmap Bei diesem weitverbreiteten Grafikformat mit der Dateien-
dung PCX wird durch Run-Length-Encoding die Dateigréfe verlustfrei verkleinert.
[56]
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SGI Image File Fiir den Export von Ansichten zu Silicon-Graphics-Workstations ist
dieses Dateiformat am besten geeignet. Die Dateien tragen die Endung RGB. [58]

Portable Pixmap Das Portable Pixmap Format mit der Dateiendung PPM wird ins-
besondere von Grafiksoftware auf Unix-Workstations unterstiitzt. [57]

Enhanced Metafile Dieses Dateiformat mit der Dateiendung EMF speichert im Gegen-
satz zu den vorherigen Dateiformaten nicht Farbinformationen zu den einzelnen
Bildpunkten, sondern beinhaltet ein Protokoll der einzelnen Grafikanweisungen,
die n6tig waren, um die abzuspeichernde Darstellung zu erzeugen. Dies ermdglicht
die Nachbearbeitung einzelner Bildabschnitte und -elemente in vektororientierten
Grafikprogrammen wie z.B. CorelDraw. [59]

Ausser bei Enhanced Metafiles werden die Bilddaten jeweils mit 24 bit Farbtiefe in RGB-
Codierung (d.h. 3 Byte pro Pixel, wobei jeweils ein Byte den Rot-, den Griin- und den
Blau-Anteil beschreibt) gespeichert.

4.2.3.6 Anzeige in Zwischenablage kopieren

Der Inhalt des momentan aktiven Fensters kann iiber “Kopieren” als Bitmap in die Zwi-
schenablage von Microsoft Windows kopiert werden. Aus dieser kann die Ansicht dann
in viele Windows-Applikationen direkt iibernommen werden, ohne dass ein Speichern
als Grafikdatei und erneutes Laden in der Applikation notig sind.

Bei manchen Ansichten steht dariiber hinaus die Funktion “Bildinhalt kopieren” zur Ver-
fligung. Bei der normalen zweidimensionalen Datendarstellung wird hier beispielsweise
nur das eigentliche Messbild ohne Skalierung und Héhenbalken exportiert.

4.2.3.7 SXM-Zusammenstellungen

Um die Bearbeitung eines Satzes geladener Messbilder unterbrechen und zu einem spa-
teren Zeitpunkt weiterfithren zu kénnen, besteht die Mdoglichkeit, SXM-Zusammenstel-
lungen abzuspeichern. Diese Dateien mit der Endung KSP beinhalten eine Liste der
momentan geladenen Messbilder mit ihrer jeweiligen Position und Grofe innerhalb der
SXMEdit-Anzeige. Werden diese KSP-Dateien geladen, werden alle zweidimensionalen
Datendarstellungen wie abgespeichert auf dem Bildschirm angezeigt. Voraussetzung ist
allerdings, dass die eigentlichen Messdateien noch zum Laden verfiigbar sind, da in den
SXM-Zusammenstellungen nur Verweise auf die Daten, jedoch nicht die Daten selbst
gespeichert sind.

56



4  Entwicklung der Auswertesoftware SXMEdit

Mit den Funktionstasten F7 und F8 kann vorwirts bzw. riickwérts durch alle geladenen
Bilder geblittert werden. Zusammen mit der Vollbild-Anzeige der zweidimensionalen
Datendarstellung kann auf diese Art eine rudimentére Priasentation realisiert werden.

4.2.4 Sonstige Funktionen
4.2.4.1 Informationen anzeigen

Jede Datei beinhaltet neben den eigentlichen Messdaten noch den sogenannten Datei-
header. In diesem sind Informationen iiber die Parameter der Messung abgespeichert,
z.B. die x- und y-Ausdehnung des Scanbereichs, der verwendete Scanner, der verwendete
Messkanal auf der AD-Wandlerkarte usw. Diese Informationen kénnen in Klartext im
Protokollfenster ausgegeben werden.

4.2.4.2 Headerdaten editieren

Gelegentlich kann es vorkommen, dass an den Headerdaten einer Messdatei nachtriglich
Anderungen vorgenommen werden sollen, z.B. um eine fehlerhafte Scannerkalibrierung
oder Hoheneichung auszugleichen, damit bei der weiteren Auswertung die korrekten
Werte direkt abgelesen werden konnen. Hierfiir besteht die Moglichkeit, die im Header
befindlichen Parameter in einer Dialogbox gezielt zu editieren. Nicht bearbeitbar sind
die Anzahl der Messpunkte in x- und y-Richtung und die Datentiefe, da dies zu einer
Inkonsistenz der Messdatei fiithren wiirde.

Da bearbeitete Messdateien mit der Dateiendung SXB abgespeichert werden, ist die
Unterscheidung zu Original-Messdateien mit der Endung SXM leicht moglich, so dass
keine Verwechslungsgefahr besteht.

4.2.4.3 Bild rechnerisch erzeugen

Zwei Messbilder, die die gleiche Anzahl von Messpunkten besitzen, konnen miteinander
rechnerisch zu einem neuen Bild verkniipft werden (Abbildung 4.22). Hierzu stehen die
Grundrechenarten Addition, Substraktion, Multiplikation und Division zur Verfiigung.
Dabei ist einstellbar, mit welchem Gewicht jedes der beiden Bilder in das resultieren-
de Bild eingeht. Dariiber hinaus ldsst sich das zweite Bild pixelweise gegeniiber dem
ersten in x- und y-Richtung verschieben. Die Md&glichkeit zur Differenzbildung beispiels-
weise wird — dhnlich wie der Hysteresemodus bei Cross-Sections — angewandt, um bei
Lateralkraftbildern Reibungseffekte von Topographieeffekten trennen zu kdnnen.
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Bild rechnerizch erzeugen
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Abbildung 4.22: Dialogbox “Bild rechnerisch erzeugen”

4.2.4.4 Testbilder erzeugen

Zum Testen der Filter-Funktionen, der Tilt-Korrektur etc. ist es wiinschenswert, Mess-
bilder mit eindeutig definierten Werten zu verwenden. Hierfiir bietet SXMEdit die M6g-
lichkeit, Bilder mit speziellen Testmustern zu generieren (Abbildung 4.23).

Testhilder erzeugen E |

—Feste Grolen
Abmezzung: Tum * Tum max. Hohe: 200nm

Auflosung: 256 = 256 [ratentiefe: 16kt

—Winkel——————— [~ Fiequenzen

I— X = I 16| / Zeile
- e W I g/ Zeile

— huszter
" Rechteck " Rauschen
 Sinus ' Randaom 'Walk
% Drsieck

" Parabel

i, Parabel

0K | Abbrechen |

Abbildung 4.23: Dialogbox “Testbilder erzeugen”

58



4  Entwicklung der Auswertesoftware SXMEdit

Die Testbilder werden mit einem Standard-Header erzeugt. Die Header-Werte kénnen
allerdings nachtraglich iiber “Headerdaten editieren” verdndert werden. Die Testbilder
konnen auch genutzt werden, um mit Hilfe der Funktion “Bilder rechnerisch erzeugen”
in Verbindung mit realen Messbildern Bilder mit Stérungen gezielt zu erstellen und um
damit die verschiedenen Filtermethoden zu testen.

Die folgenden Testmuster stehen zur Verfiigung:

Rechteck Diese Auswahl ergibt schachbrettartige Muster. Die Bilder enthalten nur zwei
verschiedene Hohenwerte. Die Frequenzen geben die Anzahl der Felder in x- bzw.
y-Richtung an.

Sinus Hiermit wird eine zweidimensionale Uberlagerung von Sinuskurven in horizontaler
und vertikaler Richtung erzeugt.

Parabel Dies ergibt ein Messbild mit einem parabelférmigen Hohenprofil, wobei der
tiefste Punkt im Zentrum des Bildes angeordnet ist. Die Frequenz-Parameter legen
die Vorfaktoren des quadratischen Anteils in x- und y-Richtung fest.

Inverse Parabel Die inverse Parabelfunktion entspricht der Parabelfunktion, nur befin-
det sich ein Maximum im Bildzentrum.

Rauschen Erzeugt ein mit Zufallswerten besetztes “Messbild”. Uber die Funktion “Bilder
rechnerisch erzeugen” kann dieses zu einem bestehenden Bild addiert werden.

Random Walk Die Funktion erzeugt ebenfalls ein zufallsgeneriertes “Messbild”, jedoch
besteht eine Abhéngigkeit jedes neuerzeugten Werts von seinen benachbarten Vor-
gangerwerten.

4.2.45 Fenster-Funktionen

Protokollfenster anzeigen Das Protokollfenster dient zur Ausgabe verschiedener Infor-
mationen und Ausgaben wihrend des Programmlaufs (z.B. der Rauheitswerte und
der Messdaten-Informationen). Im Protokollfenster konnen mit den unter Micro-
soft Windows iiblichen Editierfunktionen Anderungen vorgenommen werden. Der
Inhalt des Protokollfensters kann als Textdatei gespeichert, in die Zwischenablage
kopiert oder ausgedruckt werden.

Fensterskalierung Es lassen sich mehrere vordefinierte Grossen fiir die Anzeige der
verschiedenen Ausgabefenster auswihlen. Damit ist eine einheitliche Grosse fiir
den Export von mehreren Bildern einfach einstellbar.

Alle Fenster schliessen Mit dieser Funktion werden jegliche Fenster geschlossen. SXM-
Edit befindet sich danach wieder im Startzustand.
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Fensterliste Hiermit wird jeweils das ausgewéhlte Fenster aktiviert.

4.3 Beschreibung der Realisierung und innerer
Funktionsweisen

4.3.1 Allgemeines

SXMEdit wurde unter Microsoft Visual C 5.0 entwickelt. Das Programm ist in der
Programmiersprache C unter Verwendung der WIN32-API, also der Windows-Standard-
bibliothek, geschrieben [60]. Auf die Verwendung von C++ und der Microsoft Foundation
Classes wurde verzichtet. Der Quellcode ist auf ca. 40 Einzeldateien aufgeteilt, damit
eine einfache Wartbarkeit des ca. 35.000 Zeilen umfassenden Quelltexts moglich ist. Eine
genaue Beschreibung der einzelnen Dateien wird im folgenden Abschnitt gegeben.

Die Auswertesoftware wurde so modular wie moglich entworfen, um das spétere Hinzu-
fiigen weiterer Funktionalitdten leicht moglich zu machen. Im Anhang ist der Quellcode
der kommentierten Datei skeleton.c abgedruckt. Die darin enthaltenen Funktionen und
Strukturen bilden eine Vorlage, die anschaulich verdeutlicht, wie weitere Anzeigeformen
und Dialoge ergidnzt werden konnen.

Fiir jedes geladene Messbild wird eine neue Datenstruktur struct image_s angelegt,
welche in einer Liste der geladenen Bilder vermerkt wird. In dieser Datenstruktur wer-
den alle Verweise auf aus dem Messbild abgeleitete Grofen (z.B. Rauheitswerte) oder
Darstellungen (z.B. Cross-Section) vermerkt, welche jeweils in getrennten Strukturen
gespeichert sind. Der Speicher fiir diese Strukturen wird erst jeweils bei Bedarf belegt,
so dass eine Erweiterung der Funktionalitit des Auswerteprogramms keinen merklich
erhohten Speicherbedarf mit sich bringt.

Doppelbilder aus Park-Universal-Messdateien werden wie zwei getrennte Bilder behan-
delt, d.h. es existieren zwei getrennte Datenstrukturen. Die beiden Einzelbilder konnen
jedoch gleichzeitig geladen werden.

4.3.2 Beschreibung der Gliederung des Quellcodes

Dieser Abschnitt soll einen kurzen Uberblick vermitteln, welche Aufgaben die einzelnen
Quellcode-Dateien haben. So weit wie mdglich wurde einer modularen Programmie-
rung besondere Aufmerksamkeit geschenkt. Eine Auflistung der exportierten Funktions-
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Prototypen der einzelnen Quellcode-Dateien befindet sich in der zentralen Include-Datei
srmedit.h.

Sofern moglich und sinnvoll beginnen die Funktionsnamen, die von den einzelnen Dateien
exportiert werden, mit dem Namen der jeweiligen Quellcode-Datei, um eine schnellere
Orientierung im Programmtext zu ermdoglichen. Eine Ausnahme hierzu ist misc.c. In
dieser sind Einzelfunktionen fiir unterschiedliche Zwecke zusammengefasst.

Eine Kreuzreferenz der einzelnen Funktionen befindet sich im Anhang A.

about.c Dialoghox mit allgemeinen Informationen iiber das Programm.
atrace.c Anzeige der sogenannten ATrace-Darstellung.

calc.c Verschiedene Arten von Berechnungen auf Grundlage der Messdaten. Im einzel-
nen sind dies:
e Berechnen des optimalen Offsets und Gains fiir die Datenanzeige
e Ermitteln von Hohenhistogrammtabellen
e Ermitteln der Werte entlang von Cross-Sections
e Berechnen der Spalten- und Zeilenprofile
e Berechnen der Rauheitswerte einer Cross-Section
e Interpolieren von Werten zwischen zwei Messpunkten auf einer Cross-Section
e Bestimmen der Parameter fiir lineare Tilt-Korrektur

e Erzeugen eines neuen Bildes aus dem durch die Region of Interest festgelegten
Bildausschnitt

e Glitchentfernung

e Erzeugen eines neuen Bildes durch rechnerische Verkniipfung zweier beste-
hender Bilder

e Erzeugen eines neuen Bildes durch den eindimensionalen Mittelwert-Filter

e Erzeugen eines neuen Bildes durch den bearbeitbaren zweidimensionalen Mit-
telwert-Filter

e Erzeugen eines neuen Bildes durch den zweidimensionalen Median-Filter
e Generieren von SXM-Testbildern

e Erzeugen eines neuen Bildes nach Anwendung der Drift-Korrektur

calcfft.c Ubergabefunktionen zwischen dem Messprogramm und den ausgelagerten Funk-
tionen zur schnellen Fourier-Transformation in fftdll.dll.
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calcfit.c Funktionen zum Fitten von Polynomen an Messpunkte. Diese werden fiir die
Tiltkorrekturen héherer Ordnung benétigt.

cfg.c Funktionen zum Auslesen und Schreiben der Konfigurationsdaten in die Windows-
Registry und die Behandlung der Dialogboxen zum Festlegen verschiedener Kon-
figurationswerte.

comcthlp.h Sammlung hilfreicher Makros zur Erstellung von Benutzerdialogen. Diese
stammen von der Microsoft Corp., Redmond, USA.

dialogs.c Zusammenfassung verschiedener Dialogboxen. Im einzelnen sind Funktionen
enthalten fiir:

den Fehlerausgabe-Dialog

den Dialog zum Anzeigen von Informationen zum momentan angezeigten

Messbild

den Dialog zum Einstellen der Offset- und Gain-Werte fiir die Datenanzeige
den Dialog zur Eingabe von Offset und Gain

die Koordinatenanzeige in dem Toolbar

die Fenstergrofenanzeige in dem Toolbar

den Dialog zur Erstellung von Héhenhistogrammen

den Dialog zur Anzeige der verbrauchten Systemressourcen

den Dialog zur Erstellung von Fourier-Transformationen

den Dialog zur Anzeige der ATrace-Darstellung

den Dialog zum Erzeugen von Bildern durch rechnerische Verkniipfung zweier
bestehender Bilder

den Dialog zum Erzeugen neuer Bilder durch den eindimensionalen Mittel-
wert-Filter

den Dialog zum Erzeugen neuer Bilder durch den bearbeitbaren zweidimen-
sionalen Mittelwert-Filter

den Dialog zum Erzeugen neuer Bilder durch den zweidimensionalen Median-
Filter

die Anzeige des Wartebalkens

den Dialog zum Generieren von SXM-Testbildern

data.c Auslesen von Messwerten aus der Datenmatrix einer Messung und Manipulation
der Messwerte. Hier wird u.a. die Tiltkorrektur durchgefiihrt.

