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1
E I N L E I T U N G

Im Jahr 1986 erhielten Binnig und Rohrer den Physik-Nobelpreis für die
Entwicklung des Rastertunnelmikroskops (engl. scanning tunneling mi-
croscope: STM) [10]. Für die Festkörperphysik war dies ein Meilenstein,
da das STM die erste Technik war mit der Oberflächen auf atomarer Ska-
la direkt abgebildet und vermessen werden konnten. Der wissenschaft-
liche Reiz dieses neuen Instruments inspirierte ein weites Feld an neuen
experimentellen Techniken, die gesammelt als Rastersondenmikrosko-
pie bezeichnet werden. Eine der am häufigsten verwendeten Variante
unter diesen neuen lokalen Messtechniken ist das Rasterkraftmikroskop
(engl. atomic force microscope: AFM), das von Binnig, Quate und Ger-
ber entwickelt wurde [9]. Als Abbildungs- und Manipulationswerkzeu-
ge auf atomarer Ebene wurden Rastersondenmikroskope zu einer zen-
tralen Technik der Nanotechnologie, die heutzutage zu den wichtigsten
Forschungsfeldern überhaupt gehört.

Mit der Entwicklung des qPlus-Sensors durch Giessibl [30] wurde es
auf einfache Weise möglich STM und AFM zu kombinieren. Die si-
multane Aufzeichnung der Messkanäle eines kombinierten STM/AFM
können sich im Experiment ergänzen aber auch gegenseitig beeinflus-
sen. Speziell im AFM wird der Abbildungskontrast durch verschiedens-
te Wechselwirkungen zwischen der Abtastspitze des Sensors und der
Probenoberfläche beeinflusst, dazu kann auch der Tunnelstrom (Mess-
kanal des STM) gehören. Der Identifizierung und Messung dieser un-
terschiedlichen Wechselwirkungen bzw. Kontrastmechanismen ist ein
Großteil der vorliegenden Arbeit gewidmet. Bereits in meiner Diplom-
arbeit beschäftigte ich mich mit dem Abbildungsverhalten eines qPlus-
basierten STM/AFM. Dabei untersuchte ich die Kontrastentwicklung
auf der Oberflächenrekonstruktion Si(111)-(7× 7) in Abhängigkeit der
zwischen Spitze und Probe angelegten elektrischen Spannung. In spä-
teren Arbeiten zu diesem Thema wurde gefunden, dass auf Probensys-
temen mit geringer Leitfähigkeit der Tunnelstrom zu einer anscheinen-
den repulsiven Wechselwirkungskraft im AFM-Kanal führt [119, 123] –
dieses elektrostatische Phänomen ist als Phantomkraft bekannt. Diese
Ergebnisse zeigten deutlich wie wichtig das Verständnis der Wechsel-
wirkungen in STM und AFM für die Interpretation der Messdaten ist.

Die Messung bzw. Quantifizierung der verschiedenen Wechselwirkungs-
kräfte in der AFM stellt im Allgemeinen höchste Anforderungen an
den experimentellen Aufbau. Dies umfasst sowohl die mechanische Kon-
struktion des Mikroskops als auch die elektrische Verstärkung der Mess-
signale. Durch die Messumgebung kann die Sensitivität des Experiments
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2 einleitung

weiter optimiert werden. So sind die Störeinflüsse auf AFM-Messungen
bei tiefen Temperaturen im Ultrahochvakuum weitaus geringer als bei
Umgebungsbedingungen (Raumtemperatur und Normaldruck). Nichts-
destotrotz kann durch eine geeignete Wahl der Messparameter selbst
bei Umgebungsbedingungen eine erstaunliche Messgenauigkeit erreicht
werden. In der Magnetkraftmikroskopie (engl. magnetic force microsco-
py: MFM) können so die sehr kleinen Kraftgradienten zwischen magne-
tischen Spitzen- und Probenmomenten gemessen werden. Kapitel 4 die-
ser Dissertation beschäftigt sich damit und im Speziellen mit der Anwen-
dung des qPlus-Sensors, der mit einer Federhärte von 1800 N m−1 eigent-
lich für atomare Wechselwirkungen optimiert ist, in MFM-Messungen.
Ein großer Vorteil des qPlus-Designs ist dabei, dass seine Abtastspit-
ze aus beliebigen Materialien hergestellt werden kann, z. B. magneti-
sche Materialien für MFM. In einem Tieftemperaturaufbau kann die
Spitze des qPlus-Sensors sogar mit verschiedenen Atomen und Molekü-
len funktionalisiert werden. Auf diese Weise können Spitzen präpariert
werden, die entgegengesetzte elektrische Dipolmomente aufweisen (z. B.
Cu- und CO-Spitzen). In Kapitel 5 konnte so auf polaren Cu2N-Inseln
der Einfluss kurzreichweitiger elektrostatischer Kräfte auf die Kontrast-
formation in AFM-Messungen nachgewiesen werden.

Der Inhalt dieser Arbeit gliedert sich wie folgt:

Im folgenden Kapitel werden die Grundlagen der STM und AFM be-
sprochen. Für das STM werden die gängigen Theorien zur Kontrastin-
terpretation in Abhängigkeit der Spitzen-Wellenfunktion vorgestellt. Au-
ßerdem werden die lang- und kurzreichweitigen Wechselwirkungskräfte
zwischen Spitze und Probe, die für die AFM wichtig sind, besprochen.
Mit einer Beschreibung der frequenzmodulations AFM, den Störeinflüs-
sen auf das AFM-Messsignal und der kombinierten STM/AFM mit ei-
nem qPlus-Sensor endet dieses Kapitel.
In Kapitel 3 wird das im Rahmen dieser Dissertation aufgebaute Raum-
temperatur-Ultrahochvakuum-System beschrieben. Des Weiteren wird
auf die Erweiterung zum Tieftemperatur-System eingegangen, welche
in Zusammenarbeit mit Matthias Emmrich erfolgte. Eine Beschreibung
der verwendeten Steuer-, Mess- und Regelungskomponenten findet sich
ebenfalls in diesem Kapitel.
Der Anwendung eines qPlus-basierten AFM als MFM widmet sich Ka-
pitel 4. Dabei wird zuerst die theoretische Sensitivität eines qPlus- mit
einem Standard-Silizium-Federbalken-Aufbaus verglichen und der Ein-
fluss der Schwingungsamplitude des Kraftsensors auf die Abbildung
besprochen. Dem folgend wird der magnetische Abbildungsmechanis-
mus in Abhängigkeit des magnetischen Streufeldes der Spitze disku-
tiert. Im nächsten Abschnitt (Experimentelle Techniken) wird der ver-
wendete Aufnahmemodus (lift mode) vorgestellt. Aus diesem Modus
ergeben sich verschiedene Möglichkeiten zur Optimierung des magne-
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tischen Kontrastes, die ebenfalls besprochen werden. Außerdem wird
hier die Herstellung der benutzten MFM-Sensoren erklärt. Zum Einsatz
kamen Sensoren mit Vollmaterialspitzen aus Eisen, die durch elektroche-
misches Ätzen hergestellt wurden, und Sensoren auf die die Spitze eines
kommerziell verfügbaren MFM-Silizium-Federbalkens geklebt wurden.
Im letzten Abschnitt werden die Messungen auf einer Referenzprobe
(Festplatte) mit diesen Sensoren präsentiert. Dabei zeigt sich, dass für
beide Spitzen die magnetische Struktur der Festplatte mit dem qPlus-
Kraftsensor aufgelöst werden kann. Aufgrund der hohen Steifigkeit des
qPlus-Sensors (k = 1800 N m−1) beträgt der beobachtete magnetische
Kontrast in der Frequenzverschiebung nur wenige Millihertz.
In Kapitel 5 wird der Einfluss von elektrischen Multipolkräften auf AFM-
Messungen untersucht. Dazu wurden die Wechselwirkungskräfte zwi-
schen mono-atomar dicken, polaren Cu2N-Inseln auf Cu(100) mit Cu-
und CO-Spitzen ausgewertet. Der erste Abschnitt dieses Kapitels be-
schäftigt sich mit den strukturellen Eigenschaften und der Ladungsan-
ordnung auf den Cu2N-Inseln. Im zweiten Abschnitt werden die Präpa-
ration des Probensystems und die Funktionalisierung der Sensorspitzen
besprochen. Außerdem wird das verwendete Messverfahren zur Ermitt-
lung der Wechselwirkungskraft und der Fehler, der dabei gemacht wird,
erläutert. Die Messergebnisse werden im darauf folgenden Abschnitt
vorgestellt. Dazu wird zuerst der STM-Kontrast mit Cu- und CO-Spitzen
benutzt um die atomaren Positionen innerhalb der Cu2N-Einheitszelle
zu identifizieren, womit diese auch im simultan aufgezeichneten AFM-
Kanal bestimmt werden können. Da der Spitzen-Proben-Abstand eine
kritische Größe für die Interpretation der Kräfte ist, werden Modelle
vorgestellt, mit denen dieser für beide Spitzenterminierungen errechnet
werden kann. Schließlich werden die Ergebnisse der Kraftmessung ge-
zeigt und bezüglich ihres kurzreichweitigen Charakters interpretiert. Im
letzten Abschnitt dieses Kapitels wird ein elektrostatisches Modell für
die Wechselwirkung zwischen den Ladungen der Cu2N-Insel und den
elektrischen Dipolmomenten der Spitzen entwickelt. Der experimentell
bestimmte Spitzen-Proben-Abstand und Kraftkontrast wurde dann ver-
wendet um die Dipolmomente der Spitzen zu berechnen. Damit konnte
gezeigt werden, dass atomare Auflösung mit dem AFM auf Cu2N durch
elektrostatische Multipolkräfte erreicht werden kann.
Im letzten Kapitel findet sich eine Zusammenfassung der Ergebnisse.