dib.c Erzeugung der zweidimensionalen Darstellung aus den Messdaten.
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dlggltch.c Dialogboxen zur punkt- bzw. zeilenweisen Entfernung von Glitches.
dlghead.c Dialoghox zur freien Bearbeitung von Header-Daten der aktiven Messdatei.
dlgimg3d.c Dialogbox der alten 3D-Ansicht.

dlgldsav.c Alle Dialogfunktionen, die das Laden und Speichern von Daten und Bildern
betreffen.

dlgnew3d.c Dialogbox der neuen 3D-Darstellung.

dlgpal.c Dialoghoxen zur Auswahl und Modifizierung von Farbpaletten fiir die Daten-
anzeige.

dlgroi.c Dialoghox zum Setzen der Region of Interest.
dlgrough.c Dialogbox fiir die Rauheitsanalyse.
dlgtilt.c Dialogbox fiir die Tiltkorrektur.

dlgxsect.c Dialoghox zur Cross-Section-Anzeige.

hdf.c Aufrufe der externen HDF-Bibliothek zum Laden von Park-Autoprobe-CP-Mess-
dateien.

histogram.c Darstellung von Hohenhistogrammen.
image2d.c Zweidimensionale Datendarstellung.

image3d.c Alte 3D-Ansicht. Die neuen Routinen zur 3D-Darstellung befinden sich in
newdd.c.

init.c Initialisierung der globalen Variablen.
list.c Darstellung des Protokollfensters und Funktionen fiir Interaktionen mit diesem.

main.c Zentrale Call-Back-Funktionen und alle Programmteile, die unmittelbar nach
Programmstart ausgefiihrt werden.

misc.c In dieser Datei sind alle Funktionen untergebracht, die nicht klar einer bestimm-
ten Funktionalitit zuzuordnen sind.

new3d.c Generierung und Anzeige der 3D-Datendarstellung.

ogl3d.c Unvollendetes Grundgeriist zur dreidimensionalen Datendarstellung mit Hilfe
der OpenGL-Grafikbibliothek.

overview.c Anzeige der Dateiilibersicht und Generierung der Cachedateien.
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park.c Laden und Speichern der LIF-Dateien von Park-Universal-Messsystemen. Die
Grundlagen hierzu stammen von Matthias Miiller.

park.h Zum Speichern von LIF-Dateien benotigte Datenfelder.
preview.c Darstellung der Dateivorschau.
rough.c Berechnung von Rauheitswerten.

save.c Speichern der Anzeige in den diversen Grafikformaten, Laden und Speichern von
SXM-Zusammenstellungen, Aufbereitung neugeladener Messdaten und Speichern
der Messwerte als Datentabelle.

skeleton.c Beispieldatei fiir neu hinzuzufiigende Darstellungen und Dialoge.

sxmedit.h Zentrale Include-Datei. Auf die darin enthaltenen Definitionen und Deklara-
tionen wird von allen anderen Quellcode-Dateien zuriickgegriffen.

e Import der bendtigten Include-Dateien

e Definitionen von Makros und Konstanten

Typendeklarierung

Vereinbarungen der verwendeten Datenstrukturen

Deklarierung der globalen Variablen

Prototypen der exportierten Funktionen der einzelnen Quellcode-Dateien
sxmfile.c Laden und Speichern der SXM-Dateien des Eigenbausystems.

toolbar.c Anzeige des Toolbars.

xsection.c Darstellungen von Cross-Sections.

winvalues.h Automatisch generiertes Include-File mit Definition der Objekt-Nummern
fftdll /alloc.c Speicherverwaltung fiir die Fourier-Transformationsfunktionen.

fftdll /fft.h Include-Datei, welche die Prototypen der durch die FFT-Bibliothek zur Ver-
fligung gestellten Funktionen enthélt.

fftdll /fft8g.c Eindimensionale Fourier-Transformation.

fftdll /fftxg2d.c Zweidimensionale Fourier-Transformation. Diese greift auf die Funktio-
nen der eindimensionalen Fourier-Transformation zuriick.

hdf/* Im Unterverzeichnis hdf befindet sich die vorcompilierte HDF-Bibliothek des Na-
tional Center for Supercomputing Applications sowie die dazugehorigen Include-
Dateien.
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4.3.3 Notige Schritte zum Hinzufiigen einer weiteren

Darstellung

Im Quellcode-Archiv von SXMEdit befindet sich die Datei skeleton.c. In dieser ist das
Grundgeriist enthalten, das notig ist, um ein Darstellungsfenster nebst Dialogbox zu
realisieren.

Fiir alle hierzu nétigen Erweiterungen finden sich im Quelltext elementare Beispiele fiir
das Skeleton-Fenster, d.h. eine Suche nach “Skeleton” zeigt alle Stellen auf, an denen
Anpassungen vorgenommen werden miissen. Um zukiinftige Erweiterungen jedoch zu
erleichtern, wird in der folgenden Auflistung gezeigt, welche Schritte nétig sind, um ein
fiktives Darstellungsfenster “Neu” mit dazugehoriger Dialogbox hinzuzufiigen.

Umkopieren von skeleton.c in eine neue Datei neu.c und Anpassen der Variablen-
und Funktionsnamen. In dieser Datei befinden sich sowohl die Funktionen zur
Darstellung des Fensterinhalts als auch zur Behandlung der Dialogbox.

Ergénzen der neu hinzugekommenen Funktionsprototypen aus der soeben ange-
legten Datei in der zentralen Include-Datei szmedit.h. In der gleichen Datei wird
eine Definition fiir die neue zu dem Fenster gehorige Datenstruktur mit dem Na-
men struct neu_s angelegt und diese iiber einen Pointer struct neu_s *neu
zusammen mit dem Window-Handle HWND hWndNeu der Struktur struct image_s
hinzugefiigt.

In der Funktion ImageLoadInit() in save.c Initialisierungen zu NULL der beiden
neuen Elemente neu und hWndNeu ergénzen.

Im Ressourcen-Editor eine neue Dialoghox mit dem Namen “DIALOG__NEU” er-
zeugen. Die Namen der darin befindlichen Elemente haben jeweils mit “IDC -
NEU_ 7 zu beginnen, damit eine einheitliche und {ibersichtliche Struktur gewahr-
leistet ist.

In der Funktion InitApplication() in main.c einen Abschnitt zur Registrierung
der neuen Fensterklasse “NeuClass” ergédnzen.

In der Funktion TitleSet () in misc.c die Zuordnung von Klassenname “NeuClass”
zu anzuzeigendem Titel “Neu” im Kindfenster hinzufiigen.

In der Funktion getimage() in misc.c einen Vergleich auf das neue Kindfenster
hWndNeu erganzen.

Der Struktur struct cfg_s in szmedit.h eventuell notige permanente Konfigura-
tionsvariablen hinzufiigen. In cfg.c in den Funktionen CfgRead () und CfgWrite ()
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die notigen Schritte zum Einlesen bzw. Schreiben dieser Variablen hinzufiigen.
Bei Bedarf konnen auch das Dialogfenster “DIALOG _PREFERENCES2” und die
zugehorige Funktion Cfg2Dialog() (ebenfalls in c¢fg.c) um Bedienelemente zum
Konfigurieren dieser Variablen erweitert werden.

Damit ein automatisches Neuzeichnen des Fensterinhalts durchgefiihrt werden
kann, wenn sich die darin dargestellten Daten dndern, wird den Redraw-Flags
in srmedit.h ein weiteres in der Form “REDRAW _xx nnnnn” hinzugefiigt, wo-
bei xx ein zweistelliges Kiirzel fiir das neue Fenster (z.B. “NU” fiir “NEU”) und
nnnnn die nichste unbelegte Zahl 2" sind. Diese Definition wird auch der Liste
“REDRAW _ALL” und je nach Bedarf der Redraw-Flag-Variablen zu Beginn der
einzelnen Dialog-Prozeduren hinzugefiigt. Zusétzlich muss noch in dem Dispatcher
unter “IDM _WINDOW _REDRAW?” in der Funktion HandleCommand () in main.c
eine passende Nachrichten-Weiterleitung ergiinzt werden.

Und final kann der “SXMEdit”-Menii-Ressource noch ein Punkt zum Aufruf der
neuen Funktion hinzugefiigt werden. Entsprechend muss in der Funktion Handle-
Command () in main.c ein case eingefiigt werden, der diese Nachricht behandelt.
Soll die Funktion nur zur Verfiigung stehen, wenn ein Messbild geladen ist, muss
dariiber hinaus in der gleichen Datei in MenuActivateImage () eine passende Zeile
mit EnableMenuItem() hinzugefiigt werden.
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5 Rauheitsanalyse von Oberflachen
diinner Metallinselfilme

5.1 Einleitung und Motivation

Die topographische Struktur von Oberflichen beeinflusst eine Vielzahl physikalischer
Phénomene, wie beispielsweise die katalytische Aktivitdt, das Benetzungsverhalten, die
Bildung von Kontaktflichen und das Wachstum diinner Filme. Eine quantitative Be-
schreibung von Oberflichen ist mit Hilfe der Rauheitsanalyse moglich.

Die Rastersondenmikroskopie ermdoglicht die Charakterisierung von Oberflichen im Be-
reich von wenigen Angstrém bis zu vielen um. Da es die Rastersondenmikroskopie — im
Gegensatz zu vielen anderen Mikroskopietechniken — gestattet, reale dreidimensionale
Daten digital aufzunehmen, lasst sich eine automatisierte mathematische Auswertung
durchfiihren.

Bei Einsatz von hinreichend feinen Spitzen konnen mit dem Rasterkraftmikroskop sehr
genaue Rauheitsmessungen erzielt werden. Es wurde gezeigt, dass der Fehler des arith-
metischen Mittenrauwerts R, (siehe Abschnitt 5.2.1.2) und des quadratischen Mitten-
rauwerts R, (sieche Abschnitt 5.2.1.3) unter 15% liegt, wenn der Radius der wichtigsten
Oberflichenmerkmale mehr als doppelt so grof ist wie der Radius der Messspitze [61]. Bei
der Untersuchung von Oberflichen mit feineren Strukturen kommt es allerdings durch
den Einflufs des Messspitzenradius zu einer deutlichen Verfilschung, welche sich auch
auf weitergehende Auswertungen auswirkt [62]. Der Spitzeneinfluss ldsst sich allerdings
durch geeignete Methoden herausrechnen [63].

In diesem Kapitel werden verschiedene Rauheitsberechnungsmethoden auf AFM-Mess-
bilder von verschiedenen Metallinselfilmen angewandt und einander gegeniibergestellt.
Neben der Berechnung von Rauheitswerten, die keine lateralen Informationen liefern,
wird auch eine fraktale Analyse der Messdaten vorgenommen, um Auskunft {iber die
typische Grofe der Oberflichenstrukturen zu erhalten. Dariiber hinaus werden neue
langenabhéngige Rauheitswerte definiert und exemplarisch auf einzelne Messungen an-
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gewandt. Die Messungen hierzu wurden mit dem Park-Universal-Rasterkraftmikroskop
durchgefiihrt.

5.2 Ubersicht iiber die verschiedenen
Rauheitskennwerte

5.2.1 Definitionen von Rauheitskennwerten entlang
eindimensionaler Messstrecken

5.2.1.1 Einleitung

Die meisten der hier erlduterten Rauheitskennwerte [64] [65] wurden urspriinglich fiir
die Auswertung von Rauheitsmessungen durch Profilometer entwickelt. Diese tasten eine
Oberflache entlang einer eindimensionalen Linie mit dhnlicher Funktionsweise wie der
eines Rasterkraftmikroskops ab, jedoch auf makroskopischer Skala. Profilometer werden
insbesondere im Bereich der Materialpriifung und Qualitétssicherung eingesetzt. Deshalb
riithrt der Ursprung vieler Rauheitsgrofsen aus dem ingenieurstechnischen Umfeld her.

Jede der Raugrofsen beschreibt andere Eigenschaften, so dass nicht ein einzelner Wert
die Oberflichenrauheit dokumentieren kann, sondern je nach gewiinschter Aussage die
passende Grofe gewahlt werden muss.

Insbesondere ist festzuhalten, dass alle hier beschriebenen Rauheitskennwerte ansich nur
Aussagen iiber topographische und nicht iiber laterale Figenschaften zulassen. Grofse
Hoéhendnderungen auf kurzer Distanz kdnnen zu denselben Rauheitswerten fithren wie
gleich grofe Hohendnderungen auf grofser Distanz [66]. Zur Ermittlung der Lingenab-
héngigkeiten von Oberflichenstrukturen sind weitergehende Untersuchungen nétig (siehe
Abschnitte 5.5 und 5.6), welche aber durchaus auf den hier genannten Rauheitskennwer-
ten aufbauen kénnen.

In den folgenden Abschnitten werden die Rauheitskennwerte anhand einer zweidimen-
sionalen Messung, ndmlich der Aufzeichnung von Hohendaten entlang einer Messstrecke,
erldutert. Hierbei wird bei insgesamt N Messpunkten an jedem Messpunkt ¢ ein Hohen-
wert h; aufgezeichnet.
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5.2.1.2 Arithmetischer Mittenrauwert R,

Der arithmetisch_e Mittenrauwert R, beschreibt den mittleren Abstand der Hohe h von
dem Mittelwert h der Hohenverteilung.

RQ:NZ|hi—h| (5.1)

5.2.1.3 Quadratischer Mittenrauwert R,, R, oder RMS

Der quadratische Mittenrauwert R, wird aufgrund seiner grofen Verbreitung in der Phy-
sik hiufig vereinfacht als Rauheit bzw. “Roughness” referenziert. Wegen seiner mitteln-
den Eigenschaft ist er unempfindlich gegeniiber einzelnen Ausreissern bei den Messdaten.
Deshalb bietet er sich als Grundlage fiir weitergehende Auswertungen an.

Der Vorteil des quadratischen Mittenrauwertes (“vertical root-mean-square roughness”)
liegt nicht nur in seiner Einfachheit, sondern auch in seiner statistischen Relevanz. Da
er die Standardabweichung der Hohenwerte darstellt, beschreibt er die Verteilung der
Hohe A um ihren Mittelwert h. Fiir Oberflichen mit einer Gauss’schen Hohenverteilung
entspricht der R,-Wert der Differenz zwischen den Hohen der 5%- und 95%-Percentile
geteilt durch 3.29.

)= J%Zwi Ry (5.2

=1

5.2.1.4 Gemittelte Rautiefe R, nach DIN

Zur Bestimmung der gemittelten Rautiefe R, nach DIN 4768 wird die Messstrecke in fiinf
gleichlange Teile j unterteilt. Innerhalb jeder Teilstrecke j wird jeweils die Hohendifferenz
zwischen dem héchsten Punkt h,; und dem tiefsten Punkt h,; ermittelt. Das Mittel dieser
fiinf Hohendifferenzen ergibt die gemittelte Rautiefe.

?:1 (hpﬂ B h'UJ)

: (5.3)

RZDIN =
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5.2.1.5 Gemittelte Rautiefe R, nach ISO

Die gemittelte Rautiefe R, nach ISO 4287/1, auch als “ten point height” bezeichnet,
beschreibt das Mittel der Hohendifferenzen zwischen den fiinf hochsten Punkten h,y
und den fiinf tiefsten Punkten h,; entlang der Gesamtstrecke. Bei stark verrauschten
Messungen ist die Aussagekraft dieser Grofe recht gering.

22:1 hpk - 22:1 hvk
5

RzISO = (54)

5.2.1.6 Maximale Rautiefe R,,..

Zur Ermittlung der maximalen Rautiefe R,,,, wird die Messstrecke — wie bereits bei der
gemittelten Rautiefe R, nach DIN — in fiinf gleichlange Abschnitte j eingeteilt. In jedem
dieser Abschnitte wird die Hohendifferenz jeweils zwischen dem ho6chsten Messpunkt
hy; und dem tiefsten Messpunkt h,; ermittelt. Die grofte dieser fiinf Hohendifferenzen
entspricht der maximalen Rautiefe. Der Quotient R,,../R,prn gibt Auskunft dariiber,
wie weit eventuelle Ausreisser aus dem allgemeinen Niveau des Profiles herausfallen.

Rmax = hpj - hvj (55)

j steht fiir den Abschnitt mit der groften Hohendifferenz.