2
G R U N D L A G E N D E R R A S T E R S O N D E N M I K R O S K O P I E

Die Rastersondenmikroskopie umfasst Techniken, bei denen Oberflä-
chen berührungsfrei mit speziellen Messsonden abgetastet werden, um
sie auf bestimmte Eigenschaften zu untersuchen. In der vorliegenden
Arbeit wurde ein kombiniertes Rastertunnel-/Rasterkraftmikroskop ver-
wendet, basierend auf dem von Giessibl vorgestellten qPlus-Sensor [31].
Das STM beruht auf dem quantenmechanischen Tunneleffekt zwischen
leitfähigen Proben und Sondenspitzen, und wird in Abschnitt 2.1 be-
schrieben. Mit einem frequenzmodulations AFM (FM-AFM) können ato-
mare Wechselwirkungen zwischen Probe und Sondenspitze gemessen
werden. Eine genaue Beschreibung folgt in Abschnitt 2.2. Der simultane
Betrieb von STM und FM-AFM mit einer einzigen Sonde kombiniert die
Vorteile beider Methoden und wird in Abschnitt 2.3 im Detail bespro-
chen.
Gemeinsam haben die hier verwendeten Techniken, dass das Abrastern
der Probenoberfläche mit Hilfe eines Piezoröhrenscanners geschieht (sie-
he Abbildung 1). Solche Scanner erlauben eine Stellgenauigkeit von we-
nigen Pikometern. Während der Messung wird der Abstand über der
Probe entweder konstant gehalten (engl. constant height) oder mit Hilfe
des Messsignals geregelt.

2.1 rastertunnelmikroskopie

Das Messsignal des STM ist ein elektrischer Strom zwischen der leitfä-
higen Sondenspitze und Probe. Dieser Strom kann jedoch nicht durch
das Ohm’sche Gesetz beschrieben werden, da zwischen Sonde und Pro-
be ein Abstand von wenigen 100 pm besteht. Dieser Abstand führt zu ei-
nem Potentialwall (Tunnelbarriere), der von Elektronen aufgrund ihres
Wellencharakters mit gewisser Wahrscheinlichkeit „durchtunnelt“ wer-
den kann – Tunneleffekt. In einem einfachen, eindimensionalen Modell
nimmt die Wellenfunktion eines Elektrons Ψ, und damit seine Aufent-
haltswahrscheinlichkeit |Ψ|2, innerhalb des Potentialwalls exponentiell
ab. Abhängig von der Breite des Potentialwalls ist die Aufenthaltswahr-
scheinlichkeit des Elektrons jenseits des Walls größer Null. Durch An-
legen einer kleinen elektrischen Spannung U zwischen Spitze und Pro-
be kann ein Netto-Tunnelstrom It fließen (Abbildung 2), welcher nach
der WKB-Methode (Wentzel-Kramers-Brillouin) berechnet werden kann
[79]:

It ∝ e−2κd mit κd =
1
h̄

b∫
a

√
2m(V(z)− E)dz . (1)

5



6 grundlagen der rastersondenmikroskopie

Abbildung 1: Schematische Darstellung der Scaneinheit mit dem Piezoröhren-
scanner, der den qPlus-Sensor über die Probenoberfläche rastert.

Hierbei ist m die Elektronenmasse, h̄ das reduzierte Planksche Wirkungs-
quantum, E die Energie des tunnelnden Elektrons, V(z) die Höhe des
Tunnelpotentials bei z und d = b − a dessen Breite (siehe auch Abbil-
dung 2). Die charakteristische Abklinglänge κ des Tunnelstromes hat
typischerweise einen Wert von 1 Å−1. Damit ergibt sich als Faustregel,
dass sich der gemessene Tunnelstrom bei einer Abstandsänderung pro
Ångström um einen Faktor 10 ändert.

Umfassend lässt sich das Zustandekommen des Tunnelstroms in die-
sem einfachen (eindimensionalen) Modell aber nicht erklären. Zur Be-
schreibung von Tunnelvorgängen in mehreren Dimensionen entwickel-
te Bardeen 1961 [5] eine allgemeinere Theorie. Dabei wird die Wellen-
funktion Ψm eines Spitzenzustandes und die eines Probenzustandes Ψn

im Rahmen der Schrödingergleichung exakt beschrieben. Weisen diese
Zuständen innerhalb der Tunnelbarriere einen Überlapp auf, kann der
Übergang zwischen den Zuständen Ψm und Ψn durch das Tunnelmat-
rixelement

Mmn =
−h̄2

2m

∫
F

(Ψ∗m∇Ψn −Ψn∇Ψ∗m) · d~A (2)

berechnet werden [15]. Integriert wird hier über eine beliebige Fläche
F innerhalb der Tunnelbarriere. Der gesamte Tunnelstrom ergibt sich
dann durch Summation über alle erlaubten Zustände Ψm und Ψn un-
ter Berücksichtigung derer Besetzung (Fermi-Verteilung für Elektronen),
sowie gegenläufiger Übergänge. Aus Gleichung (2) ist bereits ersicht-
lich, dass der Tunnelvorgang von den Wellenfunktionen der Probe und
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Abbildung 2: Der Tunneleffekt. Hier werden die Fermi-Energie-Niveaus zweier
Metalle durch das Anlegen einer Spannung U gegeneinander verschoben.
So können Elektronen der Energie E die Potentialbarriere V(z) der Ausdeh-
nung d überwinden.

Spitze abhängt, welche meist nicht genau bekannt sind. Tersoff und Ha-
mann [112] vereinfachten das Problem, indem sie annahmen, dass die
Spitze hauptsächlich durch Elektronen mit sphärischer Wellenfunktion
(s-Welle) zum Tunnelprozess beitragen. Für kleine Spannungen U zwi-
schen Spitze und Probe kann der Tunnelstrom dann in sehr einfacher
Form angegeben werden:

It ∝ U · ρProbe(~r0, EF) , (3)

hier ist ρProbe(~r0, EF) die lokale Zustandsdichte (engl. local density of
states: LDOS) der Probe bei der Fermi-Energie EF am Ort~r0. Im s-Wellen
Modell von Tersoff und Hamann bildet das STM somit die Kontur kon-
stanter Zustandsdichte an der Oberfläche ab, also die lokale elektroni-
sche Struktur und nicht notwendigerweise die Position von Atomen auf
der Oberfläche.
Chen [14, 15] erweiterte das s-Wellen Modell, indem er das Tunnelma-
trixelement (Gleichung (2)) für p- und d-Zuständen der Spitze berech-
nete. Es zeigt sich, dass für p-Zustände der Spitze Mmn proportional
zur Ableitung von Ψn ist und man für d-Zustände eine Proportionalität
zur zweifach partiell differenzierten Proben-Wellenfunktion erhält (siehe
Tabelle 1). Diese Gesetzmäßigkeiten sind als „Chen’s derivative rule“ be-
kannt. Typische Metalle zeigen einen ausgeprägten s-Wellen-Charakter,
wodurch das s-Wellen Modell meist ausreicht um den STM-Kontrast zu
erklären. Gerade bei Tieftemperaturanlagen bietet jedoch das Funktiona-
lisieren von STM-Spitzen mit auf der Probe adsorbierten Molekülen, in
erster Linie CO, die Möglichkeit, genau definierte Spitzen reproduzier-
bar zu erzeugen [7, 43]. Obwohl CO-funktionalisierte STM-Spitzen be-
reits seit über 20 Jahren verwendet werden, wurde erst 2011 durch Gross
et al. [42] gezeigt, wie der p-artige Zustand des COs den STM-Kontrast
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Spitzen-Zustand Tunnelmatrixelement

s 2πCh̄2

κm Ψn(~r0)

pz
2πCh̄2

κm
∂Ψn
∂z (~r0)

px
2πCh̄2

κm
∂Ψn
∂x (~r0)

py
2πCh̄2

κm
∂Ψn
∂y (~r0)

dzx
2πCh̄2

κm
∂2Ψn
∂z∂x (~r0)

dzy
2πCh̄2

κm
∂2Ψn
∂z∂y (~r0)

dxy
2πCh̄2

κm
∂2Ψn
∂x∂y (~r0)

Tabelle 1: Tunnelmatrixelemente für verschiedene Spitzen-Wellenfunktionen,
nach Chen [15].

beeinflusst. Dazu untersuchten sie die Moleküle Pentacene und Naphta-
locyanine, welche auf einer zwei Monolagen dicken NaCl-Schicht adsor-
biert waren, mit einer CO-Spitze. Ausgehend von der bekannten Orbital-
struktur der Proben-Moleküle, konnten sie zeigen, dass der beobachtete
Kontrast mit Hilfe von „Chen’s derivative rule“ erklärt werden kann. In
Kapitel 5 wird gezeigt, dass ein ähnlicher Kontrastmechanismus auch
auf Cu2N beobachtet werden kann.

2.2 rasterkraftmikroskopie

Mit einem AFM ist man in der Lage kleinste Kräfte (wenige Pikonew-
ton) zwischen einer Sondenspitze und einer Probenoberfläche zu mes-
sen. Nähert man die Spitze der Probe bis in den Nanometerbereich an,
wirkt eine Kraft Fsp, die über ein Wechselwirkungspotential Vsp nach
Fsp = −∂Vsp/∂z beschrieben werden kann. Man unterscheidet dabei
zwischen lang- und kurzreichweitigen Kraftkomponenten, die in den
Abschnitten 2.2.1 und 2.2.2 genauer behandelt werden. Die Messgröße
des FM-AFM ist die Frequenz eines schwingenden Federbalkens, auf
dem die Sondenspitze montiert ist, bzw. deren Änderung im Kraftfeld
Fsp und wird in Abschnitt 2.2.3 besprochen. Die Qualität dieser Fre-
quenzmessung wird durch verschieden Rauschquellen gestört, die in
Abschnitt 2.2.4 beschrieben werden.

2.2.1 Langreichweitige Kräfte

Langreichweitige Kräfte beeinflussen die Spitze-Probe-Wechselwirkung
bis zu einem Abstand von 100 nm [33]. Im Allgemeinen tragen daher re-
lativ große Volumenbereiche von Spitze und Probe zu diesen Kraftkom-
ponenten bei. Im Ultrahochvakuum (UHV) bestehen diese langreichwei-
tigen Komponenten vor allem aus der van-der-Waals-Kraft (vdW) und
der elektrostatischen Kraft. Bei magnetischen Spitzen-Proben-Systemen
sind außerdem magnetostatische Kräfte zu berücksichtigen. Diese lang-
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reichweitigen Kräfte variieren lateral kaum und enthalten deshalb keine
atomare Information. In AFM-Messungen verursachen sie meist einen
abstandsabhängigen konstanten Krafthintergrund.

Die van-der-Waals-Kraft ist eine anziehende Wechselwirkung zwischen
zwei neutralen Atomen. Obwohl ein neutrales Atom im zeitlichen Mit-
tel eine kugelsymmetrische Ladungsverteilung aufweist und damit sein
mittleres Dipolmoment Null ist, gibt es immer ein momentanes Dipol-
moment. Dieses entsteht durch Fluktuationen der Elektronenverteilung
und führt zu einem elektrischen Feld, das in einem zweiten, neutralen
Atom ein Dipolmoment induzieren kann. Das elektrische Feld des zwei-
ten Atoms wirkt wiederum auf das erste Atom. Bei dieser wechselsei-
tigen Beeinflussung kommt es zu einer dauerhaften Störung der kugel-
symmetrischen Ladungsverteilung, so dass auch im Zeitmittel das Di-
polmoment nicht mehr Null ist [18]. Das vdW-Potential ergibt sich dann
aus der Wechselwirkung des einen Dipolmoments mit dem elektrischen
Feld des zweiten Atoms, bzw. umgekehrt, und lässt sich schreiben als:

VvdW(r) = −CvdW

r6 . (4)

Dabei ist CvdW die vdW-Konstante, die proportional zu den Polarisier-
barkeiten der beiden Atome ist und r deren Abstand. In der Annah-
me des Superpositionsprinzip kann Gleichung (4) verwendet werden
um das vdW-Potential zwischen den Spitzen- und Probenatomen zu be-
rechnen. Hamaker [44] zeigte, dass es dabei hinreichend genau ist, die
Summe über alle Atome durch eine Integration über das Proben- bzw.
Spitzenvolumen multipliziert mit der jeweiligen Atomdichte zu ersetzen.
Hierbei wird das Spitzenvolumen durch Integration über die höhenab-
hängigen Querschnittsfläche A(h) berechnet. Für eine flache Probe er-
hält man somit [29]:

VvdW(z) = −
πCvdWρsρp

6

H∫
0

A(h)
(z + h)3 dh , (5)

wobei ρs und ρp die Atomdichten von Spitze und Probe sind, und H die
Gesamthöhe der Spitze ist. Der konstante Vorfaktor π2CvdWρsρp wird
üblicherweise als Hamaker-Konstante AH bezeichnet und liegt für die
meisten Festkörper im Bereich von 0,1 aJ [54]. Für typische Spitzengeo-
metrien kann die Querschnittsfläche A(h) allgemein geschrieben wer-
den als χhm. Eine Auflistung der Parameter χ und m ist in Tabelle 2 zu
finden. Aus dem allgemeinen vdW-Potential in Gleichung (5) für eine
flache Probe gegenüber einer Spitze, die unendlich hoch ist, lässt sich
dann die vdW-Kraft nach F = −∂V/∂z berechnen:

FvdW(z) =

− AHχ
12π

1
z2 für m = 1

− AHχ
6π

1
z für m = 2

. (6)
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Spitzengeometrie m χ

pyramidal 2 4 tan2(α/2)

konisch 2 π tan2(α/2)

parabolisch 1 2πR

keilförmig 1 1 tan(α/2)w

Tabelle 2: Zur Berechnung des vdW-Potentials in Abhängigkeit der Spitzengeo-
metrie ergeben sich verschiedene Werte für A(h) = χhm in Gleichung (5),
nach [29]. Dabei ist α der volle Öffnungswinkel von Pyramide, Konus bzw.
Keil, R der kleinste Krümmungsradius der Parabel und w die Breite des
Keils.

Eine anziehende langreichweitige, elektrostatische Kraft kann beobachtet
werden, wenn Spitze und Probe leitfähig sind und eine Potentialdif-
ferenz aufweisen. Eine solche Potentialdifferenz kann ihre Ursache in
einer angelegten Spannung U zwischen Spitze und Probe, aber auch
in resultierenden Nettoladungen auf der Probe (z. B. bei gespaltenen
Ionenkristallen) haben. Die wohl häufigste Ursache ist die sogenannte
Kontaktspannung Ucpd (engl. contact potential difference: CPD), die ih-
ren Ursprung in unterschiedlichen Austrittsarbeiten von Spitze und Pro-
be hat. Für ein metallisches Spitzen-Proben-System kann das Potential
geschrieben werden als:

Ves(z) =
1
2

C(z)(U −Ucpd)
2 . (7)

C(z) ist dabei die vom Abstand und der exakten Spitzen- und Proben-
geometrie abhängige Kapazität. Durch Bildung des Gradienten kann die
elektrostatische Kraft berechnet werden:

Fes(z) = −
1
2

dC(z)
dz

(U −Ucpd)
2 . (8)

Bemerkenswert ist hier, dass für U = Ucpd die elektrostatische Kraft voll-
ständig kompensiert werden kann. Olsson et al. [81] berechneten einen
analytischen Ausdruck der Kraft für eine kugelförmige Spitze mit Radi-
us R im Abstand z ergibt sich unter der Annahme z� R:

Fes(z) = −πε0R
(U −Ucpd)

2

z
. (9)

Hier ist ε0 die elektrische Feldkonstante. Die elektrostatische Kraft für
den realistischeren Fall einer konischen Spitze wurde von Hudlet et al.
in Referenz [53] berechnet. Dabei ergibt sich jedoch ein wesentlich kom-
plizierterer Ausdruck, der hier nicht weiter besprochen werden soll.

Magnetostatische Kräfte treten zwischen einer magnetisierten Spitze und
einer magnetischen Probe auf. In der Magnetkraftmikrokopie (engl. ma-
gnetic force microscopy: MFM), einer Variante der AFM, misst man die-
se Kräfte. Eine genaue Beschreibung dieser Technik ist in Kapitel 4 zu
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finden. Die magnetostatische Kraft wird dabei nicht primär von der me-
soskopischen Geometrie der Sonde, sondern von deren magnetischer
Struktur bestimmt. Eine physikalisch umfassende Beschreibung des ma-
gnetischen Streufeldes der Spitze ist jedoch sehr aufwendig. In den meis-
ten Fällen und für ein qualitatives Verständnis der magnetostatischen
Kraft ist es aber ausreichend die Spitze als magnetischen Dipol zu nä-
hern. Das Dipolmoment wird dabei als konstant und unabhängig vom
äußeren Streufeld der Probe angenommen. Damit wird die Situation zu
einem magnetostatischen Problem vereinfacht. Allgemein ist die poten-
tielle Energie eines magnetischen Dipols ~m in einem äußeren magneti-
schen Feld ~B gegeben durch:

Vmag = −~m · ~B . (10)

Durch Bildung des Gradienten −∇Vmag kann schließlich die Kraft auf
den Dipol im inhomogenen Magnetfeld der Probe berechnet werden
[19]:

~Fmag = µ0 (~ms · ∇) ~Hp . (11)

Wobei µ0 die magnetische Feldkonstante und ~Hp das Streufeld der Pro-
bendomänen ist. Da die Spitze senkrecht zur Probenoberfläche schwingt,
wird in erster Linie die senkrechte/z-Komponente der magnetischen Di-
polkraft detektiert. Daher können x-/y-Komponenten in Gleichung (11)
vernachlässigt werden. Nimmt man weiter an, dass das Dipolmoment
der Spitze in z-Richtung orientiert ist vereinfacht sich die Gleichung zu:

Fmag, z = µ0ms
∂

∂z
Hp, z . (12)

Die Messung der magnetischen Kraft ist daher sensitiv auf Änderungen
des Streufeldes senkrecht zur Probe, wie sie beispielsweise an Domänen-
grenzen auftreten. Abhängig von der relativen Orientierung des Spit-
zendipols und des Probenstreufeldes kann die magnetostatische Kraft
anziehend oder abstoßend sein.

2.2.2 Kurzreichweitige Kräfte

Kurzreichweitige Kräfte beeinflussen die Spitze-Probe-Wechselwirkung
bis zu einem Abstand, der in der Größenordnung von Atomabständen
in einem Molekül/Festkörper liegt - einige 100 pm. Kräfte auf dieser
Längenskala können klassisch kaum beschrieben werden und bedürfen
der Quantenmechanik für ein tieferes Verständnis. Typische Beispiele
hierfür sind chemische Bindungen, die Pauli-Abstoßung und Austausch-
wechselwirkungen. Klassisch berechnen lässt sich das elektrische Feld ei-
ner periodische Ladungsanordnung, das exponentiell mit dem Abstand
abnimmt. Für typische Ionenkristalle besitzt es eine Abklinglänge von
unter 100 pm und führt daher zu einer kurzreichweitigen Kraft. Die ge-
ringen Abklinglängen dieser Kräfte führen zu einer starken lateralen
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Variation der messbaren Wechselwirkung und ermöglichen deshalb ato-
mare Auflösung in der AFM.