5.2.1.7 Rautiefe R,

Die Rautiefe R, ist die Differenz zwischen dem hochsten Punkt h, und dem tiefsten
Punkt h, einer Messung. Dieser Wert reagiert allerdings sehr sensitiv auf Spikes und
andere Storungen. Bei zufélligen Ereignissen ist keinerlei Aussage iiber die eigentlichen
Oberflacheneigenschaften moglich. Deshalb ist er in der Praxis nur noch wenig gebrauch-
lich. Im englischen Sprachraum taucht diese durch ISO 4287/1 normierte Grofe unter
der Bezeichnung “peak-peak height” auf.

Ry = hy, — hy (5.6)
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5.2.1.8 Schrige Ry

Die Schréige gibt Auskunft {iber die Asymmetrie des Hohenverteilungsdiagramms. Bei
einer symmetrischen Verteilung, wie beispielsweise bei einer Gaussverteilung, ist R
= 0. Eine Schrige kleiner als Null deutet auf eine flache Oberfliche mit Vertiefungen
hin, ein Wert grofler als Null kann aus Erhéhungen resultieren. Ist der Betrag von Ry
deutlich grofer als 1, kdnnen extrem grofe Locher in oder Spitzen auf der Oberfliche
die Ursache sein. Die im englischen als “surface skewness” bezeichnete Schrige ist durch
ISO 4287/1 normiert.

Ry, = > (hi — h)? (5.7)
Hierbei ist R, der durch (5.2) definierte quadratische Mittenrauwert.

5.2.1.9 Kurtosis Ry,

Die Kurtosis beschreibt die Hiigeligkeit einer Oberflache. Bei einer ausreichenden Anzahl
von betrachteten Werten néhert sie sich fiir ein gaussverteiltes Hohenprofil dem Wert
3.0 an. Kleinere Werte deuten auf eine breitere und grofsere Werte auf eine schmalere
Verteilungsfunktion hin. Die Kurtosis ist durch die Norm ANSI B.46.1 festgelegt.

1 N

N - R4 Z(hl - B)4 (5.8)

q =1

Rku =

Auch hier ist R, der quadratische Mittenrauwert nach (5.2).

5.2.1.10 Weitere Rauheitskennwerte

Neben den bisher aufgefithrten Grofen existieren noch weitere Rauheitskennwerte, wie
z.B. die Glattungstiefe R,, die gemittelte Glattungstiefe R,,, oder die Profiltiefe P;.
Diese Grofen driicken allerdings fiir rastersondenmikroskopische Belange keine nutzbare
Information aus, so dass sie hier nicht ndher erldutert werden.

In [67] und [68] werden weitergehende, neuentwickelte Rauheitsgrofen beschrieben, die
insbesondere im dreidimensionalen Raum Auskunft iiber Lage, Ausrichtung und Form
von Oberflichenstrukturen geben. Beispielsweise ldsst sich mit Hilfe der “Texture Di-
rection” R;; der Winkel der vorherrschenden Struktur einer Oberfliche und mit dem
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“Texture Direction Index” R4 der Anteil dieser Struktur an der Gesamtoberfliche be-
schreiben. Da bei den vorliegenden Messungen aufgrund der Art der Probenherstellung
keine Richtungsabhéngigkeiten der Oberflichenstrukturen existieren, sind derartige Un-
tersuchungen im Rahmen dieser Diplomarbeit nicht relevant.

5.2.2 Definitionen von Rauheitskennwerten auf
zweidimensionalen Flachen

Fiir die Analyse von Rauheiten von Oberflichen ist es sinnvoll, die durch die Orte ¢ ent-
lang einer Strecke und die dazugehorigen Hohen h; bestimmten zweidimensionalen Rau-
heitskennwerte auf drei Dimensionen zu erweitern. Hierzu werden fiir jeden Punkt [z, 3]
in einer Matrix mit X - Y Feldern Hoheninformationen h, , ermittelt. Die Messpunkte
auf der Oberflache sind dquidistant verteilt. Es wird angenommen, dass die x-Richtung
der schnellen Scanrichtung bei der Aufnahme der Daten entspricht.

Im Folgenden wird formelméfig beschrieben, wie die Rauheitskennwerte auf drei Dimen-
sionen zu erweitern sind.

Arithmetischer Mittenrauwert R?,

1 Y X
Ry= ——
R

hayy — B (5.9)

Quadratischer Mittenrauwert R,, R, oder RMS

1 Y X .
Ry = J X7 ;;(hz,y —h) (5.10)

Gemittelte Rautiefe R, nach DIN Die Messpunkt-Matrix wird in fiinf zur y-Achse
parallele Bahnen j aufgeteilt. In jeder dieser Bahnen werden der héchste Punkt
hy; und der tiefste Punkt h,; ermittelt.

?:1 (hP] B hv])

- (5.11)

RZDIN =

Gemittelte Rautiefe R, nach ISO Es werden die fiinf héchsten Punkte Ay, und die
fiinf tiefsten Punkte h,; auf der Gesamtfliche bestimmt.

22:1 hpk B 22:1 B,

- (5.12)

R.rso =
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Maximale Rautiefe R,,,, Entsprechend der Ermittlung von R,p;y wird auch hier die
Messfléche in fiinf parallele Bahnen aufgeteilt. Die Bahn j mit der groften Hohen-
differenz bestimmt die maximale Rautiefe.

Rmaz - hpj - hvj (513)

Rautiefe R, Zur Berechnung der Rautiefe wird der hiochste Punkt h, und der tiefste
Punkt A, auf der Gesamtfliche ermittelt.

Ry =h, —h, (5.14)
Schrige R,
1 Y X 3
Ry = ——— hy, — h)? 5.15
k X_y_RZ)yle_l( Y ) ( )

Kurtosis Ry,

Riw = (5.16)
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5.3 Erzeugung der Goldinselfilme

Die Rauheitsanalysen wurden an Goldinselfilmen verschiedener Dicke durchgefiihrt. Zu
ihrer Herstellung wurde Gold im Vakuum auf Glasplattchen (Objekttrager aus der opti-
schen Mikroskopie) aufgedampft. Innerhalb der Aufdampfvorrichtung befindet sich eine
Kupferwanne, welche von einem Strom von mehreren hundert Ampére durchflossen und
in der das zu verdampfende Gold aufgeschmolzen wird. Im Behélter herrscht ein so hohes
Vakuum, dass sich die mittlere freie Weglinge des Restgases in der Grofenordnung des
Gefifies bewegt. Deshalb kann die aufgeschmolzene Goldprobe als radial abstrahlende
Quelle angesehen werden.

Der Schichtdickenzuwachs wird mit Hilfe eines Schwingquarzes bestimmt, der im Auf-
dampfbehilter in Probennidhe montiert ist. Aufgrund der Massenzunahme durch das
aufgedampfte Material verschiebt sich die Resonanzfrequenz des Schwingquarzes. Nach
entsprechender Eichung konnen hiermit die Zuwachsrate und die resultierende Schicht-
dicke bestimmt werden.

Wihrend eines Aufdampfvorganges wurden mehrere Glaspléittchen, die in dem Auf-
dampfbehilter nebeneinander angeordnet waren, gleichzeitig bedampft. Diese wurden
nacheinander zu vorher bestimmten Zeitpunkten durch einen Shutter abgedeckt, so dass
sie verschieden lange Zeiten dem direkten Golddampfstrahl ausgesetzt waren. Damit
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konnten innerhalb eines Aufdampfvorganges Proben mit verschiedenen Schichtdicken
erzeugt werden.

Da die einzelnen Proben aus konstruktiven Griinden in einem leicht unterschiedlichen
Abstand zur Materiequelle befestigt waren, was jedoch durch einen geometrischen Kor-
rekturfaktor berticksichtigt wurde, und da die Aufdampfrate mit 2 A /sec recht hoch war,
kann nicht garantiert werden, dass die einzelnen Proben exakt die gewiinschte Schicht-
dicke besitzen. Ein Fehler von bis zu 50% ist moglich.

5.4 Auswertungen ohne Langenabhangigkeiten

5.4.1 Rauheitsanalyse auf Goldinselfilmen

Zur Untersuchung lagen vier Goldinselfilme mit nominellen Goldschichtdicken von 650
Angstrom (Probe 650), 400 Angstrém (Probe 400), 200 Angstrém (Probe 200) und 100
Angstrém (Probe 100) vor.

Die vier Goldinselfilme wurden mit dem in Abschnitt 5.3 beschriebenen Aufdampfverfah-
ren erzeugt. Wahrend die Proben 400, 200 und 100 im Rahmen dieser Arbeit entstanden,
stammt die Probe 650 aus Messungen zur Diplomarbeit von Harald Beyer [70], der die
Probenoberfliche bereits 1997 mit Methoden aus der Turbulenzforschung beurteilte.

Die Abbildungen 5.1 bis 5.4 geben die Messbilder der vier unterschiedlichen Goldinsel-
filme wieder. Von jeder Probe wurden jeweils sechs Messbilder an verschiedenen Stellen
der Oberfliche mit einer Scanfeldgréfe von 500 nm - 500 nm aufgenommen. Bei dieser
Vergroferung in Verbindung mit einer Auflosung von 512-512 Pixeln konnen theore-
tisch Strukturen bis zur Gréfsenordnung von 1nm abgebildet werden. In der Praxis ist
die Ortsauflosung aber durch den Radius der Messspitze beschrinkt.

Da eine genaue Hohennormierung die Voraussetzung ist, um vergleichbare Ergebnisse
zu erzielen, wurde der Scanner mit Hilfe eines Silizium-Testgitters der Firma Silicon-
MDT vor jeder Messsession geeicht. Diese zertifizierten Testproben besitzen auf einer
Flache von 3 mm - 3 mm parallele Strukturen mit einer definierten Héhe von 25.5 nm bzw.
104 nm mit einer Abweichung von weniger als 3% von dem Sollwert [69].

Die eigentlichen Messungen fanden im geregelten Modus statt, da nur so Bilder mit kor-
rekten Hoheninformationen gewonnen werden kénnen. Die Scanfrequenz wurde mit 0.7
- 2.0 Hz sehr niedrig gewahlt, so dass fiir den Regelkreis eine hohe Zeitkonstante einge-
stellt werden konnte. Dies war nétig, da der Regelkreis des verwendeten Park-Universal-
Messsystems bei kleinen Zeitkonstanten und einer Auflosung von 512 - 512 Punkten leicht
zu Schwingungen neigt. Zum Teil konnten diese auch in den vorliegenden Aufnahmen
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nicht vollstindig vermieden werden. Sie dufiern sich in einem leichten Nachschwingen, im
Bild als hochfrequentes Hell-Dunkel-Muster erkennbar, insbesondere nach hohen Kanten.

Aus den Messdaten jeder der sechs Einzelaufnahmen der vier Proben wurden die Rau-
heitswerte ermittelt. In den Tabellen 5.1 bis 5.4 sind zu jeder Einzelaufnahme jeweils
die sechs wichtigsten Rauheitsdaten (R,, Ry, R.pin, Rs1s0s Rmar und Ry) aufgefiihrt.
Die Abfolge der Einzelmessungen in den Tabellen entspricht der Abfolge auf den zuge-
horigen Abbildungen 5.1 bis 5.4 (erste und zweite Zeile, jeweils von links nach rechts).
Aus den Daten der sechs Teilaufnahmen einer Probe wurden die Mittelwerte und die
Standardabweichungen fiir jeden Rauheitskennwert berechnet.

Alle Rauheitswerte weisen fiir die Probe 650 iibereinstimmend die glatteste Oberfliche
aus, danach folgt die Probe 100, wihrend die Proben 400 und 200 deutliche rauere
Oberflichen besitzen.

Die Probe 650 (Abbildung 5.1) wurde bereits 1997 erzeugt und danach unter Raum-
bedingungen aufbewahrt. Mit grofser Wahrscheinlichkeit hat dies zu einer Veréinderung
der Oberflichenbeschaffenheit gegeniiber ihrem Entstehungszustand gefiihrt. Einerseits
konnen thermisch bedingte Umlagerungsprozesse die Clusterdimensionen verdndert, an-
dererseits konnen sich Fremdstoffe auf der Oberfliche angelagert haben.

In [71] wird gezeigt, dass es durch Erwdrmung auf niedrige Temperaturen (50° C, 100° C)
bei Goldclustersystemen in Folge der Ostwaldreifung innerhalb von wenigen Stunden zu
einem Wachstum einzelner Cluster in Bezug auf Durchmesser und Hohe kommt. Es
ist durchaus denkbar, dass ein dhnlicher Prozess bereits bei Raumtemperatur auf einer
groferen Zeitskala zu einem vergleichbaren Ergebnis fiihrt.

Nach [71] wandert durch Diffusionsprozesse Materie von kleinen Clustern zu grosseren
Clustern. Dies wiirde zwar die grokflichigen Strukturen erkliren, jedoch nicht die geringe
Hohe der einzelnen Cluster. Allerdings ist darauf hinzuweisen, dass die in der Literatur
beschriebenen Goldinselfilme auf einem sehr glatten Si(111)-Substrat aufgebracht waren.
Dieses System kann ein deutlich anderes Verhalten zeigen, als die hier untersuchten
Goldinselfilme auf Glas.

An allen Rauheitskennwerten der Probe 650 (Tabelle 5.1) ist deutlich erkennbar, dass
dieser Goldinselfilm eine sehr homogene Hohenverteilung besitzt. Der quadratische Mit-
tenrauwert R, ist mit ca. 11 Angstrom im Vergleich zur Schichtdicke sehr gering. Die
kleine Standardabweichung der Rautiefe R;, also der Hohenunterschied zwischen dem
hochsten und dem tiefsten Messpunkt, bei den Einzelmessungen zeigt, dass die Oberfld-
che des Films iiber keine einzelnen, extremen Hohenausreisser verfiigt.

Die relativ glatte Oberfliche der Probe 650 deutet darauf hin, dass sich Verunreinigungen
auf der Filmoberfliche und dabei insbesondere zwischen den Clustern angelagert haben.
Ein solcher Effekt wiirde zur Glattung der ehemals raueren Struktur fithren.
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Abbildung 5.1: Sechs Einzelaufnahmen des 650 Angstriom dicken Goldinselfilms auf Glas
(Probe 650) (geregelte Messung mit Scanfeldgrife 500 nm - 500 nm; Auf-
losung 512- 512 Pizel; Park-Microlever E)

Messung Ra. Rq RzDIN RzISO Rma.m Rt
A A A A A A
R99022204 9.83 | 12.66 | 95.04 | 85.32 | 112.72 | 133.98
R99022206 8.49 | 11.07 | 87.68 | 104.42 | 131.62 | 138.37
R99022210 8.15 | 10.47 | 79.92 | 87.75 | 91.12 | 105.30
R99022212 8.33 | 10.77 | 7890 | 95.58 | 115.76 | 123.18
R99022214 8.87 | 11.66 | 83.97 | 89.81 | 116.77 | 116.77
R99022215 8.36 | 10.81 | 74.45 | 87.81 | 101.58 | 116.77
Mittelwert 8.68 | 11.25 | 83.33 | 91.79 | 111.60 | 122.40
Standardabw. | 0.61 | 0.80 | 7.30 7.10 13.90 | 12.21

Tabelle 5.1: Vergleich der Rauheitskennwerte des Goldinselfilms mit 650 Angstrém Dicke

(Probe 650)
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Die Einzelaufnahmen der Probe 400 (Abbildung 5.2) und der Probe 200 (Abbildung
5.3) zeigen sehr dhnliche, gleichméfig und fein verteilte Strukturen. Die Rauheitskenn-
werte (Tabellen 5.2 und 5.3) legen offen, dass beide Proben sehr grofte Rauheit auszeich-
net. Die quadratischen Mittenrauwerte R, sind ungefdhr drei mal so grof wie bei Probe

650.

Probe 200 weist im Vergleich zu Probe 400 nochmals eine grofere Rauheit auf. Denoch
sind die Standardabweichungen von R, und R, praktisch gleich grof. Dies deutet darauf
hin, dass beide Proben sehr gleichartige Oberflichenstrukturen haben, die sich gleichmé-
fsig wiederholen. Dies wird durch die Messbilder bestétigt: Zwischen den Goldclustern
mit geringen Durchmessern (35 bis 50 nm) befinden sich tiefe Grében.

Beide Proben sind kurz nach ihrer Entstehung vermessen worden. Somit koénnen Dif-
fusions- oder Verunreinigungseffekte weitgehend ausgeschlossen werden. Messbilder und
Rauheitskennwerte beschreiben somit den Probenzustand nach der Erzeugung. Es domi-
nieren stengelig wachsende Goldcluster, die von ihren Keimen ausgehend nebeneinander
stehend die Substratfliche bedecken. Lingen- und Durchmesserwachstum sind fiir alle
Cluster einer Probe sehr dhnlich.

Die extrem grofen Rauheitswerte R,,,, und R; der Probe 200 deuten darauf hin, dass
die Zwischenrdume der auf der Substratfliche nebeneinander angeordneten Cluster frei
sind. Erst bei einer grofseren Schichtdicke, wie bei Probe 400, nehmen die Rauheitswerte
ab. Das bedeutet, dass bei dem fortschreitenden Aufdampfungsprozess nicht nur die
Cluster weiterhin in die Hohe wachsen, sondern auch die Zwischenrdume zwischen den
Clustern zunehmend aufgefiillt werden.

Da die erste Einzelaufnahme (R99030324, links oben) der Probe 400 mit Bildartefakten
versehen ist, die sich deutlich auf die Rauheitswerte auswirken, wurden die gemittelten
Rauheitswerte zusitzlich ohne Beriicksichtigung dieser Einzelaufnahme berechnet. Bei
weiteren Auswertungen wird diese Aufnahme ebenfalls vernachléssigt.
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Abbildung 5.2: Sechs Einzelaufnahmen des 400 Angstrom dicken Goldinselfilms auf
Glas (Probe 400) (geregelte Messung mit Scanfeldgrofie 500 nm - 500 nm;
Auflosung 512- 512 Pizel; Park-Microlever D, ausser links oben: Park-
Microlever C)

Messung Ra. Rq RzDIN RzISO Rma.:t: Rt
A A A A A A
R99030324 34.43 | 43.42 | 342.63 | 259.13 | 406.35 | 423.23
R99030325 22.36 | 27.91 | 203.24 | 165.98 | 227.14 | 233.55
R99030326 24.37 | 30.33 | 224.03 | 187.65 | 255.83 | 280.80
R99030327 23.94 | 29.84 | 214.99 | 149.30 | 244.69 | 249.08
R99030328 24.82 | 30.83 | 209.66 | 156.67 | 232.20 | 246.38
R99030329 22.37 | 28.19 | 223.02 | 193.43 | 290.93 | 290.93
Mittelwert 25.38 | 31.75 | 236.26 | 185.36 | 276.19 | 287.33
Standardabw. 4.55 | 5.83 | 52.71 | 40.03 | 67.69 | 70.08
Mittelwert 23.507 | 29.42 | 214.99 | 170.61 | 250.16 | 260.15
ohne R99030324
Standardabw. 1.14 | 1.30 8.84 19.24 | 25.38 | 24.46
ohne R99030324

Tabelle 5.2: Vergleich der Rauheitskennwerte des Goldinselfilms mit 400 Angstrém Dicke
(Probe 400)
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Abbildung 5.3: Sechs Einzelaufnahmen des 200 Angstrim dicken Goldinselfilms auf Glas
(Probe 200) (geregelte Messung mit Scanfeldgrife 500 nm - 500 nm; Auf-
losung 512- 512 Pizel; Park-Microlever D)

Ra, Rq RzDI N RzI SO Rma.m Rt

A A A A A A

R99030903 28.98 | 36.53 | 282.56 | 217.64 | 308.14 | 325.35
R99030904 30.33 | 37.72 | 291.13 | 212.99 | 314.21 | 341.89
R99030905 30.41 | 38.49 | 299.03 | 272.16 | 347.96 | 408.38
R99030906 29.61 | 36.78 | 268.58 | 219.44 | 291.60 | 323.33
R99030907 29.82 | 37.30 | 278.44 | 177.73 | 292.61 | 315.90
R99030908 27.56 | 34.73 | 266.69 | 178.27 | 299.03 | 317.25

Mittelwert 29.45 | 36.93 | 281.07 | 213.03 | 308.93 | 338.68
Standardabw. | 1.07 | 1.29 | 12.61 | 34.68 | 21.06 | 35.38

Messung

Tabelle 5.3: Vergleich der Rauheitskennwerte des Goldinselfilms mit 200 Angstrom Dicke
(Probe 200)
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Die Goldcluster der Probe 100 haben — dhnlich wie bei der Probe 650 — vergleichswei-
se grofe Durchmesser (Abbildung 5.4). Dieser Goldinselfilm wurde erst einige Monate
nach seiner Erzeugung vermessen. Somit ist es naheliegend, dass auch bei dieser Probe
zwischenzeitliche Diffusions- und Verunreinigungseffekte die urspriinglichen Strukturen
verdndert haben.

Die Rauheitswerte (Tabelle 5.4) weisen auf eine glattere Oberflache als bei den Proben
200 und 400 hin. Die Probe 100 erreicht jedoch nicht die geringe Rauheit der Probe 650.

Die extrem grofen Werte von R,,,, und R; der Probe 100 in Relation zur Schichtdicke
machen deutlich, dass bei dem Goldaufdampfprozess kein gleichméfiges Schichtwachs-
tum vorliegt, das zu einer das Glassubstrat vollstandig bedeckenden Schicht fithren wiir-
de. Vielmehr stellt die iiber das Schwingquarzmesssystem ermittelte Schichtdicke einen
rechnerischen Mittelwert dar, der eine Aussage iiber die Menge des aufgedampften Gol-
des zulésst, aber nicht iiber dessen lokale Anordnung auf dem Substrat. Die auf den
Messbildern erkennbare reale Anordnung in stengeligen Clustern, deren Hohen unter
Umsténden den nominellen Schichtdickenwert um ein Mehrfaches iibersteigen, erklart
den scheinbaren Widerspruch zwischen den gemessenen Werten von R,,,, und R; und
der nominellen Schichtdicke.

Aufserdem zeigt eine frithere AFM-Messung auf einem unbeschichteten, gereinigten Gla-
sobjekttrager, dass dort topographische Strukturen in der Gréfenordnung von 50 Ang—
strom existieren. Da zwischen den Clustern bei der Probe 100 die Substratoberfliche
wohl von Goldatomen unbelegt bleibt, wirkt sich hier auch die Rauheit des Glases auf
die Messung aus.
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Abbildung 5.4: Sechs Einzelaufnahmen des 100 Angstrim dicken Goldinselfilms auf Glas
(Probe 100) (geregelte Messung mit Scanfeldgrife 500 nm - 500 nm; Auf-
losung 512- 512 Pizel; Park-Microlever D)

Messung R.prn | R.rso | Rma Ry

R, | R,

A A A A A A
RO9110422 | 17.14 | 24.61 | 265.65 | 254.78 | 366.56 | 366.56
RO9110425 | 20.56 | 26.88 | 192.86 | 166.81 | 195.79 | 220.80
RO9110426 | 16.31 | 21.85 | 184.06 | 140.99 | 213.90 | 232.01
RO9110428 | 16.21 | 21.36 | 164.22 | 156.11 | 200.10 | 200.10
RO9110429 | 17.01 | 22.33 | 160.43 | 115.20 | 169.05 | 188.89
RO9110430 | 16.60 | 22.05 | 161.63 | 134.92 | 214.76 | 214.76
Mittelwert. | 17.30 | 23.18 | 188.14 | 166.47 | 226.70 | 237.19
Standardabw. | 1.64 | 2.14 | 40.22 | 49.05 | 70.50 | 65.18

Tabelle 5.4: Vergleich der Rauheitskennwerte des Goldinselfilms mit 100 Angstrém Dicke
(Probe 100)
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5.4.2 Einfluss des Scanwinkels auf die berechneten
Rauheitswerte

Um den Einflull des gew#hlten Scanwinkels auf die Rauheitswerte zu untersuchen, wurde
eine Messserie von zwolf Einzelaufnahmen mit Scanwinkeln von —75° bis 90° bei einer
Schrittweite von 15° aufgenommen (Abbildung 5.7). Die Messungen wurden an der Probe
200 mit einer Scanfeldgrofe von 1 um -1 um im geregelten Modus durchgefiihrt.

Beim Scannen mit unterschiedlichen Scanwinkeln veréndert sich die Lage der Cantilever-
Langsachse relativ zur schnellen Scanrichtung (Abbildung 5.5 oben). Da die Messspitze
nicht senkrecht zur Probenoberfliche steht, sondern leicht zur Lingsrichtung des Canti-
levers verkippt ist, dndert sich in Abhéngigkeit vom Scanwinkel die Lage der Messspitze
relativ zur schnellen Scanrichtung und mit ihr auch die Kontaktfliche (Abbildung 5.5

£
gan

VA PN

—>

Abbildung 5.5: Schnelle Scanrichtung des Cantilevers relativ zur Probenoberfliche (o-
ben) und Lage der Messspitze relativ zur schnellen Scanrichtung (unten)
bei einem Scanwinkel von 0° (links) und 90°

Aus diesem geometrischen Ansatz ldsst sich ableiten, dass bei einem Winkel von 0° ma-
ximale Hohenunterschiede detektiert werden. Bei dieser Anordnung steht hier die Spitze
relativ zur schnellen Scanrichtung senkrecht und kann somit der Oberflichentopogra-
phie am besten folgen kann. Um dies zu iiberpriifen, wurden jeweils die Rauheitswerte
fiir die winkelabhéngigen Einzelaufnahmen berechnet (Tabelle 5.5). Die Auftragung von
R, und R, iiber dem Scanwinkel (Abbildung 5.6) zeigt ein deutliches Maximum bei-
der Rauheitswerte im Bereich des Winkels von 0°. Die Asymmetrie der Kurven diirfte
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5 Rauheitsanalyse von Oberflichen diinner Metallinselfilme

durch Unregelmissigkeiten des Cantileverchips und einem daraus resultierenden leicht
verkippten Einbau des Cantileverchips im Messkopf verursacht sein.

a
40 ~ _+ R
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- /Xfx—x\x
X
04 T T e \<
+ T
— + i
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Scanwinkel [°]

Abbildung 5.6: Einfluss der Scanwinkels auf die Rauheitswerte R, und R,
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Abbildung 5.7: Finfluss des Scanwinkels auf die Rauheitswerte. Von links nach rechts,

obere Reihe: —75°, —60°, —45°, —30°, mittlere Reithe: —15°, 0°, 15°, 30°,
untere Reihe: 45°, 60°, 75°, 90° (geregelte Messung mit Scanfeldgrofse

1um-1pm; Auflosung 256 - 512 Pizel; Park-Microlever D)
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Tabelle 5.5: Finfluss des Scanwinkels auf die Rauheitswerte am Beispiel von Aufnahmen
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5 Rauheitsanalyse von Oberflichen diinner Metallinselfilme

5.5 Rauheitsanalyse mit Langenabhangigkeiten
nach bestehenden Methoden

5.5.1 Einleitung

Zur Untersuchung der Langenabhéngigkeiten der Rauheit wird ein in [72] beschriebe-
nes Verfahren angewandt. Diese wird im Folgenden Kachelmethode genannt. Ziel ist es,
aus Einzelaufnahmen die typischen Grofenordnungen von Oberflichenstrukturen an-
hand von Rauheitsanalysen zu bestimmen, also eine sogenannte Rauheitsspektroskopie
durchzufiihren.

Hierzu wird eine quadratische Kachel als eine Untermenge der Punkte des zu untersu-
chenden Messbildes mit einer Seitenliange von [ Pixeln definiert. Diese Kachel wird iiber
das Messbild, welches eine Auflosung von X - Y Pixeln hat, pixelweise verschoben (Ab-
bildung 5.8). Dabei besitzt die linke obere Ecke der Kachel die Koordinaten [z, y3]. Eine
5-5 Pixel grofse Kachel nimmt beispielsweise bei einem Messbild mit einer Auflésung
von 512-512 Pixeln nacheinander alle Positionen zwischen [1,1] und [512 — 5,512 — 5]
ein. Es werden also insgesamt 507 - 507 = 257049 Positionen angefahren.

1. Schnelle Abfahrrichtung

—_ 4 >

S
e

. Kachel

AL B

2. Langsame Abfahrrichtung

Messbild

Abbildung 5.8: Fine 3- 3 Pizxel groffe Kachel auf einem 8- 8 Pizel grofsen Messbild

An jeder Position der Kachel wird der quadratische Mittenrauwert R, berechnet. An-
schliefsend erfolgt die Mittelbildung iiber alle derartig bestimmten Einzelrauwerte der
Kachelpositionen.

R,(l) = - (hij — h)? (5.17)
! (X N l) - (Y N l) Tp=1yp=1 2 1=Tp j=Yb ’
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5 Rauheitsanalyse von Oberflichen diinner Metallinselfilme

Um eine Rauheitsspektroskopie durchzufiihren, wird die Kachelgrofe von wenigen Pixeln
ausgehend schrittweise vergrofert und zu jeder Grofe I der zugehorige quadratische
Mittenrauwert R, () berechnet.

Fiir die vorliegenden Berechnungen wurde die Kachelgrofe bei [ = 5 beginnend jeweils
um 5 Pixel vergrokert (5-5, 10-10, 15-15, etc.). Da diese Berechnungen insbesondere
bei Messbildern mit einer hohen Auflosung — wie 512512 Pixeln — sehr viel Rechenzeit
bendtigen (pro Bild ca. 10 Stunden auf einem modernen PC), wurden die Rauheitsspek-
trumsfunktionen aus SXMEdit extrahiert und in ein alleinstehendes Programm iiber-
nommen, das auf UNIX-Workstations im Batchbetrieb grofere Bildermengen verarbei-
ten kann. Aufgrund der groffen Datenmengen wurden die Rechenldufe parallel auf zehn
Workstations durchgefiihrt.

Vor Berechnung der Rauheiten erfuhr jedes Gesamtbild eine lineare Tiltkorrektur. In [72]
wurde gezeigt, dass eine nichtkorrigierte Probenverkippung die Steigungen der R,(I)-
Kurve verdndert.

Bei Messbildern mit quadratischen Abmessungen ist die geometrische Breite L einer
einzelnen Kachel {iber die Gleichung 5.18 mit der Pixelzahl [ verkniipft. Hierbei ist [ die
Kachelgréfe in Pixeln, X die Breite des Gesamtmessbildes in Pixeln und W die Breite
des abgebildeten Scanbereichs in einer Léngeneinheit.

_l*WX

L
X

(5.18)

Wird nun R,(L) iiber der Kachelbreite L aufgetragen, so sind diejenigen Lingen L, an
denen sich die Steigung des Kurvenverlaufs dndert, ein Indikator dafiir, dass hier eine
typische Grofe fiir die Oberflichenstrukturen vorliegt.

Zur Erprobung dieses Verfahrens diente ein mit Hilfe von SXMEdit erzeugtes Testbild
(Abbildung 5.9). Als Hohenzuordnungsvorschrift wurde Gleichung 5.19 verwandt. Das
Testbild hat eine Grofe von 500 nm - 500nm bei einer Auflésung von 256 - 256 Pixeln.
Dieses Testbild zeigt ausgepriagte Oberflichenstrukturen von 100 nm Grofse.

T +sinT7r] (5.19)

hi,j = sin
Hierbei sind ¢ und j die Ortskoordinaten und X und Y die Breite bzw. Hohe des Test-
bildes in Pixeln.