Chemische Bindungen, oder kovalente Bindungen, entstehen, wenn sich
zwei Atome mit nicht abgeschlossenen Elektronenhüllen so nahe kom-
men, dass die Wellenfunktionen ihrer Valenzelektronen überlappen. Aus
den atomaren Wellenfunktionen (Atomorbitalen) bilden sich als Folge
Molekülorbitale aus, die z. B. im Rahmen der LCAO-Näherung (engl.
linear combination of atomic orbitals) berechnet werden können. Diese
Molekülorbitale beschreiben die Aufenthaltswahrscheinlichkeit der Va-
lenzelektronen im Molekül und können bindend oder antibindend sein.
Der anziehende Charakter eines bindenden Molekülorbitals hat dabei
zwei Ursachen: Erstens ist in diesem Fall die Aufenthaltswahrscheinlich-
keit der Elektronen maximal zwischen den beiden Kernen. Dies führt zu
einer Erniedrigung der potentiellen Energie, da die Elektronen aufgrund
der Coulombkraft die Kerne zur Mitte ziehen. Zweitens hat das Mole-
külorbital eine größere räumliche Ausdehnung als das Atomorbital. Da-
durch wird die Ortsunschärfe der Bindungselektronen vergrößert und
damit ihre Impulsunschärfe verkleinert. Daher sinkt im Molekülorbi-
tal die kinetische Energie der beteiligten Elektronen. Dieser Effekt wird
auch als Austauschwechselwirkung bezeichnet, weil er auf der Ununter-
scheidbarkeit der beteiligten Elektronen beruht.
Werden Atome mit gefüllten tieferen/äußeren Schalen oder Moleküle
mit gesättigten Bindungen (z. B. CO) einander genähert bis die Wel-
lenfunktionen überlappen kommt es zu einer Abstoßung. Diese Wech-
selwirkung wird als Pauli-Abstoßung bezeichnet und beruht auf dem
Pauli-Ausschlussprinzip. Danach dürfen keine zwei Elektronen in einem
Atom/Molekül in allen Quantenzahlen übereinstimmen [85]. Das be-
deutet, dass die Wellenfunktion eines Quantensystems bezüglich Vertau-
schung von identischen Fermionen antisymmetrisch sein muß. Es han-
delt sich daher ebenfalls um eine Austauschwechselwirkung. Kommt
es zu einer räumlichen Überschneidung zweier Elektronen des gleichen
Spin-Zustandes nehmen deren orthogonalisierte Wellenfunktionen eine
größere Steigung an um einen Überlapp zu verhindern. Dies führt zu ei-
ner Erhöhung der kinetischen Energie im System und deshalb zu einer
abstoßenden Wechselwirkung [74].
Die Anziehung in einer kovalenten Bindung und die Pauli-Abstoßung
bewirken, dass die Gesamtenergie der Bindungselektronen bei einem
Abstand Re, dem sogenannten Gleichgewichtsabstand, ein Minimum
aufweist [18].
Das Zusammenspiel dieser Wechselwirkungen kann durch das semi-
empirische Morse-Potential in einer exponentiellen Näherung beschrie-
ben werden [76]:

VMorse(z) = −Ebind

(
2e−(z−Re)/λ − e−2(z−Re)/λ

)
. (13)
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Hier ist z der Abstand der Atome, Ebind die Bindungsenergie, Re der
Gleichgewichtsabstand der Bindung und λ bzw. λ/2 die Abklinglängen
der anziehenden bzw. abstoßenden Wechselwirkung. Durch Bildung des
Gradienten erhält man das Morse-Kraftgesetz:

FMorse(z) = −
2Ebind

λ

(
e−(z−Re)/λ − e−2(z−Re)/λ

)
. (14)

Für Bindungen ohne kovalenten und ionischen Charakter liefert das em-
pirische Lennard-Jones-Potential [56] eine gute Näherung:

VLJ(z) = −ε

(
2
(σ

z

)6
−
(σ

z

)12
)

. (15)

Wobei ε die Tiefe der Potentialmulde ist und σ die Nullstelle des Poten-
tials. Es besteht, wie das Morse-Potential, aus einem anziehenden und
einem abstoßenden Anteil. Die Anziehung entsteht durch vdW-Kräfte
(vergleiche Gleichung (4)) oder der Wechselwirkung zwischen perma-
nenten Dipolen. Für kleine Abstände überwiegt ab z = σ die Abstoßung
aufgrund des Pauli-Ausschlussprinzip. Das zugehörige Kraftgesetz lau-
tet:

FLJ(z) = −12
ε

σ

((σ

z

)7
−
(σ

z

)13
)

. (16)

Im Gegensatz zur chemischen Bindung, die exakt nur im Rahmen der
Quantenmechanik beschrieben werden kann, können ionische Bindung-
en rein durch Elektrostatik verstanden werden. Typische Ionenkristalle,
wie z. B. NaCl, bestehen aus einfach geladenen Ionen, die elektrosta-
tisch in Wechselwirkung stehen. Durch Summation über die anziehen-
den bzw. abstoßenden Wechselwirkungen mit den nächsten bzw. über-
nächsten Nachbarn im atomaren Gitter kann man zeigen, dass die Netto-
Coulombwechselwirkung im Kristall anziehend ist. Das elektrische Feld
jedes einzelnen Ions ist dabei proportional zu 1/r2 und damit langreich-
weitig. Berechnet man das elektrische Feld an einem Punkt~r außerhalb
der (100)-Oberfläche des Ionenkristalls durch:

~E(~r) =
e

4πε0

(
∑

Anion α

~r

|~r−~rα|3
− ∑

Kation κ

~r

|~r−~rκ|3

)
, (17)

also durch Summation über die Beiträge der einzelnen Ionen [28], än-
dert sich die Situation. Bereits 1928 zeigte Lennard-Jones et al. [65], dass
das elektrische Feld in z-Richtung (senkrecht zur Oberfläche) in guter
Näherung exponentiell mit dem Abstand abnimmt. Damit kann für die
elektrostatische Kraft auf eine elektrische Ladung/Dipol außerhalb einer
periodischen Ladungsanordnung die Proportionalität:

Fes-period. ∝ e2π/a·z (18)

angegeben werden, wobei a die Gitterkonstante der Ladungsanordnung
ist. Für NaCl, mit a = 564 pm/

√
2 = 399 pm [67], ist die Abklingkonstan-

te a/(2π) = 63 pm und die resultierende Kraft damit kurzreichweitig.
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2.2.3 Frequenzmodulations Rasterkraftmikroskopie

In der FM-AFM ist die Sondenspitze auf einem schwingenden Federbal-
ken (engl. cantilever) montiert. Wirkt keine externe Kraft auf den Feder-
balken, schwingt er in seiner (ungestörten) Resonanzfrequenz:

f0 =
1

2π

√
k
m

, (19)

wobei k die Federkonstante des Federbalkens ist und m seine effektive
Masse. Wirkt eine externe Kraft Fsp auf den Federbalken ändert sich die
Resonanzfrequenz um ∆ f zu f . Ist der Kraftgradient ksp = −∂Fsp/∂z
während eines Oszillationszyklus (näherungsweise) konstant kann die
verschobene Resonanzfrequenz f durch eine effektive Federkonstante
k + ksp angegeben werden:

f =
1

2π

√
k + ksp

m
=

1
2π

√
k
m
·
√

1 +
ksp

k
. (20)

Der in dieser Arbeit verwendete Federbalken, qPlus-Sensor, hat in der
Standardvariante eine Federkonstante von k = 1800 N m−1. Dagegen be-
tragen Kraftgradienten zwischen Spitze und Probe typischerweise ksp ≈

10 N m−1, also ist ksp � k und der Ausdruck
√

1 + ksp
k in Gleichung (20)

kann durch eine Taylor-Reihe entwickelt werden. Damit lässt sich die
Frequenzverschiebung ∆ f = f − f0 in sehr einfacher Weise, der soge-
nannten Gradientennäherung, darstellen:

∆ f =
f0

2k
· ksp . (21)

Die, für atomar aufgelöste AFM-Messungen relevanten, chemischen Bin-
dungskräfte haben Abklinglängen von wenigen zehn Pikometern, wo-
durch selbst für Amplituden kleiner 100 pm der Kraftgradient ksp wäh-
rend eines Oszillationszyklus nicht konstant ist. Giessibl [32] zeigte, dass
für diesen Fall ∆ f durch eine störungstheoretische Rechnung erster Ord-
nung im Rahmen des Hamilton-Jacobi-Formalismus analytisch berech-
net werden kann. Demnach reicht es aus ksp in Gleichung (21) durch
einen gewichteten Mittelwert

〈
ksp
〉

zu beschreiben, also:

∆ f =
f0

2k
·
〈
ksp
〉

mit (22)

〈
ksp
〉
=

2
πA2

A∫
−A

ksp(z− q)
√

A2 − q2 dq . (23)

Die Mittelwertbildung erfolgt durch die Faltung von ksp mit einer Ge-
wichtsfunktion 2/(πA2)

√
A2 − q2, also einem durch seine Fläche 1

2 πA2

normierten Halbkreis mit Radius A (siehe Abbildung 3.b). Dies erscheint
intuitiv, da man den Kraftgradienten (Änderung der Kraft bzgl. des Ab-
standes) misst und der Federbalken an seinen Umkehrpunkten (z =
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Abbildung 3: (a) Der Federbalken schwingt mit konstanter Amplitude A peri-
odisch über der Probe. (b) Typischer Verlauf des Kraftgradienten ksp zwi-
schen Spitze und Probe (rot). Der Mittelwert

〈
ksp
〉

wird durch Faltung
von ksp mit der halbkreisförmigen, amplitudenabhängigen Gewichtsfunk-
tion (grün) gebildet.

{d, d + 2A} bzw. q = {−A, A}) still steht, der Gradient also Null ist.
An der Ruheposition des Federbalkens (z = d + A bzw. q = 0) bewegt
er sich am schnellsten, weshalb der Kraftgradient groß ist (vgl. Abbil-
dung 3.a). Des Weiteren wird aus Gleichung (23) und Abbildung 3.b di-
rekt klar, welchen Einfluss die Schwingungsamplitude A auf die gemes-
sene Kraftkomponente hat. Für kleine Amplituden ist die Messung be-
sonders sensitiv auf kurzreichweitige Kräfte, dagegen werden für große
Amplituden langreichweitige Kräfte stärker gewichtet.

2.2.4 Störung des Messsignals

Wie im vorangegangenen Abschnitt besprochen, ist die Messgröße der
FM-AFM eine Frequenzverschiebung, also eine Frequenz in Bezug auf
einen Referenzwert. Diese ist im experimentellen Aufbau verschiedenen
Störeinflüssen unterworfen. Solche, im Allgemeinen als Rauschquellen
bezeichneten Störungen, führen dazu, dass die gemessene Frequenzver-
schiebung mit einer Störamplitude δ(∆ f ) um den störfreien Wert ∆ f
fluktuiert. Damit ist der minimal detektierbare mittlere Kraftgradient〈

ksp
〉

min nach Gleichung (22) vom Frequenzrauschen δ(∆ f ) der Mes-
sung abhängig. In der FM-AFM ist δ(∆ f ) durch die Summe von drei
unkorrelierten Rauschtermen gegeben [3, 58, 37]: thermisches Rauschen,
Detektorrauschen und Oszillatorrauschen.
Die endliche Temperatur des Federbalkens führt zu thermischen Vibra-
tionen im Sensors und wird als thermisches Rauschen bezeichnet:

δ(∆ fthermisch) =
1
A

√
f0kBTB
πkQ

. (24)

Dabei ist die thermische Energie durch das Produkt aus der Boltzmann
Konstante kB und der Temperatur T gegeben. f0 ist die Resonanzfre-
quenz und k die Federkonstante des Sensors, A ist die Amplitude und
Q die Güte der Federbalkenschwingung, B bezeichnet die Bandbreite
der Messung.
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Um die Oszillationsfrequenz des Federbalkens zu bestimmen, muss des-
sen Auslenkung gemessen werden. Die Genauigkeit dieser Auslenkungs-
messung ist durch das Detektorrauschen begrenzt:

δ(∆ fdetektor) =
1
A

√
2
3

nqB3/2 (25)

Hier ist nq die Auslenkungsrauschdichte, die für den qPlus-Sensor von
den erzeugten Ladungen pro Oszillation und der verwendeten Verstär-
kerschaltung abhängt.
Im FM-AFM wird die Amplitude der Federbalkenschwingung auf einen
konstanten Wert geregelt. Die Regelgröße des Amplitudenregelkreises
ist das Auslenkungssignal des Sensors, welches wie gerade gezeigt durch
das Detektorrauschen beeinflusst ist. Die Stellgröße bzw. Anregungsam-
plitude, die an den Sensor weitergegeben wird, ist daher nicht bei dessen
aktueller Resonanzfrequenz. Dieser Umstand führt zum sogenannten
Oszillatorrauschen:

δ(∆ foszillator) =
1
A

f0nq

Q

√
B
2

(26)

Eine weitere Rauschquelle kann beobachtet werden, wenn sich die Tem-
peratur während der Messung ändert. Da die Eigenfrequenz des Feder-
balkens von der Temperatur abhängt, kommt es daher während eines
Messzeitintervalls τ zu einer Drift der Resonanzfrequenz. Dieses Fre-
quenzrauschen wird in Referenz [37] genauer beschrieben, ist aber für
temperaturstabile Messaufbauten zu vernachlässigen.
Da die gezeigten Rauschquellen unkorreliert sind, kann das Frequenz-
rauschen des Messaufbaus zu:

δ(∆ f ) =
√

δ(∆ fthermisch)2 + δ(∆ fdetektor)2 + δ(∆ foszillator)2 (27)

berechnet werden. Für einen gegebenen Sensor mit Resonanzfrequenz
f0 und Federkonstante k kann das Frequenzrauschen auf verschiedene
Arten minimiert werden. Das thermische Rauschen (größter Anteil in
δ(∆ f )) kann drastisch reduziert werden, wenn bei tiefen Temperaturen
T gemessen wird. Typischerweise steigt dabei auch die Güte Q stark an.
Des Weiteren kann die Bandbreite der Messung B reduziert werden, wo-
bei eine (temperaturabhängige) laterale Drift zwischen Messspitze und
Probe in Kauf genommen werden muss und daher meist nur bei tie-
fen Temperaturen sinnvoll ist. Die Auslenkungsrauschdichte nq kann
durch geeignete Wahl der Verstärkerschaltung minimiert werden, eine
genau Beschreibung kann Referenz [52] entnommen werden. Besonders
bemerkenswert ist, dass alle Rauschquellen invers proportional zur Os-
zillationsamplitude A sind und daher für große Amplituden minimiert
werden können. Jedoch zeigte Giessibl [35], dass für das FM-AFM das
beste Signal-Rausch-Verhältnis erzielt werden kann, wenn die Amplitu-
de im Bereich der charakteristischen Abklinglänge der zu messenden
Kraft liegt. Für chemische Bindungskräfte liegt diese Abklinglänge bei
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ca. 100 pm, wodurch die Wahl der Amplitude auf diesen Bereich be-
schränkt wird. Hingegen kann zur Messung der langreichweitigen ma-
gnetostatischen Kräfte in der MFM die Amplitude auf mehrere zehn
Nanometer erhöht werden, was zu einer drastischen Absenkung des Fre-
quenzrauschen führt (siehe Kapitel 4).

2.3 kombinierte rasterkraft-/rastertunnelmikroskopie

Die Verwendung des qPlus-Sensor Designs [30] ermöglicht das simulta-
ne Aufzeichnen der Frequenzverschiebung und des Tunnelstroms.
Bei einem qPlus-Sensor wird eine handelsübliche Quarzstimmgabel so
auf ein Keramiksubstrat geklebt, dass eine Zinke frei schwingen kann.
Die Zinken der Quarzstimmgabel sind an Ober- und Unterseite, so-
wie an linker und rechter Seite mit jeweils verbundenen Goldkontak-
ten versehen. Da Quarz ein piezoelektrisches Material ist, entstehen bei
mechanischer Verformung Oberflächenladungen. Diese Ladungen kön-
nen über die Goldkontakte abgegriffen und zur Auslenkungsdetekti-
on des Stimmgabelzinkens verwendet werden. Aufgrund der geome-
trischen Anordnung der Goldbeschichtungen sind die Signale an den
beiden Kontakten um 180° phasenverschoben. Diesen Umstand macht
man sich in der Modifikation von Giessibl und Smolka [105] zu nutze.
Dabei bildet man aus den vorverstärkten Signalen der beiden Kontakte
die Differenz und erreicht eine Verdoppelung der elektrischen Signalam-
plitude, wogegen die mittlere effektive Rauschspannungsdichte nur um
einen Faktor

√
2 steigt [105] (differentielle Auslenkungsmessung, siehe

dazu auch Referenz [52]). Die isolierend auf die frei schwingende Zin-
ke geklebte Sondenspitze wird in diesem Aufbau über einen Golddraht
mit dem Keramiksubstrat verbunden. So erhält man einen dritten Kon-
takt über den eine elektrische Spannung an die Spitze gelegt werden
kann. Dabei nimmt man in Kauf, dass die Güte des Sensor aufgrund
des Golddrahtes, der die freie Schwingung des Federbalkens beeinflusst,
abnimmt.
In einer weiteren Iteration entwickelte Giessibl [34] ein spezielles Quarz-
zinken- bzw. Kontaktierungsdesign. Um die Ankopplung des auf das
Keramiksubstrat geklebten Stimmgabelteils zu verbessern, wurde die-
ser vergrößert und auf die Goldkontakte verzichtet. Des Weiteren wur-
de zur elektrischen Kontaktierung der Sondenspitze eine dritte Gold-
elektrode auf die frei schwingende Zinke eingefügt. Durch diese Modi-
fikationen können die ursprünglichen Goldkontakte zur differentiellen
Messung der Auslenkung benutzt werden, wodurch nq stark gesenkt
werden kann. Gleichzeitig erhöht sich die Güte der Sensorschwingung
typischerweise um einen Faktor 2 im Vergleich zum ursprünglichen Sen-
soraufbau. Ein so aufgebauter qPlus-Sensor ist in Abbildung 4 zu sehen.