In dem resultierenden Diagramm (Abbildung 5.10) kommt es zu einer Anderung der
Steigung bei ca. 91nm Lénge (siehe Markierungslinie). Dies entspricht recht gut der
vorgegebenen Strukturgrofe von 100 nm. Dass der Knick der berechneten Kurve nicht
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oo 100.0 2000 2000 nm
t—————— 100rm Distanz: 10062 nm  Hihe: -0.00 nm  Winkel: -0.00%

Abbildung 5.9: Testbild zur Erprobung der Rauheitsspektroskopie

exakt bei 100 nm liegt, diirfte von der Form der Oberflichenstrukturen des Testbildes
verursacht sein.
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Abbildung 5.10: Lingenabhdngigkeit der Rauheit des Testbildes
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5.5.2 Auswertung

Das Auswerteverfahren wurde auf die Messungen an den bereits in Abschnitt 5.4.1 be-
sprochenen Proben angewandt. In den Diagrammen 5.11 bis 5.14 sind jeweils die Rau-
heitsspektren der Einzelmessbilder als auch der Mittelwert dieser Spektren aufgetragen.
Bei Probe 400 wurde wiederum die Messung R99030324 vernachlissigt.

14 =

————— R99022204 |
------- R99022206 |
- R99022210
————— R99022212
------- R99022214
- R99022215
— Mittelwert

Quadratischer Mittenrauwert [A]

T T T T
2000 3000 4000 5000

KachelgréBe [A]

Abbildung 5.11: Lingenabhdngigkeit der Rauheit der Probe 650 mit Markierung bei einer
Linge von 770 Angstrém

Deutlich sind jeweils starke Abbiegungen der Kurven unterhalb einer Kachelgrofe von
1000 Angstrom erkennbar. Bei den Kurven der Einzelmessbilder existieren zum Teil
weitere Biegungen, die sich allerdings in den gemittelten Kurven aufheben. Anhand der
gemittelten Kurven wurde jeweils die charakteristische Grofe der Oberflichenstruktur
bestimmt. Diese ist in den Diagrammen als senkrechte Linie eingezeichnet.

In Tabelle 5.6 sind die Werte der einzelnen Proben einander gegeniibergestellt. In Ab-
schnitt 5.4.1 wurde bereits erlautert, dass die Probe 650 im Vergleich zu den anderen
Proben die grofflichigsten Oberflichenstrukturen besitzt (Abbildung 5.11). Dies wird
durch das Rauheitsspektrum bestitigt. Bei den Proben 400 (Abbildung 5.12) und 200
(Abbildung 5.13) zeigen sich nur sehr geringe Abweichungen der einzelnen Kurven von-
einander. Die laterale Grofe der Oberflichenstrukturen ist erwartungsgeméf vergleichs-
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Abbildung 5.12: Lingenabhdingigkeit der Rauheit der Probe 400 mit Markierung bei einer
Linge von 490 /ingstré’m

weise klein. Die Kurven der Einzelmessbilder von Probe 100 (Abbildung 5.14) weichen
zum Teil erheblich voneinander ab.

Probe | Linge

650 770
400 490
200 400
100 620

Tabelle 5.6: Charakteristische Grofien der Oberflichenstrukturen der Goldinselfilme

Gewachsene raue Oberflichen lassen sich als fraktale Strukturen 73] beschreiben. Fiir
solche Oberflachen gilt

R,(L) x L” (5.20)

Der Exponent «, hdufig auch als Hurst-Exponent H bezeichnet, kann im Bereich zwi-
schen 0 und 1 liegen. Er ist mit der lokalen fraktalen Dimension D [74] iiber die Beziehung
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40 -

---- R880309803 [

- R89030904
—ms R99030905
- --- R89030906
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—mes RO9030808 [
— Mittelwert

Quadratischer Mittenrauwert [A]

! I ! I ! I ! | ! I
0 1000 2000 3000 4000 5000
KachelgréBe [A]

Abbildung 5.13: Lingenabhdngigkeit der Rauheit der Probe 200 mit Markierung bei einer
Linge von 400 /ingstré’m

a = 3 — D verkniipft. Fiir eine ebene Fliche [75] gilt D = 2. Fiir fraktale Strukturen
liegt die fraktale Dimension zwischen 2 und 3 und variiert mit der Rauheit und Unre-
gelméfkigkeit der Oberfliche.

Probe fraktale
Dimension
650 2.422
400 2.321
200 2.388
100 2.329

Tabelle 5.7: Fraktale Dimensionen der Goldinselfilme

Zur Bestimmung der fraktalen Dimension aus Messbildern kann der Hurst-Exponent
durch doppelt-logarithmische Auftragung von R,(L) iiber L als Steigung der Kurve
ermittelt werden.

Anhand der vorliegenden Rauheitsverldufe wurde fiir die vier Proben die fraktale Dimen-
sion bestimmt (Tabelle 5.7). Diese ist jeweils fiir den Bereich unterhalb 300 Angstrom
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---- RO9110422 |
~-- RA9110425
—————— R99110426
---- R99110428
~----- RO9110429
—————— RO9110430 [
. — Mittelwert

Quadratischer Mittenrauwert [A]

! I ! I ! I ! I ! I
0 1000 2000 3000 4000 5000
KachelgréBe [A]

Abbildung 5.14: Lingenabhdingigkeit der Rauheit der Probe 100 mit Markierung bei einer
Linge von 620 /ingstré’m

Liange giiltig. Oberhalb kam es in den Messungen zu zum Teil erheblichen Abweichungen
von Gleichung 5.20.
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5.6 Rauheitsanalyse mit Langenabhangigkeiten
nach neuentwickelten Methoden

Von Prof. Dr. Schimmel wurden zwei neue Methoden zur Bestimmung von Lingenab-
hiangigkeiten der Rauheit vorgeschlagen. In diesem Abschnitt sollen diese Methoden auf
die bereits vorhandenen Messwerte der Goldinselfilme angewandt werden.

Die erste Methode wird im Folgenden Mittelwertmethode genannt. Bei dieser wird zu-
nichst aus dem Testbild ein Zwischenbild generiert, in dem zeilenweise jeder Hohenwert
eines Punktes durch das Mittel der Hohenwerte seiner [ Nachbarpunkte und des eigenen
Hohenwerts ersetzt wird. Von diesem Zwischenbild wird der quadratische Mittenrauwert
R, berechnet. Die Berechnung wird fiir verschiedene Werte von [ wiederholt, so dass
R,(I) aufgetragen werden kann.

Da Punkte in einem Abstand [ sowohl vor als auch nach dem jeweils betrachteten Punkt
in die Mittelung einbezogen werden, gilt fiir die Umrechnung des Abstands [ in Pixeln
in den geometrischen Abstand L der Zusammenhang

2.1 Wy

L
X

(5.21)

Auch hier sind X die Breite des Gesamtmessbildes in Pixeln und Wy die Breite des
abgebildeten Scanbereichs in einer Lingeneinheit.

Zu erwarten ist, dass mit zunehmendem Abstand L der quadratische Mittenrauwert R,
abnimmt, bis eine Lénge erreicht ist, die fiir die Abmessung der gréfiten Strukturen
auf der Oberfliche typisch ist. Ab diesem Punkt sollte dann nur noch eine geringere
Abnahme des Rauheitswertes mit zunehmendem Abstand zu erkennen sein.

Zuerst wurde das bereits in Abschnitt 5.5 verwandte kiinstlich generierte Testbild be-
nutzt, um das Verhalten dieser Funktion zu untersuchen.

Der Kurvenverlauf (Abbildung 5.15) geht bei einem Abstand von ca. 1000 Angstrom
ndherungsweise in eine Waagrechte iiber. Dies entspricht der simulierten Strukturgrofe.

Wird dieses Verfahren jedoch auf die Messbilder der Goldinselfilme angewandt (Abbil-
dung 5.16), zeigt sich kein so deutliches Verhalten. Es kénnen nur leichte “Knicke” in
den Biegungen der einzelnen Kurven vermutet werden (siche Markierungen). Aus ih-
ren Lagen ergeben sich Lingen von 710 Angstrém (Probe 650), 460 Angstrom (Probe
400), 460 Angstrom (Probe 200) bzw. 630 Angstrom (Probe 100). Dies entspricht den
in Abschnitt 5.5 ermittelten Werten.
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Abbildung 5.15: Rauheitsspektrum des Testbildes nach der Mittelwertmethode

Da allerdings die Ausprigungen der Kurvenverldufe nur sehr schwach sind, ist dies ein
Zeichen, dass sich diese Methode nicht besonders gut zur Ermittlung der nur schwachen
Langenabhingigkeiten der Rauheitsstruktur bei den vorliegenden Proben eignet.

Die zweite Methode wird im Folgenden Differenzmethode genannt. Sie basiert darauf,
dass der Betrag der Steigung zwischen dem betrachteten Punkt des Messbildes und den
beiden Punkten, die sich auf derselben Zeile in [ Pixel Abstand befinden, ermittelt wird.
Dieser Vorgang wird fiir alle Punkte des Messbildes wiederholt. Anschliefsend erfolgt
eine Mittelung iiber die Einzelsteigungen. Die resultierende mittlere Steigung in Abhén-
gigkeit vom Pixelabstand [ bzw. vom geometrischen Abstand L (siehe Gleichung 5.18)
verdeutlicht, in welchem Abstand voneinander Punkte mit maximalem Hohenunterschied
liegen.

Die Rauheit ist gegeben durch

hx - h r— h T - hx
R(l) — Y ( l)ay ( +l)7yl Y

P

X—1
+ 2
=1

] (5.22)

Hierbei sind X bzw. Y die Breite bzw. Hohe des Messbildes in Pixeln.
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Abbildung 5.16: Rauheitsspektren der Goldinselfilme nach der Mittelwertmethode

Entsprechend kann auch ein vertikales Rauheitsspektrum verwendet werden, indem Ho-
hendifferenzen zwischen Messpunkten in denselben Spalten ermittelt werden.

Bereits existierende Methoden zur Rauheitsuntersuchung basieren auf einem dhnlichen
Ansatz. In [62] wird die eindimensionale Strukturfunktion S([) definiert:

N-—I
S(1 N S [hi = hisl)? (5.23)
=1
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Abbildung 5.17: Rauheitsspektrum des Testbildes nach der Differenzmethode

Auch die Differenzmethode wurde zunéchst anhand des Testbildes beziiglich ihres Ver-
haltens untersucht. In Abbildung 5.17 ist das Ergebnis der Differenzmethode aufgetra-
gen. Da es sich um eine streng periodische Struktur handelt, treten — wie zu erwarten —
bei Abstinden, die der Periodenlinge oder einem Vielfachen davon entsprechen, scharfe
Minima auf.

Dieses Verhalten erschwert die Interpretation der Lingenabhéngigkeit erheblich, da nicht
unterschieden werden kann, ob die berechneten Minima von einer einzelnen repetierenden
Struktur oder von weiteren periodischen Strukturen mit ganzzahlig vielfachen Perioden-
langen der Grundstruktur stammen.
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Rauheit [A]
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L Frobe 650
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Abbildung 5.18: Rauheitsspektren der Goldinselfilme nach der Differenzmethode

Die Anwendung der Differenzmethode auf die Messwerte der Goldinselfilme (Abbildung
5.18) zeigt, dass der Kurvenverlauf bei Filmen mit kleinen Strukturen (Probe 200, Probe
400) von groken Rauheitswerten bei sehr kleinen Absténden ausgehend mit zunehmen-
dem Abstand stark abfillt. Bei Filmen mit grofseren Strukturen ist der allgemeine Kur-
venverlauf — unabhéngig von der niedrigeren Gesamtrauheit — deutlich flacher. Aus den
Kurven konkrete Langenwerte von Oberflichenstrukturen abzulesen, ist allerdings un-
mittelbar nicht mdglich. Diese Methode kann also fiir Proben mit geringer Ausprigung
periodischer Rauheitsstrukturen nur zum Vergleich mehrerer Messungen dienen.
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5.7 Zusammenfassung

e Das Rasterkraftmikroskop eignet sich aufgrund seiner digitalen Messdatenerfas-
sung in Verbindung mit einer computergestiitzten Auswertung ideal fiir die Rau-
heitsanalyse von Oberflichen.

e Die einzelnen Rauheitsgréfien lassen sich von einer zweidimensionalen Definiti-
on mit Hohendaten entlang einer Messstrecke auf eine dreidimensionale Definition
mit Hohendaten iiber einer Fliche erweitern. Mit den verschiedenen Rauheitskenn-
werten konnen differenzierte Aussagen iiber die Hohenverteilung von Oberflichen
gemacht werden. Eine Aussage iiber laterale Dimensionen ist dabei nicht moglich.

e Die Untersuchung der Goldinselfilme zeigte, dass die Vorgeschichte des jeweiligen
Filmes einen erheblichen Einfluss auf dessen Oberflichenstruktur und — davon
abgeleitet — auf dessen Rauheitswerte hat.

e Die Ermittlung der lingenabhéngigen quadratischen Mittenrauheit durch die Ka-
chelmethode erweist sich als gute Voraussetzung zur Bestimmung der typischen
lateralen Grofen von Oberflichenstrukturen.

e Die neuentwickelte Mittelwertmethode eignet sich gut, um auf periodischen Ober-
flachen die typischen lateralen Gréfen zu ermitteln. Auf gewachsenen Goldfilmen
zeigt diese Methode jedoch keine eindeutigen Ergebnisse.

e Die ebenfalls erstmals eingesetzte Differenzmethode liefert nur schwer interpretier-
bare Ergebnisse. Eine absolute Bestimmung charakteristischer Langen war bei den
vorliegenden Messungen auf den Goldinselfilmen nicht moglich.
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6 Oberflachenmodifikationen und
Nanostrukturierung

6.1 Einleitung und Motivation

Bereits kurz nach Einfiihrung der Rastersondenmikroskopie zeigte sich, dass die feinen
Messsonden nicht nur eine hochauflésende Abbildung von Oberflichen gestatten, son-
dern auch genutzt werden kénnen, um diese zu modifizieren [76]. Mit dem STM lassen
sich sowohl direkt Strukturen auf Oberflichen aufbringen [77], als auch auf leitende
Oberflichen aufgebrachte diinne Deckschichten in der Nanometerskala bearbeiten, so
dass sie als Masken fiir einen folgenden Atzprozess dienen kénnen [78].

Th. Schimmel et. al. haben demonstriert, dass es nicht nur moglich ist, mit dem Ras-
tertunnelmikroskop durch Anlegen kurzer Spannungspulse Markierungen auf atomarer
Skala auf einer Selenid-Oberfldche zu erzeugen, sondern diese auch wieder zu léschen
[79].

Fiir die mechanische Strukturierung ist jedoch insbesondere das Rasterkraftmikroskop
gut geeignet. Die Spitzen des Cantilevers bestehen aus Silizium oder Siliziumnitrid.
Beides sind sehr harte Materialien und somit nur einer geringen Abnutzung unterworfen.
Dariiber hinaus ist der Einsatz des AFM — im Gegensatz zum Rastertunnelmikroskop —
nicht auf elektrisch leitende Oberflichen beschrinkt.

Es existieren verschiedene Methoden, Oberflichen mit Hilfe des AFM zu strukturieren.
Durch lokale Erwarmung des Cantilevers lassen sich Vertiefungen in Polycarbonatober-
flichen schmelzen [80]. Bei der Methode der optischen Strukturierung wird die Cantile-
verspitze mit einem Laserstrahl hoher Intensitéit beleuchtet. Die lokale Verstirkung der
Intensitiat kann zum Aufschmelzen der Probenoberfliche genutzt werden [81].

Experimente in der Arbeitsgruppe zeigten, dafs es moglich ist, mit Hilfe der Messspitze
kontrolliert lokale Nukleation und Wachstum von Kupferclustern auf Goldoberflichen
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zu induzieren. Dariiber hinaus konnten mit diesem elektrochemischen Strukturierungs-
verfahren auch gezielt komplexere Strukturen auf der Oberfliche erzeugt werden [82].

Die unmittelbarste Methode, die auch in dieser Diplomarbeit Anwendung findet, ist
die mechanische Strukturierung. Dazu wird die Kraft zwischen Spitze und Probe grof
genug gewahlt, dass es hierdurch zu einer Modifikation der Oberfliche kommt. In [42]
wurde gezeigt, dass die Strukturierung von Glimmeroberflichen nicht nur durch Normal-
sondern auch durch Lateralkrifte moglich ist. Auferdem konnte durch Modulation des
Cantilevers in z-Richtung bei einer “hdmmernden” Bewegung iiber die Probe eine gezielte
Strukturierung vorgenommen werden.