Bei der kombinierten Rasterkraft-/Rastertunnelmikroskopie mit diesem
Sensor ist zu berücksichtigen, dass der Sensor bei seiner Eigenfrequenz
f0 mit einer Amplitude A oszilliert. Der gemessene Tunnelstrom stellt
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Abbildung 4: Der qPlus-Sensor in der 3-Kontakt-Variante.

daher den zeitlichen Mittelwert einer Oszillationsperiode dar [33]. Durch
die exponentielle Abstandsabhängigkeit des Tunnelstroms (siehe Glei-
chung (1)) ergibt sich der Mittelwert zu [75]:

〈It(z)〉 = I0 · e−2κz · IBessel
0 (2κA) · e−2κA . (28)

Hierbei ist κ die exponentielle Abklingkonstante des Tunnelstroms und
IBessel
0 die modifizierte Besselfunktion erster Art. Für κA� 1 erhält man

die Näherung [33]:

〈It(z, A)〉 ≈ It(z, 0)√
4πκA

. (29)

In dieser Gleichung entspricht It(z, 0) dem Tunnelstrom ohne Oszillation
bei einem Spitzen-Proben-Abstand z. Für eine Amplitude von A = 10 Å
und κ = 1 Å−1 ergibt sich eine Abschwächung des gemittelten Tunnel-
stroms bei oszillierendem Sensor auf ungefähr neun Prozent zum ruhen-
den Sensor.
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E X P E R I M E N T E L L E R A U F B A U

Rastertunnel-/Rasterkraftmikroskope stellen höchste Anforderungen an
den verwendeten experimentellen Aufbau. Ein Hauptproblem ist dabei
die Entkopplung des Mikroskops von mechanischen Störungen aus der
Umgebung. Im Messbetrieb muss das Mikroskop und vor allem die Re-
gelungselektronik in der Lage sein Stellgrößen im Pikometerbereich um-
zusetzen. Des Weiteren müssen zum Messen von Strömen im Pikoampe-
rebereich in der STM und Frequenzverschiebungen im Millihertzbereich
in der AFM speziell angepasste Verstärkerschaltungen benutzt werden.
Abhängig von der experimentellen Zielsetzung bzw. des verwendeten
Probensystems können bestimmte Messungen nur unter Ultrahochva-
kuum (UHV) und kryogenen Temperaturen durchgeführt werden.
Im Rahmen der vorliegenden Dissertation wurde ein Raumtemperatur
UHV System, das modernsten experimentellen Anforderungen gerecht
wird, konzipiert und aufgebaut. Im Laufe der Arbeit wurde dieses Sys-
tem mit einem Helium-Kryostaten ausgestattet und damit zu einem
Tieftemperatur-System erweitert (siehe Abbildung 5).
In Abschnitt 3.1 wird auf die Konzipierung bzw. den Designprozess, die
Probentransferfunktionalität und die Probenpräparationsmöglichkeiten
des UHV-Systems eingegangen. Die Erweiterung zum Tieftemperatur-
System, welche in Zusammenarbeit mit Matthias Emmrich erfolgte, wird
in Abschnitt 3.2 beschrieben. Abschnitt 3.3 widmet sich den verwende-
ten Steuer-, Mess- und Regelungskomponenten.

Abbildung 5: Eigenbau tieftemperatur UHV System.
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3.1 ultrahochvakuum system

Ein UHV-System selbst zu planen bringt gegenüber kommerziell verfüg-
baren Systemen einige Vorteile. Zum Einen kann auf die geplanten Expe-
rimente, im Speziellen die Probenpräparationsanforderungen, Rücksicht
genommen werden. Zum Anderen können die Anschaffungskosten mi-
nimiert werden, ohne dass dabei große Kompromisse bei der Qualität
der verwendeten Einzelkomponenten eingegangen werden müssen.

Bei der Konzipierung eines Vakuumsystems muss zu Beginn festgelegt
werden welchen Enddruck das System erreichen soll, danach richtet sich
die Wahl der zu verwendeten Pumpen und die physische Gliederung
des Systems.
Für ein UHV-System, das einen Basisdruck von ≤ 10−10 mbar erreichen
soll, wird eine Kombination aus Verdränger-, kinetischer und gasbin-
denden Vakuumpumpen benötigt. Im vorgestellten System werden mit
Hilfe einer Hubkolben- 1 (Verdränger-) und Turbomolekularpumpe 2 (ki-
netische Vakuumpumpe) Drücke im Hochvakuumbereich (≈ 10−7 mbar)
erreicht. Durch die andauernde Desorption von am Rezipienten adsor-
bierten Verbindungen mit niedrigem Dampfdruck (hauptsächlich Was-
ser) kann der Druck nicht weiter reduziert werden. Um die Desorptions-
und Diffusionsraten dieser Adsorbate zu erhöhen wird das komplette
System auf eine Temperatur von 140 ◦C aufgeheizt. Dazu werden alle
nicht temperaturfesten Bauteile vom Kammeraufbau entfernt und das
System (siehe Abbildung 5) mit Gehäuseplatten (Sandwichkonstruktion
aus Aluminiumplatten und Dämmstoff 3) und Glasfasergewebematten 4

thermisch isoliert. Die Temperatur während des Ausheizens wird durch
eine Elektronik geregelt (siehe Anhang 7.1) und sollte konstant gehal-
ten werden, bis keine merkliche Druckreduzierung mehr feststellbar ist
(typischerweise zwei Tage). Beim Abkühlen des Systems auf Raumtem-
peratur wird mit zwei Ionengetterpumpen 5 (gasbindende Pumpe) der
Druck bis zum Basisdruck von ≤ 10−10 mbar weiter reduziert. Mit Hilfe
von Titansublimationspumpen, die zusätzlich noch gekühlt werden kön-
nen, kann die Pumpleistung im UHV-Bereich noch zusätzlich erhöht
werden.
Da der Druck während der Probenpräparation im Vakuumsystem stark
steigen kann, wurde das vorgestellte System als Zweikammersystem
konzipiert (siehe Abbildung 5). Die Analysekammer kann dabei mittels

1 XtraDry 150-2 Hubkolbenpumpe: Pfeiffer Vacuum GmbH, Berliner Str. 43, 35614 Asslar,
D, www.pfeiffer-vacuum.net

2 HiPace 300 Turbo-Drag-Pumpe DN 100 CF-F TC 110: Pfeiffer Vacuum GmbH
3 Rockwool Pro Rox WM 80: Deutsche Rockwool Mineralwoll GmbH & Co. OHG, Rock-

wool Str. 37-41, 45966 Gladbeck, D, www.rockwool.de
4 Thermo-E-Glasgewebe TG 660 G: HKO Isolier- und Textiltechnik GmbH, Zum Eisen-

hammer 54, 46049 Oberhausen, D, www.hko.de
5 TiTan 300TV Dioden-Ionengetterpumpe: VACOM Vakuum Komponenten & Messtech-

nik GmbH, Gabelsbergerstr. 9, 07749 Jena, D, www.vacom.de
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Abbildung 6: Probenträger mit montierter Cu-Probe.

eines Schieberventils 6 von der Präparationskammer getrennt werden
(Technische Zeichnungen der Kammern finden sich in Anhang 7.2). Bei-
de Kammern verfügen über eigene Ionengetter- und Titansublimations-
pumpen, die mit Schieberventilen 7 abgetrennt werden können. An der
Präparationskammer ist über ein weiteres Schieberventil 8 ein 5-Wege-
kreuz (DN100 CF) montiert, das zum Einschleusen von Probenträgern
dient und mit der Turbomolekularpumpe separat gepumpt werden kann.
Der Transfer der Probenträger zwischen den einzelnen Kammern erfolgt
mit magnetischen Drehschiebedurchführungen 9 (Transferarm). Mecha-
nische Hände (engl. wobble stick) 9 in Präparations- und Analysekam-
mer werden verwendet um die Probenträger zwischen den Transferar-
men zu wechseln und ins Mikroskop einzusetzen.

Ein weiterer wichtiger Aspekt bei der Planung des UHV-Systems, und
im Speziellen der Transfereinrichtungen, ist die Wahl des Probenträger-
designs. Aufgrund seiner Vielseitigkeit entschieden wir uns für einen
Probenträger, der an das Design des Omicron Probenhalter 10 angelehnt
ist (siehe Abbildung 6 und Anhang 7.2.3). Am oberen Ende des Pro-
benträgers befindet sich mittig ein Griff, der mit der Zange der mecha-
nischen Hand gegriffen werden kann. Die ausgestellte Ecken links und
rechts am oberen Ende des Trägers dienen als Stopper, wenn der Proben-
träger in den Heizer, das Probenlager oder das Mikroskop transferiert
wird. Um Verunreinigungen der Probe während des Präparationspro-
zesses (meist Aufheizen auf T > 600 ◦C) zu vermeiden, werden die Pro-
benträger aus Metallen mit hohem Schmelzpunkt, wie Tantal, Molybdän
oder Wolfram, gefertigt. Aufgrund seiner guten maschinellen Verarbeit-
barkeit hat sich hierbei Tantal als Werkstoff bewährt.

6 UHV-Schieber DN63: VAT Deutschland GmbH, Am Hochacker 4, 85630 Grasbrunn, D,
www.vatvalve.com

7 UHV-Schieber DN160: VAT Deutschland GmbH
8 UHV-Schieber DN100: VAT Deutschland GmbH
9 VG Scienta Ltd., Maunsell rd, Castleham Ind. Est, Hastings, East Sussex, TN38 9NN,

UK, www.vgscienta.com
10 „Stullenbrett“: Omicron NanoTechnology GmbH, Limburger Str. 75, 65232 Taunusstein,

D, www.omicron.de
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Abbildung 7: Probenheizvorrichtung am langen Transferarm. Links: Wider-
standsheizer (weiß) mit Probenaufnahme (gelb) und eingesetztem Cu-
Probenträger. Rechts: Elektronenstoßheizung. Dafür wird der Probenträger
(blau) in einen Probenhalter (grün) geschoben, der elektrisch isoliert am
Transferarm montiert ist und auf Hochspannung gesetzt werden kann. Ein
an einem Kammerflansch montiertes Filament dient als Elektronenquelle.

Für die Präparation von Proben stehen in der Präparationskammer un-
terschiedliche Vorrichtungen zur Verfügung. Am langen Transferarm,
der auch zum transferieren von Proben zwischen Präparations- und
Analysekammer dient, sind zwei Probenheizvorrichtungen montiert (sie-
he Abbildung 7).
Mit einem Widerstandsheizer 11 können Proben bis ca. 1000 ◦C erhitzt
werden (linker Teil in Abbildung 7). Der Widerstandsheizer, aus pyroly-
tischem Bornitrid, ist elektrisch isoliert auf dem Edelstahl-Transferarm
befestigt. Hitzeschilde aus Tantalblech verhindern, dass sich der Träger
während der Präparation stark erhitzt. Zur Probenaufnahme wurde ein
Bauteil aus Molybdän konstruiert, das durch Führungsnuten und Blatt-
federn (aus Molybdän 12) eine bestmögliche thermische Ankopplung der
Probe an den Widerstandsheizer gewährleistet. Eine technische Zeich-
nung der Probenaufnahme findet sich in Anhang 7.2.4.
Mit einer Elektronenstoßheizung (ESH) können Proben auf Tempera-
turen von bis zu 2000 ◦C erhitzt werden (rechte Seite in Abbildung 7).
Als ESH-Halter dient ein T-förmiges Bauteil, welches aus Wolfram ge-
fertigt wurde und elektrisch isoliert auf dem Transferarm befestigt ist.
Im ESH-Halter befindet sich eine Aussparung, in die der Probenträger
mit der mechanischen Hand eingesetzt wird. Die Geometrie der Ausspa-
rung wurde so gewählt, dass der Probenträger nicht nach unten fallen
kann (siehe technische Zeichnung in Anhang 7.2.5). An den Probenträ-
ger kann, über den ESH-Halter, eine (positive) Hochspannung angelegt

11 BORALECTRIC Heizer HTR1001 (Advanced Ceramics): tectra GmbH, Reuterweg 65,
60323 Frankfurt am Main, D, www.tectra.de

12 Sample Clip: VG Scienta Ltd., Maunsell rd, Castleham Ind. Est, Hastings, East Sussex,
TN38 9NN, UK, www.vgscienta.com
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werden. Als Elektronenquelle für die ESH dient ein Filament, das auf
einer Drehschiebedurchführung an einem Flansch der Präparationskam-
mer montiert ist. Um eine möglichst hohe Elektronenemissionsrate im
Filament zu erreichen, wurde das Filament aus einem Thorium beschich-
teten Wolframdraht 13 geformt.

Zur Präparation von hochreinen Metalloberflächen ist eine Sputter-Ion-
enquelle 14 an der Präparationskammer montiert. Das verwendete Mo-
dell ist mit einem Gasinjektionssystem ausgestattet, wodurch der Partial-
druck des Edelgases während des Sputterns nur 1× 10−6 mbar betragen
muss. Konventionelle Sputter-Systeme benötigen hingegen einen Parti-
aldruck von 1× 10−5 mbar im Vakuumsystem. Die Sputter-Ionenquelle
kann neben dem Abtragen von Material auch dazu verwendet werden
Ionen in das Targetmaterial einzubauen (Ionenimplantation), wie zum
Beispiel bei der Präparation von Cu2N/Cu(100) (siehe dazu Kapitel 5).

Die Präparationskammer ist des Weiteren mit einem wassergekühlten
Metallverdampfer ausgestattet (siehe technische Zeichnung in Anhang
7.2.6). Der Verdampfer ist so ausgelegt, dass damit metallische Schich-
ten mit Dicken von wenigen Atomlagen gewachsen werden können. Zur
Kalibration des Verdampfers ist gegenüberliegend ein Schwingquarz-
Messkopf 15 installiert. Mit Hilfe dieses Schichtdickenmessgeräts kann
die Verdampfungsrate des Metallverdampfers bestimmt werden. Dies er-
möglicht ein kontrolliertes Wachstum von wenigen Atomlagen auf Pro-
ben.

Zur Passivierung von reaktiven Oberflächen mit atomaren Wasserstoff
steht ein thermischer Gas-Cracker zur Verfügung [122]. Dazu kann über
ein Leckventil molekulares Wasserstoffgas in die Kammer eindosiert
werden. Vor der vakuumseitigen Einlassöffnung des Ventils ist ein Wolf-
ramfilament montiert, das im Betrieb weiß glüht (≈ 1800 ◦C). Beim Ein-
strömen werden die Gasmoleküle an diesem Filament thermisch gespal-
ten.

Für die Restgasanalyse im Vakuumsystem ist in der Präparationskam-
mer ein Massenspektrometer 16 installiert. Das Spektrometer kann Ver-
bindungen im Massenbereich von 1 u bis 100 u registrieren.

13 Thoriated Tungsten Wire (d = 150 µm): Advent Research Materials, Oakfield Industrial
Estate, Eynsham, Oxford, OX29 4JA, UK, www.advent-rm.com

14 NGI3000 Ion Gun: LK Technologies, 1590 S. Liberty Dr., Bloomington, IN 47403, USA,
www.lktech.com

15 INFICON Quartz Crystal Monitor: JCM, Zweilweg 19, 60439 Frankfurt am Main, D,
www.jcmueller.de

16 PrismaPlus: Pfeiffer Vacuum GmbH, Berliner Str. 43, 35614 Asslar, D, www.pfeiffer-
vacuum.de
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Abbildung 8: Mikroskopkopf des Tieftemperatursystems.

3.2 tieftemperaturmikroskop

Im Laufe dieser Dissertation wurde das im vorherigen Abschnitt be-
schriebene UHV-System zu einem Tieftemperatursystem erweitert. Bei
der Planung der Analysekammer wurde eine solche Erweiterung bereits
berücksichtigt und ein entsprechender Verbindungsflansch für den Bad-
kryostaten vorgesehen.
Der verwendete He-Badkryostat 17 wurde nach unseren Spezifikation
gefertigt und ermöglicht eine Basistemperatur von ca. 6 K. Es handelt
sich dabei um einen zweistufigen Kryostaten, wobei der Innere mit 4 l
flüssigem Helium (LHe) und der Äußere mit 16 l flüssigem Stickstoff
(LN2) gefüllt wird. Ein Strahlungsschild zwischen den Tanks, das vom
verdampften Helium gekühlt wird, und ein Strahlungsschild um den
LN2-Tank, das vom verdampften Stickstoff gekühlt wird, reduziert den
LHe-Verbrauch drastisch und ermöglicht eine Standzeit von bis zu 85 h.
Der Mikroskopaufbau (siehe Abbildung 8) ist am Boden des He-Tanks
montiert und wird von zwei Schilden, die mit dem He- bzw. LN2-Tank
verbunden sind, vor thermischer Strahlung geschützt. Die Schilde kön-
nen zum Probentransfer geöffnet werden und verfügen über Fenster, die
einen optischen Zugang zum Mikroskop ermöglichen.

Das Mikroskop wurde von Matthias Emmrich konstruiert und aufge-
baut [22]. Um die mechanische Steifigkeit des Mikroskops zu erhöhen,
wurde es sehr kompakt konstruiert und hat eine Höhe von lediglich

17 CryoVac GmbH & Co KG, Heuserweg 14, 53842 Troisdorf, D, www.cryovac.de
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Abbildung 9: Transferierbarer Metallverdampfer in der Analysekammer.

4 cm. Durch diese Bauweise hat das Mikroskop Eigenfrequenzen im
Bereich von einigen Kilohertz. Der Mikroskopaufbau hängt an drei Fe-
dern am Boden des He-Tanks und wird durch eine Wirbelstrombremse
gedämpft (siehe Abbildung 8). Diese Anordnung stellt einen mechani-
schen Tiefpass dar und hat eine Grenzfrequenz von ca. 3 Hz. Dieser Tief-
pass filtert mechanische Anregungen im Bereich der Eigenfrequenzen
des Mikroskops fast vollständig.
Der Mikroskopkopf besteht aus Probenaufnahme, Piezoröhrenscanner
mit fest montiertem qPlus-Sensor und Piezo-Motor. In seiner Funktions-
weise ist der Piezo-Motor an das Design von Pan [83] angelehnt und
dient zur Grobannäherung in z-Richtung an die Probe. Eine Grobposi-
tionierung der Probe in x- und y-Richtung ist in diesem Aufbau nicht
möglich. Das Abrastern der Probe erfolgt mit dem Piezoröhrenscanner.
Eine genaue Beschreibung des Mikroskopaufbaus und im Speziellen der
Verdrahtung findet man in Referenz [22].