Zukiinftige Anwendungen der Strukturierung mit Rastersondenmikroskopen sind insbe-
sondere bei Erzeugung von Nano-Bauelementen zu erwarten. In der Halbleiterproduktion
werden Resistschichten aus Polymeren eingesetzt. Diese werden derzeit mit lithografi-
schen Verfahren belichtet. Da diesen Verfahren durch die Wellenlénge des Lichts eine
untere Geometriegrenze gesetzt ist, wire es denkbar, die Rastersondenmikroskopie zu
nutzen, um feinere Strukturen zu erzeugen. Auch die Eignung des AFM als Schreib- und
Leseinstrument zur Datenspeicherung wurde bereits erforscht [83].

In diesem Kapitel soll die tip-induzierte Nanostrukturierung auf Polymeroberflichen
untersucht werden. Sie wird der Strukturierung auf diinnen Goldinselfilmen gegeniiber-
gestellt.

6.2 Erzeugen der Polymerfilme durch Spin-Coating

Bei den untersuchten Polymerfilmen handelte es sich um diinne PMMA-Schichten (Poly-
methyl Methacrylat), welche durch Spin-Coating erzeugt wurden. PMMA — auch Acryl
genannt —, das sich von dem Monomer Methyl Methacrylat ableitet, wurde bereits vor
tiber 60 Jahren entwickelt [86]. Mit einem Transmissionskoeffizienten von 92% fiir sicht-
bares Licht ist PMMA praktisch durchsichtig. PMMA ist ein reguléres Polymer mit der
Strukturformel ~ [CH, — C(CHs3)(COOCHj3)], ~ [87].

Zur Erzeugung diinner Polymerfilme mit homogener Schichtdicke ist Spin-Coating eine
der am weitesten verbreiteten Methoden. Fiir die Experimente im Rahmen dieser Di-
plomarbeit wurde mit Chlorbenzol verdiinntes 950 K PMMA C4 verwendet. Es wurden
fiinf verschiedene Proben hergestellt, die sich jeweils in der Konzentration des Polymers
unterschieden (siehe Tabelle 6.1). Dies fiihrte zur Ausbildung unterschiedlicher Schicht-
dicken.

Als Substrat wurden gereinigte Mikroskopie-Objekttriager aus Glas eingesetzt.
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Probe Verhéiltnis
PMMA :Chlorbenzol
PMMA 1 1:1
PMMA 2 1:2
PMMA 3 1:4
PMMA 4 1:8
PMMA 5 1:16

Tabelle 6.1: Konzentration der PMMA-Lésungen bei der Herstellung der zu untersuchen-
den Proben

Der Spin-Coat-Prozess lisst sich durch vier Hauptschritte beschreiben [84]:

Aufbringen der Fliissigkeit auf das Substrat Zunéchst wird eine kleine Menge der
Losung auf das Substrat aufgebracht. Ein Filter verhindert, dass Verunreinigungen
auf die Oberflache gelangen, welche zu inhomogenen Schichten fithren wiirden. Die
zugefiihrte Fliissigkeitsmenge iibersteigt die fiir die Ausbildung der gewiinschten
Schichtdicke bendtigte Menge deutlich. Uberschiissige Fliissigkeit wird von den
weiteren Stufen des Spin-Coat-Prozesses entsorgt. Es ist wichtig, dass die Sub-
stratoberfliche vollstdndig benetzt wird, da es ansonsten zu einer nur partiellen
Bedeckung durch den zu erzeugenden Film kommen kann.

Verteilung des Fliissigkeitsfilms auf der Oberflaiche Das Substrat wird nun auf der
Zentrifuge zentrisch montiert und in Rotation versetzt. Wahrend der Beschleuni-
gung des Substrats auf seine Endrotationsgeschwindigkeit verteilt sich die Losung
gleichmifig iiber die Substratoberfliche. Bei dem Spin-Coat-Prozess zur Erzeu-
gung der verwendeten Proben wurden diese hierfiir zunéchst fiir vier Sekunden auf
400 Umdrehungen pro Minute beschleunigt.

Verringerung der Schichtdicke durch viskose Krafte Danach wird das Substrat auf
die Endrotationsgeschwindigkeit beschleunigt. Im vorliegenden Fall waren dies
4000 Umdrehungen pro Minute fiir eine Dauer von 90 Sekunden. Aufgrund vis-
koser Krafte kommt es dabei zu einer zunehmenden Verringerung der Fliissigkeits-
schichtdicke. Mathematische Untersuchungen haben gezeigt, dass die Dicke des
Fliissigkeitsfilmes, wenn sie zu Beginn dieser Stufe einheitlich {iber der Substrat-
oberfliche war, gleichmifig abnimmt. Die erzielte Schichtdicke d hingt mit der
Rotationsgeschwindigkeit w iiber d = kw™* zusammen [85|. Hierbei ist k£ ein von
der Konzentration der Losung abhingiger Vorfaktor und a ein von der Art der
Losung abhéngiger Exponent.

Verringerung der Schichtdicke durch Verdunsten des Losungsmittels Auch in der
vierten Stufe rotiert das Substrat weiterhin mit der zuvor eingestellten konstanten
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Frequenz. Die aufgebrachte Fliissigkeit ist bereits derart ausgedickt, dass Flielibe-
wegungen zu vernachlissigen sind. Der nun dominierende Prozess ist das Verduns-
ten des enthaltenen Losungsmittels. Dabei nimmt die Viskositat zu, wodurch die
Beschichtung ortlich fixiert wird.

Anschliefsend wurden die Proben zur Aushirtung und zum Entfernen von eventuell ver-
bliebenem Losungsmittel in einem Ofen fiir eine Stunde bei 120°C gebacken.

6.3 Oberflachenmodifikationen der Polymerfilme
durch den Scanvorgang

Bereits bei den ersten Messungen der PMMA-Oberfliche zeigte sich, dass sich diese nach
jedem Scanvorgang im Contact-Mode sichtlich verdndert hatten. Die urspriinglich sehr
ebene Oberfliche wurde zunehmend welliger. Dieses Verhalten war bei den diinneren
Filmen, also denjenigen, die beim Spin-Coat-Prozess aus stirker verdiinnten Losungen
entstanden sind, erheblich deutlicher ausgeprigt als bei den dickeren.

Um diese Beobachtung genauer zu untersuchen, wurde auf dem diinnsten der PMMA-
Filme, PMMA 5, eine Fliche von 6 yum -6 um wiederholt abgescannt (Abbildung 6.3).
Bei jedem zweiten vollstidndigen Scanvorgang wurde ein Messbild aufgenommen. Die
Messung erfolgte im ungeregelten Modus bei einer Auflagekraft von ca. 1078 N mit dem
Eigenbaurasterkraftmikroskop. Die Scanfrequenz betrug zwei Zeilen pro Sekunde. Das
zentrale Feld des Messbilds wurde bereits in einem fritheren Experiment mehrfach ab-
gescannt. Dort hat eine Oberflichenmodifikation stattgefunden.

Schon beim ersten Scandurchlauf bildeten sich ldngliche Partikel, die parallel zur schnel-
len Scanrichtung orientiert waren. Diese wuchsen bei weiterem Scannen an, indem sie
sich mit ihren Nachbarn vereinten. Infolgedessen wurde die Oberflache des Films deutlich
rauer. Nach ca. 20 Durchlaufen hat sich eine stabile Oberflichenstruktur herausgebildet.
Die einzelnen Partikel haben sich jetzt zu langlichen ellipsoid-artigen Formen zusammen-
gelagert, die senkrecht zur schnellen Scanrichtung ausgerichtet sind. Die Breite dieser
Strukturen liegt sehr homogen zwischen 250 nm und 350 nm. Die Lingenverteilung va-
riiert zwischen 500 nm und mehreren pm.

Die entstandenen Formen nehmen nach einer gewissen Anzahl von Durchldufen einen
endgiiltigen Zustand ein. Weitere Scanvorginge fiithren keine Verinderungen mehr her-
bei. Dieser Effekt ist besonders gut am Zentralbereich des Scanfensters zu erkennen.
Dieser befand sich bereits bei Beginn des Abscannens in diesem Endzustand und hat
sich nicht mehr veréndert.
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Abbildung 6.1 entstand nach der Modifizierung der Oberfliche und gibt ein zentrisch
vergrofertes Scanfeld wieder. Das Bild verdeutlicht den Unterschied zwischen modifi-
ziertem Innen- und unmodifiziertem Aufsenbereich. Der quadratische Mittenrauwert des
Innenbereichs ist viermal so groft wie der des Auftenbereichs.

Abbildung 6.1: Vergrifiertes Scanfeld um den Bereich der in Abbildung 6.3 gezeigten
Oberflichenmodifikation (ungeregelte Normalkraftmessung mit Scanfeld-
grofe 9um- 9um; Aufiosung 512- 256 Pixel; Cantilever MDT-NSCS12
E)

Eine Linescan-Aufnahme (Abbildung 6.2) verdeutlicht die Stabilitét der einzelnen Struk-
turen. Hierzu wurde die Aufnahme eines Messbildes normal gestartet, bis drei der ellip-
soid-artigen Strukturen erreicht waren. In diesem Augenblick wurde der Y-Vorschub der
Probe angehalten, so dass alle weiteren Scanvorginge auf derselben Zeile der Probe statt-
fanden. Das bedeutet, dass in der vertikalen Richtung der Aufnahme eine fortschreitende
Anzahl von Durchldufen in derselben Zeile auf der Probenoberfliche zu sehen ist. Ob-
wohl die Cantileverspitze die Strukturen 400 mal {iberstreift, sind kaum Verédnderungen
im Profil erkennbar.

In [88] wurde das gleiche Verhalten der Bildung von ellipsoid-artigen Strukturen bei
Langmuir-Blogdett-Filmen aus PMMA beobachtet. Auch dort bildete sich nach ca. 25
Durchlaufen ein stabiler Oberflichenzustand aus. Die beschriebenen Ellipsoide sind aller-
dings mit 100 nm - 60 nm deutlich kleiner, was aber durch die Verwendung einer anderen
PMMA-Lo6sung und durch die andere Probenherstellungsmethode bedingt sein diirfte.

Die in [88] vermutete Erkldrung fiir dieses Verhalten ist, dass sich die PMMA-Molekiile
im Film zueinander nicht in der stabilsten Anordnung befinden. Durch die Wechsel-
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wirkung zwischen Spitze und Probe beim Scanvorgang wird ausreichend Energie zu-
gefiihrt, so dass eine Umorientierung stattfinden kann. Die Molekiile nehmen - indem
sie Ellipsoide formen - eine stabile Anordnung ein, so dass weitere Scanvorginge keine
Verédnderungen mehr hervorrufen konnen.

Dieser Vorgang diirfte bei dem untersuchten diinnen spingecoateten Film ebenso statt-
gefunden haben. Dafiir spricht, dass sich die Beobachtungen phinomenologisch véllig
decken.
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Abbildung 6.2: Linescan-Aufnahme einer zuvor entstandenen PMMA-Struktur (zusam-
mengesetzt aus zwei Finzelbildern, ungeregelte Normalkraftmessung mit

Scanfeldbreite 9 um; Gesamtauflosung 512- 512 Pixel; Cantilever MDT-
NSCS12 E)
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Filmes durch wiederholtes Abscannen der Ober-

fliche. Nach jedem zweiten Durchlauf wurde ein Bild aufgenommen.

Abbildung 6.3: Modifikation des PMMA

Im mittleren Bereich befindet sich eine Modifikation von einem vorhe-

rigen Abscanvorgang (PMMA 5; ungeregelte Normalkraftmessung mit

Scanfeldgrofie 6 um - 6 um; Auflosung 512- 256 Pizel; Cantilever MDT-

NSCS12 E)

105



6 Oberflichenmodifikationen und Nanostrukturierung

6.4 Elastizititskontraste auf Polymerfilmen

Die in Abschnitt 6.3 beobachtete Strukturbildung warf die Frage auf, ob der Polymer-
film durch die Scanvorginge vollig zu Ellipsoiden zusammengeschoben wurde, also das
Glassubstrat in den Zwischenrdumen frei liege.

Ein solcher Materialkontrast ldsst sich am einfachsten iiber die Messung der Elastizi-
tdt als Funktion des Ortes ermitteln. Dazu wird die in Abschnitt 2.3.2 beschriebene
Kraftmodulationsmikroskopie eingesetzt.

Die Elastizitdtsmessung wurde mit dem Eigenbau-Rasterkraftmikroskop durchgefiihrt.
Dabei wurde die z-Komponente des Piezoscannerréhrchens mit einem Sinussignal von
2kHz angeregt. Dieses Signal diente als Referenz fiir den Lock-In-Verstirker Jupiter
CA9600. In den Signaleingang des Lock-In-Verstirkers wurde das vom Messkopf kom-
mende Normalkraft-Signal eingespeist. Die eingestellte Zeitkonstante des Verstirkers
betrug 30 usec. Das X-Ausgangssignal des Lock-In-Verstiarkers wurde parallel zu dem
Topographiesignal erfasst. Die Messung fand wiederum an der Probe PMMA 5 statt,
also an dem diinnsten der Polymerfilme. Mehrmaliges Abscannen der Oberfliche vor
Beginn der Kraftmodulationsmessung erzeugte die aus dem vorangegangenen Abschnitt
bekannten Strukturen.

! 1000 nm

Abbildung 6.4: FElastizitdtsmessung auf modifizierter PMMA-Schicht: Gleichzeitige Mes-
sung von Normalkraft (links, fouriergefiltert) und FElastizitit (rechts)
(Probe PMMA 5; ungeregelte Messung; Scanfeldgrofie 2pum- 2 pm; Auf-
losung 512- 256 Pizel; Cantilever MDT-NSCS12 E)
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Die Anregung der z-Komponente war im Topographiebild als ein iiberlagertes Brummen
konstanter Frequenz zu erkennen, welches nachtriaglich durch eine Fourier-Filterung zum
groften Teil entfernt werden konnte (Abbildung 6.4 links).

Im Elastizitétsbild (Abbildung 6.4 rechts) sind die Regionen unterschiedlicher Elastizitét
mit klaren Grenzen zu erkennen. Innerhalb der Partikel — insbesondere an ihren Rand-
bereichen — sind die Intensitdtsunterschiede wesentlich geringer als im Topographiebild.
Dies deutet darauf hin, dass die abgebildeten Kontraste nicht ausschlieflich durch ein
Ubersprechen der Topographie in die Elastizititsmessung entstanden sind. Wihrend die
Partikel im Topographiebild tropfenartig erscheinen, weisen sie im Elastizitatsbild eher
die Gestalt flacher Plattchen auf, wie eine Querschnittsmessung (Abbildung 6.5) durch
einen PMMA-Partikel verdeutlicht.

Topographie
Elastizitat

0 100 200 300 400 500 500

Distanz [nm]

Abbildung 6.5: Querschnittsmessung durch einen PMMA-Partikel

Dieser Unterschied spricht fiir eine relativ homogene Elastizitdt innerhalb der Partikel,
bei der die Dicke der PMMA-Partikel nur wenig Einfluss auf die gemessene Elastizitit
hat. Da sich die Elastizititswerte auf den Flichen zwischen den Partikeln deutlich von
den Werten auf den Partikeln unterscheiden, kann davon ausgegangen werden, dass das
Glassubstrat von keiner durchgingigen PMMA-Schicht mehr iiberzogen ist. Bei der Um-
ordnung der Polymermolekiile aufgrund des Scanvorgangs wurde also die urspriinglich
vorhandene diinne Schicht vollig zerstort.
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6.5 Gezieltes “Frasen” von Strukturen auf
PMMA-Oberflachen

In diesem Abschnitt wird dargestellt, wie sich die Spitze des Rasterkraftmikroskops in
Verbindung mit einer angepassten Ansteuerung dafiir eignet, gezielt Nanostrukturen auf
PMMA-Oberfldchen zu erzeugen.

Die Strukturierungsexperimente wurden mit dem Eigenbau-Rasterkraftmikroskop durch-
gefiihrt. Da bei diesem der Rohrenscanner in x- und y-Richtung durch einen Analogaus-
gang des Messrechners frei angesteuert werden kann, eignet es sich ideal zur Erzeugung
komplexerer Strukturen auf Oberflichen. Die hierzu erforderlichen Funktionen sind in
der Eigenbau-Messsoftware bereits integriert [42].

Fiir die Experimente wurde neben den fiinf Polymerproben verschiedener Dicke (PMMA
1 bis PMMA 5) auch ein dlterer PMMA-Film (PMMA-Alt) auf Glas verwendet, dessen
Erzeugungsparameter leider nicht bekannt waren. Dieser Film scheint jedoch sehr dick
zu sein und {iber eine sehr harte Oberfliche zu verfiigen.

Abbildung 6.6 zeigt eine nanostrukturierte Blume auf diesem Film. Sie wurde durch
500faches Abfahren der Struktur mit der Cantileverspitze innerhalb von 100 sec erzeugt.
Bei den spéter hergestellten Filmen konnte eine derartige Schérfe des Abbildes nicht
mehr erreicht werden.

Bei den auf dem Bild sichtbaren dunklen Flecken handelt es sich um Locher auf der
Probe, welche bereits vor Beginn der Messungen existierten. Sie diirften beim Herstel-
lungsprozess entstanden sein.

Da es sich im Laufe der Experimente gezeigt hat, dass es — je nach untersuchtem Film
— schwierig ist, eine Auflagekraft zu finden, bei der einerseits bei den grofsen Durchlauf-
zahlen die gewiinschte Modifikation der Oberfliche stattfindet, diese aber andererseits
bei dem nachfolgenden Abbildungsvorgang nicht beschédigt wird, wurden Strukturie-
rungsversuche mit einer Anregung des Cantilevers in z-Richtung unternommen.

Hierzu wurde am Cantileverchip ein piezoelektrisches Element angebracht, das mit einer
sinusférmigen Spannung angesteuert werden konnte. Der Cantileverchip — und damit
auch der Cantilever selbst — wird so in Schwingungen entlang der z-Achse versetzt.

Abbildung 6.7 zeigt eine mit dieser Methode strukturierte Linie. Der Cantilever wurde
mit einer Frequenz von 9.34 kHz und einer Amplitude von 100 mV angeregt. Die Frequenz
entsprach einem Resonanzpeak des Cantilever/Cantilever-Chip-Systems. Bei dieser Fre-
quenz wurde die maximale Schwingungsamplitude des Cantilevers mit Hilfe der detek-
tierenden Fotodiode gemessen. Zur Strukturierung der Linie wurde bis etwa zur Hilfte
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29 nm

L—— 1000 nm

Abbildung 6.6: Strukturierung einer Blume (Probe PMMA-Alt; ungeregelte Normalkraft-
messung mit Scanfeldgrofie 3 um- 3 um; Auflosung 512+ 256 Pizel; Can-
tilever MDT-NSCS12 E)

des Bildes die Messspitze in Y-Richtung bewegt, wie dies bei einer normalen Messung
unter einem Scanwinkel von 0° der Fall ist. Dies geschah bei deaktivierter z-Anregung.
Daraufhin wurde der Scanvorgang angehalten, der Scanwinkel auf 50° eingestellt, die
z-Modulation aktiviert und 200 Zeilen im Linescan-Modus, d.h. ohne Vorschub entlang

I 1
oo 100.0 2000 3000 400.0 S00.0 nm
1000 nm Distanz: 2241 nm  Héhe: 0.0F nm  Winkel: 0,027

Abbildung 6.7: Strukturierung einer Linie durch 200 Zeilen Linescan mit z-moduliertem
Cantilever (f=9.34 kHz) unter einem Scanwinkel von 50° (Probe PMMA
2; ungeregelte Normalkraftmessung mit Scanfeldgrifie 2um- 2 um; Auf-
losung 512- 256 Pizel; Cantilever MDT-NSCS12 D)
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der langsamen Scanrichtung, abgefahren. Danach erfolgte die Aufnahme des Messbildes
unter einem Scanwinkel von 0°.

Der FEinsatz dieser Strukturierungsmethode empfiehlt sich, da PMMA zwar eine ho-
he Kratzfestigkeit besitzt, aber gegeniiber senkrechten Einschligen empfindlich ist [89].
Das bedeutet, dass der mafgebliche Mechanismus bei der Oberflichenmodifikation von
PMMA auf Normalkriften und nicht auf Lateralkréften beruht.

Abbildung 6.8 zeigt das Ergebnis eines weiteren Strukturierungsexperimentes mit z-
Modulation des Cantilevers. In diesem Fall reichte es aus, einen Bereich von 2 ym -2 ym
einmal abzuscannen, um ein tiefes Loch in der PMMA-Schicht zu erzeugen. Der Scan-
vorgang begann in der linken oberen Ecke, die schnelle Scanrichtung verlief waagrecht.
Die Anregungsfrequenz betrug wiederum 9.34 kHz bei einer Amplitude von 100 mV.

|

Abbildung 6.8: Scanfenster nach einmaligem Abscannen eines 2 pum- 2 um Bereichs mit
z-moduliertem Cantilever (f=9.34kHz) (Probe PMMA 2; ungeregelte
Normalkraftmessung; links Scanfeldgroffe 3 pum - 3 um, rechts Scanfeldgré-
Be 9um- 9um ; Auflosung 512- 256 Pizel; Cantilever MDT-NSCS12 D)

1000 nm

In Folge des Scanvorgangs wurde der Film unmittelbar zerstort. Der Cantilever hat die
herausgebrochene Masse vor sich hergeschoben. Mit fortschreitendem Vorschub entlang
der langsamen Scanachse wuchs die Menge des herausgebrochenen Materials stetig an.
Dieser Vorgang behinderte zunehmend die Strukturierung, was dazu fiihrte, dass der
Film nicht mehr iiber die volle Breite des Scanbereichs zerstort wurde. Die Asymmetrie
des entstandenen Scanfensters ist durch eine Anisotropie beim Strukturierungsvorgang
zu erkldren, die durch eine leichte Verkippung der Cantileverspitze relativ zur Proben-
oberfliche verursacht wurde.
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In dem Ubersichtsbild (Abbildung 6.8 rechts) ist erkennbar, dass sich die aus dem Loch
herausgebrochene Masse am unteren Ende des Scanbereichs angesammelt hat. Einzelne
Partikel wurden beim nachfolgenden Abbildungsvorgang zeilenweise von der Messspitze
vor sich hergeschoben. Sie sind als diagonal nach links unten laufende Streifen erkennbar.
Der grofite Teil scheint sich allerdings — wie in Abschnitt 6.3 bereits auf kleinerer Skala
beobachtet — in einem stabileren Zustand abgelagert zu haben. Weiteres Abscannen
des Bereichs fiihrt nur noch zu minimalen Verdnderungen des entstandenen Hiigels. Die
hellen Zonen neben dem Loch bzw. die dunklen Bereiche neben dem Abraumbhiigel sind
durch einen kapazitiven Filter im Messsystem verursachte Artefakte.

Da die Experimente mit einem Anregungspiezoelement am Cantileverchip erfolgreich
waren, wurde dariiber hinaus untersucht, ob auch durch Modulation der Probe mit Hilfe
der z-Komponente des Rohrenscanners eine Strukturierung moglich ist.

I I
oo 100.0 2000 200.0
1000 nm Distanz: 53.18 nm  Hdhe: 005 nm  Wiinkel: 0.05°

Abbildung 6.9: Strukturierung von parallelen Griben mit Anrequng des z-Piezoelementes
(Probe PMMA J; ungeregelte Normalkraftmessung mit Scanfeldgrofe
3um- 8 um; Auflosung 512- 256 Pizel; Cantilever MDT-NSCS11 A)

Bei dem Strukturierungsexperiment nach Abbildung 6.9 wurde an der z-Komponente des
Piezoscanners ein sinusformiges Signal von 2 kHz mit einer Amplitude von 2V angelegt.
Daraus resultierten ein Hohenunterschied von ca. 750 Angstrom bzw. ein Kraftunter-
schied von ca. 2 - 1077 N. Bei dem erzeugten Linienmuster wurde die senkrechte linke
Linie einmal, die zweite Linie zweimal, die dritte Linie dreimal, etc. innerhalb eines
Strukturierungsdurchlaufes durchfahren. Insgesamt wurde mit 100 Durchlaufen struk-
turiert. Wie zu erkennen ist, ist der Einfluk der Zahl der Abscanvorginge nur gering.
Der rechte Graben ist nur etwas tiefer als der linke. Die Cross-Section zeigt, dass die
Tiefe eines Grabens die Grundwelligkeit der Probe leicht iibersteigt. Im Vergleich dazu
zeigten unmittelbar zuvor durchgefiihrte Strukturierungsexperimente mit der gleichen
Auflagekraft, jedoch ohne z-Modulation, auch nach 2000 Durchldufen nur eine minimale
Modifikation der Oberfliche.
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Abbildung 6.10: Strukturierung feiner Linien (Probe PMMA-AIlt; ungeregelte Nor-
malkraftmessung mit  Scanfeldgrofe  2pm-2um (dargestellt links
1.8um- 1.8 pm, rechts 0.55um- 0.55 um); Auflosung 512- 256 Pizel;
Cantilever MDT-NSCS12 E)

In Abbildung 6.10 wurde der griechische Buchstabe ® auf eine PMMA-Oberfliche ge-
schrieben. Diese Strukturierung ist das Ergebnis einer Messserie, bei der die optimalen
Parameter zur Stukturierung moglichst feiner Linien gesucht wurden. Bei 2 Durchlaufen
pro Sekunde und 50 Durchldufen insgesamt wurde das Optimum fiir den untersuchten
PMMA-Film gefunden. Bei einer geringeren Anzahl von Durchldufen wurde die Struk-
tur nicht vollstindig geschrieben. Mehr Durchldufe oder eine héhere Strukturierungsge-
schwindigkeit resultierten in einer Verbreiterung der einzelnen Linien, wodurch folglich
eine grofsere Materialmenge PMMA freigesetzt wurde. Das herausgebrochene Material
setzte sich hdufig an der Messspitze fest und verhinderte die Aufnahme eines Messbildes
nach der Strukturierung.

Das rechte Einzelbild von Abbildung 6.10 ist eine Ausschnittvergrofferung des linken
Messbildes. Die Cross-Section (Abbildung 6.11) zeigt, dass die Breite der geschriebe-
nen Linie bei ca. 50 nm liegt. In [90] wurde mit Hilfe hochauflésender AFM-Messungen
nachgewiesen, dass das eingesetzte 950 K PMMA eine mittlere Partikelgrofse von 53 nm
besitzt. Diese Léinge stellt somit eine untere Schranke fiir die Nanostruktierung dar.

Die mittlere Linie des ® wurde bei jedem Durchlauf viermal durchfahren, der Kreis
jedoch nur einmal. Daraus resultiert der sichtbare Unterschied in der Linienbreite.
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i
0.0 100.0 2000 a00.0 nm
Distanz: 57.32 nm Hdhe: -0.15 nm  Winkel: -0.15"

Abbildung 6.11: Cross-Section entlang der markierten Linie im rechten Einzelbild von

Abbildung 6.10

Die Variation der Stirke des Kreises diirfte durch Unterschiede in der Auflagekraft durch
Verkippung der Probe aus der Horizontalen hervorgerufen werden. Bereits eine Verkip-
pung von 2° fiihrt bei einer Bildbreite von 2 ym und einem Cantilever mit einer Feder-
konstanten von 0.25N/m zu einem Krifteunterschied von ca. 2 - 107® N. Relativ zu der
Gesamtauflagekraft von ca. 10~7 N kann dieser Anteil durchaus einen Einfluss auf das
Strukturierungsverhalten haben.

Auch auf diesem Bild sind wieder stark ausgeprigte Spuren durch das abgetragene Ma-
terial erkennbar, die nach links unten laufen. Nach allen Strukturierungsversuchen auf
dickeren PMMA-Filmen erschwerten oder verhinderten die durch die Strukturierung
freigesetzten PMMA-Partikel eine storungsfreie Abbildung der Oberfliche im Contact-
Mode. Abhilfe kann hier der Einsatz des Non-Contact- oder des Intermittent-Contact-
Mode schaffen.

Wihrend aller Strukturierungsexperimente mit PMMA wurden zum Teil nicht nachvoll-
ziehbare Verhaltensweisen beobachtet. Manche Filme haben ihre Eigenschaften innerhalb
weniger Stunden merklich verédndert. So konnte bei einer Probe eine Strukturierung zu-
nichst problemlos ausgefiithrt werden, nach einer kurzen Zeitspanne war es allerdings
nicht mehr moglich, bei gleich eingestellten Parametern feine Strukturen zu erzeugen
oder abzubilden (Abbildung 6.12). Der Grund kénnte in Variationen der Luftfeuchtigkeit
wihrend des Messvorganges gelegen haben. PMMA kann aus der Atmosphire Wasser
bis zu 2% Gewichtsanteil adsorbieren und desorbieren, da die OH-Gruppen polare Was-
sermolekiile anziehen. Dieser Vorgang ist vollstindig umkehrbar [89]. Leider war es aus
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technischen Griinden nicht mdglich, die Messungen bei einer definierten Luftfeuchtigkeit
durchzufiihren.

L— 1000 nm

Abbildung 6.12: Strukturierung einer Blume mit groben Linien (Probe PMMA 2; unge-
regelte Normalkraftmessung mit Scanfeldgrofie 6 pm- 6 um; Auflésung
512- 256 Pizel; Cantilever MDT-NSCS12 E)
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6.6 Strukturierung auf Tesa-Film

In [91] wurden ausfithrliche AFM-Messungen im Intermittent-Contact-Mode an Tesa-
Film beschrieben. Bei Tesa-Film handelt es sich um eine handelsiibliche Polypropylenfo-
lie. Die Oberflichen der damals untersuchten Proben wurden mit Hilfe eines Laserstrahls
belichtet. Dabei entstanden Strukturen mit einer lateralen Ausdehnung von ca. 2 ym.
Das Ziel dieser Experimente war die Nutzung von Tesa-Film zu Zwecken der Datenspei-
cherung (“t-rom”).

Im Vergleich zur Laserstrukturierung sollte untersucht werden, ob sich Tesa-Film auch
fiir die mechanische Strukturierung durch eine Rasterkraftmikroskop-Spitze eignet. Zur
Untersuchung wurde ein Streifen Tesa-Film auf ein Glasplittchen geklebt, welches wie-
derum auf einem Objekttriger befestigt wurde.

21 nm

1000 nm

1000 nm

Abbildung 6.13: Strukturierung auf Tesa-Film: gleichzeitige Messung von Normalkraft
(links) und Lateralkraft (rechts) (ungeregelte Messung; Scanfeldgrifse
3000 nm - 3000 nm; Auflosung 512- 256 Pixel; Cantilever MDT-NSCS12
E)

Abbildung 6.6 zeigt das Ergebnis eines Strukturierungsexperimentes auf einer Fliche
von 3 um -3 pm. Als Testmuster kam die schon aus Abbildung 6.12 bekannte Blumen-
struktur zum Einsatz. Die Auflagekraft betrug ca. 1077 N, die Struktur wurde 1000 mal
abgefahren.

Der Tesa-Film weist bei der Strukturierung ein gelartiges Verhalten auf. Die Messspitze
scheint die Oberflache iiber weite Strecken plastisch zu verzerren, ohne dass Material aus
dieser herausgerissen wird. Dieses Verhalten kann durch die sehr grofse makroskopische
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Reifsdehnung von 150-300% erkléirt werden, d.h. ein Polypropylenfilm kann bis zu 300%
seiner Linge gedehnt werden, bevor er reifst. Im Gegensatz dazu liegt die Reifsdehnung
von PMMA bei nur 2.5-4% [92].

Versuche mit kleinerer Auflagekraft oder geringerer Anzahl von Durchldufen resultierten
darin, dass die Struktur nicht vollstéindig geschrieben wurde. Dies ldsst den Schluss zu,
dass vielfaches Abfahren zu einem Ermiidungseffekt fiihrt, woraufhin grofere Partikel
aus der Oberfliche herausgerissen werden. Es scheint nicht zu einem inkrementellen
Abtragevorgang zu kommen.

Auch beim Scanvorgang auf Tesa-Film sind Ansétze zur Bildung von elipsoid-artigen
Strukturen zu erkennen, die bereits auf PMMA beobachtet wurden (siehe Abschnitt 6.3).
Insbesondere wird dieser Effekt im oberen Bildbereich des Lateralkraftbildes deutlich.

Abbildungen im Contact-Mode erwiesen sich als schwierig, da es beim Abscannen der
Tesa-Film-Oberfliche zu den beschriebenen Verzerrungen der Oberfliche kam. Es kann
nicht ausgeschlossen werden, dass auch Klebstoffriickstinde durch Ubertragung von der
Riickseite der sich vormals dariiberbefindlichen Schicht mit Einfluff nahmen.

6.7 Strukturierung von Goldinselfilmen

Zur Gegeniiberstellung der Strukturierung auf PMMA- und Goldinselfilmen wurden
Strukturierungsexperimente an einem 100 Angstrém dicken Goldinselfilm, der auf frisch
gespaltenem Glimmer aufgedampft war, durchgefiihrt. Dieser Goldinselfilm entstand
wahrend desselben Aufdampfvorgangs wie die in Abschnitt 5.4.1 untersuchten Filme
auf Glas. Bei Glimmer handelt es sich um eine Schichtgitterverbindung. Er spaltet voll-
kommen entlang der (0001)-Spaltebene. Die dabei entstehende Oberfliche ist iiber weite
Bereiche atomar flach. Bei der untersuchten Probe kann also davon ausgegangen werden,
dass die dominierenden topographischen Eigenschaften von der Goldschicht herriihren.

In einem ersten Versuch wurde iiberpriift, ob die ca. 10~7 N groke Auflagekraft der Can-
tileverspitze geniigt, um die Oberfliche zu modifizieren. Dazu wurde eine Fliche von
400 nm - 400 nm ca. 70 mal hintereinander mit einer Scanfrequenz von 10 Hz durchlau-
fen. In der anschlieffend mit einer Scanfeldgréfte von 1000 nm - 1000 nm aufgenommenen
Abbildung 6.14 liegt der zuvor abgescannte Bereich zentrisch in der Bildmitte. Deutlich
ist die Bildung eines Scanfensters zu erkennen. In diesem Bereich sind die vormals vor-
handenen Goldcluster zum groften Teil zerstort. Es hat eine Verlagerung von Material
von den Clustern in die Bereiche zwischen ihnen stattgefunden. Dafiir spricht auch, dass
der quadratische Mittenrauwert des Bereichs innerhalb des Scanfensters nur etwa halb so
grofs ist wie der des ihn umgebenden, nichtmodifizierten Umfelds. Dass der Goldinselfilm
nicht vollstindig innerhalb des Scanfensters verdringt wurde, sondern es zu Umverla-
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gerungen kam, ist daran erkennbar, dass dort noch starke topographische Strukturen
vorhanden sind, welche in dieser Gréfenordnung nicht vom Substrat stammen kénnen.

Abbildung 6.14: 100 Angstrom dicker Goldinselfilm auf Glimmer, links: Ausgangszu-
stand, rechts: nach dem Strukturierungsversuch existiert ein quadra-
tisches Scanfenster mit 400nm Seitenlange (ungeregelte Normalkraft-
messung mit Scanfeldgroffe 1000nm - 1000 nm; Auflosung 512- 256 Pi-
zel; Cantilever MDT-NSCS12 E)

In [93] wurde gezeigt, dass sich mit dem Rasterkraftmikroskop Strukturen auf diinnen
Goldfilmen erzeugen lassen, die eine Linienbreite kleiner 1 gm besitzen. Simulationsrech-
nungen ergaben, dass dabei lokale Erwirmungen des Goldes in der Grofenordnung eines
pK auftraten. Die daraus resultierenden Anderungen der Materialeigenschaften spielen
eine zu vernachlissigende Rolle bei der Oberflichenstrukturierung.

In Abbildung 6.15 ist das Ergebnis eines dhnlichen Strukturierungsexperiments zu se-
hen. Durch wiederholtes Abfahren der vorgegebenen Punktabfolge wurden tip-induzierte
Modifikationen erzeugt. Die Blumenstruktur (linkes Teilbild) wurde 2000 mal bei fiinf
Durchldufen pro Sekunde durchfahren, die zehn parallelen Linien (rechtes Teilbild) 800
mal. Die Scanfeldgréfte betrug jeweils 250 nm - 250 nm.

Es zeigt sich, dass die einzelnen Goldcluster von der Cantileverspitze zerschnitten wer-
den. Das verdringte Material wird dabei z.T. seitlich neben der Struktur angelagert. Es
ist auch nicht auszuschliefsen, dass bei dem nach der Strukturierung folgenden Abbil-
dungsscanvorgang Material von dem Strukturierungsgebiet auf die restliche Oberfliche
verteilt wird. Es kommt jedoch nicht zu Stérungen des Abbildungsprozesses durch ver-
drangtes Material, wie es bei der Strukturierung auf PMMA der Fall ist.
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Abbildung 6.15: Zerschneiden von Goldclustern beim Strukturieren auf kleiner Skala:
links: Strukturierung einer Blume mat 2000 Durchliufen, rechts: Struk-
turierung zehn paralleler Linien mit 800 Durchliufen (jeweils ungere-
gelte Lateralkraftmessung mit Scanfeldgrofie 250 nm - 250 nm; Auflésung
512- 256 Pizel; Cantilever MDT-NSCS12 E)

Die Tatsache, dass innerhalb aller strukturierten Griaben keine merklichen Lateralkraft-
kontraste erkennbar sind, deutet darauf hin, dass die Strukturierung bis auf die sehr
glatte Oberfliche des Glimmeruntergrunds vorgedrungen ist. An solchen Stellen wurde
die Goldschicht vollig verdrangt. Bei Strukturierungen mit einer geringeren Anzahl von
Durchlaufen wurden die Goldcluster nur zum Teil in ihrer Héhe durchschnitten, so dass
innerhalb der Griaben noch Gold vorhanden war.
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1
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Distanz: 17.72 nm

Abbildung 6.16: Cross-Section entlang der markierten Linie tm rechten Finzelbild von
Abbildung 6.15

Zur Beurteilung der Linienbreite der einzelnen Strukturen wurde eine Cross-Section (Ab-
bildung 6.16) durch das Linienmuster des rechten Teilbildes von Abbildung 6.15 erstellt.
Dieses zeigt, dass die Linienbreite unterhalb von 20 nm liegt. Bei der Aufnahme der Blu-
me im linken Teilbild von Abbildung 6.15 fiihrte die Drift wiahrend des vergleichsweise
langeren Strukturierungsvorgangs zu einer Verbreiterung der Graben.
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Um die feinste mogliche Linienbreite zu bestimmen, wurde ein weiteres Strukturierungs-
experiment auf einer Flache von 100 nm - 100 nm durchgefiihrt. Hierbei wurde ein Muster
von zehn parallelen Linien durch 1500faches Abscannen mit fiinf Durchlaufen pro Se-
kunde strukturiert.

! 100 nm
100 nm

Abbildung 6.17: Strukturierung von zehn parallelen Linien auf kleiner Skala (links) er-
zeugt ein flichiges Scanfenster (rechts) (links ungeregelte Lateralkraft-
messung mit Scanfeldgroffe 100 nm - 100 nm, rechts ungeregelte Normal-
kraftmessung mit Scanfeldgrofie 250nm- 250nm; Auflosung 512- 256
Pizel; Cantilever MDT-NSCS12 E)

Auf dem linken Teilbild von Abbildung 6.17 sind nur noch leichte Ansétze von ca. 7nm
breiten Linien zu erkennen. Diese untere Auflosungsgrenze der Strukturierung wird so-
wohl durch den Radius der strukturierenden Messspitze als auch durch eine thermische
oder von dem Piezoscanner verursachte Drift wihrend des fiinfminiitigen Strukturie-
rungsvorganges bestimmt. Ein Zoom-Out (rechtes Teilbild von Abbildung 6.17) auf einen
Ausschnitt von 250 nm - 250 nm zeigt die strukturierte Fldache als einen ebenen Bereich,
auf dem sich keine Clusterstrukturen mehr befinden. Deutlich ist zu sehen, dass am
oberen Bildrand Material zusammengeschoben und angelagert wurde.

Im Vergleich zur Strukturierung von Polymeren zeigt sich, dass auf Goldinselfilmen sehr
viel kleinere und exaktere Strukturen geschrieben werden konnen. Dies ldsst sich durch
die grundlegenden Unterschiede der Materialien erkldren. Wéhrend bei den Goldinselfil-
men inkrementell einzelne Goldatome von der Oberfliche abgetragen werden, werden bei
den Polymeren ganze Polymerketten herausgerissen. Bei dem untersuchten 950 K PMMA
liegen diese in der Grofenordnung von 50 nm.
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6.8 Zusammenfassung

Die verschiedenen Oberflichenmodifikations- und Strukturierungs-Experimente fiihrten
zu folgenden Ergebnissen:

e Die Oberflache diinner spingecoateter PMMA-Filme wird durch den Scanvorgang
modifiziert. Dabei bilden sich zunéchst kleine ellipsoide Partikel, die sich bei weite-
ren Scandurchldufen zu groferen, linglichen Strukturen zusammenfiigen. Die ent-
standenen Strukturen sind mechanisch stabil. Im zwischenliegenden Bereich wird
der PMMA-Film vollig zerstort.

e Eine gezielte Strukturierung auf dickeren PMMA-Filmen ist moglich. Die feins-
ten dabei erzielbaren Linienbreiten liegen im Bereich von 50 nm. Die nachfolgende
Abbildung der Strukturen wird jedoch durch das freigewordene Material beein-
trachtigt.

e Durch Einsatz eines in z-Richtung schwingenden Cantilevers lisst sich die Ober-
fliche von PMMA-Filmen sehr stark modifizieren.

e Die Oberfliche von Polypropylenfilmen wird beim Strukturierungsvorgang zunéchst
stark verzerrt, bevor bei weiteren Durchldufen grofere Partikel aus der Oberfliche
gerissen werden.

e Die Strukturierung diinner Goldinselfilme fiihrt zu einem Zerschneiden der einzel-
nen Goldcluster. Bei einer ausreichenden Anzahl von Strukturierungsdurchlaufen
reichen die entstandenen Strukturen bis auf das Substrat. Die minimal erreichbare
Breite klar definierter Linien liegt bei den gegebenen Randbedingungen bei ca.
20nm.
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Im Rahmen dieser Diplomarbeit entstand die Auswertesoftware SXMEdit fiir die Ras-
tersondenmikroskopie. Die Entwicklung dieser Software vervollstindigt das am Institut
entwickelte Rasterkraftmikroskop. Durch Integration in die Windows-Umgebung sind
eine intuitive Bedienung und ein Datenaustausch mit vielen weiteren Anwendungen ge-
wiahrleistet. Bei der Konzeption der Software wurde besonderes Augenmerk darauf ge-
legt, dass keine Begrenzungen existieren, so dass Geschwindigkeit und Leistungsfihigkeit
der Software mit zukiinftigen Rechnergenerationen steigen.

Im Vordergrund der Entwicklung standen Modularitit und Wartbarkeit. Somit ist es
moglich, jederzeit weitere Darstellungsformen, zusétzliche Filter, die Unterstiitzung fiir
neue Bild- und Messformate und weitergehende Auswerteroutinen in die Software zu
integrieren. Hierzu stellt SXMEdit ein Geriist wiederverwertbarer Funktionen zur Ver-
fiigung. Eine genaue Beschreibung der ndtigen Schritte zur Erweiterung der Software ist
enthalten.

Einen Schwerpunkt der Auswertesoftware SXMEdit stellen die Berechnungsfunktionen
fiir die Rauheitsanalyse dar. Zur Bestimmung der Rauheitswerte existieren eine Vielzahl
von Funktionen, die in die Software integriert wurden. Definitionen von zweidimensio-
nalen Rauheitswerten fanden dabei ihre Erweiterung auf drei Dimensionen. Die Rau-
heitsanalysen wurden auf verschiedene Goldinselfilme auf Glas angewandt. Dabei zeigte
sich, dass die Filme zum Teil durch ihre Vorgeschichte bereits deutliche Verindungen
erfahren hatten, welche sich auf die Rauheitswerte auswirkten.

Es wurden verschiedene auf Rauheitswerten basierende Verfahren zur Bestimmung von
charakteristischen lateralen Grofsen von Oberflichenstrukturen in die Auswertesoftware
implementiert und auf die Goldinselfilme angewandt. Dabei zeigte sich, dass sich insbe-
sondere mit der sogenannten Kachelmethode laterale Lingenabhingigkeiten von Ober-
flichen gut bestimmen lassen. Eine auf dieser Methode basierende vollautomatische Aus-
wertung ist denkbar.

Einen weiteren Schwerpunkt der Diplomarbeit bildete die Untersuchung von Oberfld-
chenmodifikationen und der Nanostrukturierung von Polymerfilmen. Schon friih zeigte
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sich, dass es bei der Abbildung diinner durch Spin-Coating erzeugter PMMA-Filme mit
Hilfe des Rasterkraftmikroskops im Contact-Mode zu einer erheblichen Modifikation der
Oberfliche kommt. N#here Untersuchungen ergaben, dass zunichst einzelne PMMA-
Partikel auf der Schicht verschoben werden und sich im Laufe des weiteren Scannens
linienférmige Strukturen orthogonal zur Scanrichtung aus einer groferen Anzahl von
Partikeln ausbilden. In diesen Strukturen ist das PMMA in einem mechanisch stabi-
len Zustand angeordnet. Zur zerstorungsfreien Abbildung diinner PMMA-Filme bieten
sich fiir weitergehende Experimente die Anwendung des Intermittent-Contact-Mode oder
Messungen unter Fliissigkeit an.

Beim gezielten “Friasen” von Mustern in die Oberfliche dickerer PMMA-Filme zeigte
sich eine untere Auflosungsgrenze von ca. 50 nm. Kleinere Strukturen liefen sich nicht
erzeugen. Eine starke Einschrdnkung bei diesen Experimenten stellte das durch den
Frasvorgang freigesetzte Material dar, welches die spitere Abbildung behinderte.

Mit der sogenannten Modulationstechnik, also der Anwendung einer Modulation des
Spitzen-Proben-Abstandes, konnten auf PMMA in kurzer Zeit tiefe Strukturen erzeugt
werden. Ein flichiges Abscannen fithrte zu einer totalen Zerstorung des Films. Dieses
Ergebnis korreliert mit der Eigenschaft von PMMA, gegeniiber Kréften senkrecht zur
Oberfliche sehr empfindlich zu sein.

Zur Gegeniiberstellung zu den Experimenten auf PMMA-Filmen wurden Strukturie-
rungsversuche auf einer Polypropylenfolie und auf einem diinnen Goldinselfilm durch-
gefiihrt. Hierbei zeigte sich, dass Polypropylen fiir die gezielte Erzeugung feiner Muster
nur wenig geeignet ist, da die Messspitze in einer groferen Umgebung Modifikationen
hervorruft. Auf dem Goldinselfilm konnten dagegen Linien mit einer Breite von 20 nm
erzeugt werden. Dabei wurden die einzelnen Goldcluster von der Messspitze bis auf das
Glimmersubstrat zerschnitten.

Das Rasterkraftmikroskop stellt fiir Manipulationen von Oberflichen auf der Nanometer-
und Mikrometerskala ein ideales Werkzeug dar. Neben der gezielten Modifikation von
Oberflichen ist unmittelbar auch die Abbildung der erzeugten Strukturen moglich.
Da hierbei dreidimensionale Messdaten aufgenommen werden, kann eine numerische
Auswertung zur Bestimmung verschiedenster Oberflichendaten direkt erfolgen. AFM-
Messungen sind nur mit geringem experimentellen Aufwand verbunden und kénnen bei
Umgebungsbedingungen durchgefiihrt werden. Somit stellt das Rasterkraftmikroskop ein
geeignetes Instrument zur Erzeugung von Nanodevices fiir verschiedenste physikalische
Experimente dar.
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