Neben dem Kryostaten mit Mikroskop ist in der Analysekammer auch
ein transferierbarer Metallverdampfer verbaut (siehe Abbildung 9). Der
Verdampfer besteht aus einer Aufnahme und einem Probenträger, auf
den einseitig isoliert ein Wolframfilament montiert ist. Das Wolframfi-
lament ist dabei spiralförmig um ein Stück des zu verdampfenden Me-
talls gewickelt. Die Verdampferaufnahme ist so konstruiert, dass beim
Einschieben des Verdampferträgers die isolierte Seite des Wolframfila-
ments durch eine Molybdänfeder elektrisch kontaktiert wird. Mit einer
Konstantstromquelle wird das Wolframfilament inklusive dem zu ver-
dampfenden Metall zum Glühen gebracht. Die Position der Verdamp-
feraufnahme ist in direkter Blickrichtung zur Probenaufnahme des Mi-
kroskops, wobei der Abstand ca. 25 cm beträgt. Zum Verdampfen wer-
den die Kryostatenschilde geöffnet, wodurch, im Gegensatz zum Me-
tallverdampfer in der Präparationskammer, auf die eingekühlte Probe
(T < 10 K) aufgedampft werden kann. Aufgrund der Dimensionierung
des Verdampfers, seiner Orientierung zur Probe und der Tatsache, dass
die Probe eingekühlt ist, können mit diesem Aufbau einzelne Atome des
Metalls auf die Probe aufgedampft werden.
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3.3 regelungselektronik

Bei dem verwendeten Mikroskop handelt es sich um ein kombiniertes
STM/FM-AFM, basierend auf dem qPlus-Sensor. Der qPlus-Sensor ist
dafür mit einer metallischen Spitze ausgestattet, an welche die Tunnel-
spannung Ut angelegt wird. Außerdem wird er bei seiner Eigenfrequenz
f0 zu einer Schwingung mit konstanter Amplitude A angeregt. Bei ge-
nügend kleinen Abständen der Spitze zu einer metallischen Probe, fließt
ein Tunnelstrom It und die Resonanzfrequenz des Sensors ändert sich
um ∆ f = f − f0 zu f , wie bereits ausführlich in Kapitel 2 besprochen.
Im Messbetrieb kommen hauptsächlich zwei Modi zum Einsatz:
Wird die Probe in einer konstanten vertikalen Position, also ohne Ab-
standsregelung, abgerastert, spricht man vom ungeregelten Modus (engl.
constant height mode). Dabei werden die lateral variierenden Messsi-
gnale It(x, y, z = konst.) und ∆ f (x, y, z = konst.) zur Bildgebung ver-
wendet. Dieser Modus hat den Vorteil, dass die Messsignale nicht durch
eine Regulierung des Abstandes beeinflusst werden. Des Weiteren kann
durch sukzessive Abstandsänderung in aufeinanderfolgenden Messun-
gen ein 3D-Datensatz der Probe erstellt werden. Aus dem erzeugten ∆ f -
Datensatz kann im Anschluss die Wechselwirkungskraft zwischen Spit-
ze und Probe berechnet werden. Der Nachteil dieses Modus ist, dass er
nur auf atomar flachen Proben benützt werden kann, da es sonst zu einer
Spitzen-Proben-Kollision kommen kann. Außerdem darf das Mikroskop
praktisch keine Drift in z-Richtung aufweisen, was im Allgemeinen nur
bei tiefen Temperaturen der Fall ist.
Wird der Abstand zwischen Spitze und Probe unter Verwendung eines
der beiden Messsignale (It oder ∆ f ) geregelt, spricht man vom geregelten
Modus (engl. constant current mode oder constant frequency shift mo-
de). Eine Regelschleife hält dabei It bzw. ∆ f durch Änderung des Ab-
standes konstant. Aus dem z-Stellsignal wird dann ein Topographiebild,
z(x, y, It = konst.) oder z(x, y, ∆ f = konst.), der Oberfläche generiert.
Abbildung 10 zeigt die Regelschleifen für das STM (links) und das FM-
AFM (rechts).
Im STM-Betrieb wird als Regelgröße der Tunnelstrom It an der Probe
gemessen und einem Proportional-/Integral-Regler (PI-Regler) überge-
ben. Dieser vergleicht den Istwert mit dem Sollwert und wandelt die
Regeldifferenz in ein z-Stellsignal um, das über einen Hochspannungs-
verstärker an den Piezoröhrenscanner angelegt wird. Die x-/y-Signale
zur Probenabrasterung werden von der Steuerungselektronik erzeugt,
auf Hochspannung verstärkt und ebenfalls an den Scanner angelegt. Die
Steuerungselektronik erzeugt auch die Tunnelspannung Ut, die an die
Sensorspitze angelegt wird.
Im FM-AFM-Betrieb wird die Frequenzverschiebung ∆ f als Regelgrö-
ße verwendet. Dazu wird die Auslenkung bzw. Schwingung des qPlus-
Sensors mit Amplitude A und Frequenz f = f0 + ∆ f gemessen. Da in
der FM-AFM die Amplitude konstant sein muss, wird im Amplituden-
regler aus dem Ist- und Sollwert der Amplitude über einen PI-Regler
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(in der Abbildung nicht angegeben) ein Anregungssignal erzeugt, das
dem z-Stellsignal aufmoduliert wird. Ein Nachlaufsynchronisierer (engl.
phase-locked loop: PLL) bestimmt die Frequenz f des eingespeisten
Schwingungssignals und gibt die Frequenzverschiebung ∆ f zur unge-
störten Eigenfrequenz f0 aus. Im PI-Regler der Regelschleife wird die
Regeldifferenz zwischen ∆ f -Ist- und Sollwert bestimmt und als Stellgrö-
ße zur Abstandsregelung verwendet.

Abbildung 10: Regelschema des kombinierten STM/FM-AFM. Das STM-Signal,
der Tunnelstrom, wird an der Probe gemessen und für die Abstandsrege-
lung an einen PI-Regler übergeben. Über einen Hochspannungsverstärker
wird das Stellsignal an den Piezoröhrenscanner angelegt. Die x-/y-Signale
zur Probenabrasterung werden von der Steuerungselektronik erzeugt und
ebenfalls auf Hochspannung verstärkt. Die Tunnelspannung Ut wird von
der Steuerungselektronik direkt an die Spitze des qPlus-Sensors angelegt.
Das FM-AFM-Signal, Auslenkung bzw. Schwingung des Sensors mit Am-
plitude A und Frequenz f , wird an den Amplitudenregler und Nachlauf-
synchronisierer übergeben. Der Amplitudenregler erzeugt ein Anregungs-
signal um die Schwingungsamplitude konstant halten, welches auf das
z-Stellsignal aufmoduliert wird. Im Nachlaufsynchronisierer wird die Fre-
quenzverschiebung ∆ f des qPlus-Sensors ermittelt, die zur Abstandsrege-
lung an den PI-Regler übergeben wird.
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Die Regelschleife im vorgestellten System wird durch eine digitale Rege-
lungselektronik der Firma SPECS 18 (ehemals Nanonis) umgesetzt. Das
Hardware-Paket umfasst dabei vier Komponenten:

1. Real Time Controller (RC4)
Ein Standard-PC mit NI 19 Real-Time Betriebssystem und einem
FPGA-Modul (Abkürzung von engl. Field Programmable Gate Ar-
ray) berechnet in Echtzeit die Stellsignale für den Piezoröhrenscan-
ner. Mit dem FPGA-Modul ist es möglich die Schaltkreise für die
verschiedenen Regelschleifen auf Hardwareebene zu ändern.

2. Signal Conditioner (SC4)
Diese Hardware-Komponente ist die Schnittstelle zwischen den di-
gitalen Steuer- und Regelkreisen im RC4 und den analogen Ein-
bzw. Ausgängen vom und zum Mikroskopkopf. Sie besteht aus
acht Analog-Digital-Wandlern zum Einspeisen von analogen Si-
gnalen und acht Digital-Analog-Wandlern zum Ausgeben von ana-
logen Signalen. Durch Tiefpassfilterung und Überabtastung errei-
chen die Eingänge eine Auflösung von 24 bit und die Ausgänge
von 22 bit auf einem Spannungsbereich von −10 V bis 10 V.

3. High Voltage Amplifier (HV4)
Der Hochspannungsverstärker erzeugt aus dem Niedervolt-Stell-
signalen des SC4 Hochspannungssignale, die an den Piezoröhren-
scanner angelegt werden. Durch Verwendung modernster Verstär-
kerbausteine erreicht der HV4 ein Spannungsrauschen von unter
80 µV (RMS) in einer Bandbreite von 2 kHz.

4. Oscillation Controller (OC4)
Der OC4 fungiert in der FM-AFM Regelschleife als digitaler Am-
plitudenregler und Nachlaufsynchronisierer. Er verfügt über einen
separaten analogen Eingang mit einer Bandbreite von 100 Hz bis
5 MHz, der bei einer Samplingrate von 40 MS s−1 eine Auflösung
von 14 bit erreicht. Die hohe Auflösung und digitale Signalverar-
beitung erlauben es auf Schwingungsamplituden von unter 50 pm
zu regeln und Frequenzverschiebungen von wenigen mHz zu de-
tektieren.

Da sowohl der Tunnelstrom, als auch das Auslenkungssignal des qPlus-
Sensors (induzierte Oberflächenladungen aufgrund des piezoelektrisch-
en Effekts), sehr kleine Messgrößen sind und die SC4 nur Spannung-
en verarbeiten kann, werden die Signale in speziellen Schaltungen ver-
stärkt und in ein Spannungssignal umgewandelt. Der Tunnelstrom wird
über einen Strom-Spannungs-Wandler um den Faktor 108 verstärkt. Die
verwendete Schaltung ist in Abbildung 11.a zu sehen und basiert auf
dem Operationsverstärker AD8616

20. Der Rückkoppelwiderstand hat

18 SPECS Zurich GmbH, Technoparkstr. 1, 8005 Zurich, CH, www.specs-zurich.com
19 National Instruments Corporation, 11500 N Mopac Expwy, Austin, TX 78759-3504, USA,

www.ni.com
20 Analog Devices Inc., One Technology Way, Norwood, MA 02062-9106, USA,

www.analog.com



3.3 regelungselektronik 29

Abbildung 11: Verstärkerschaltungen für das STM- und AFM-Signal ba-
sierend auf dem Operationsverstärker AD8616. (a) Der STM-Verstärker
wird als Strom-Spannungs-Wandler mit einem Rückkoppelwiderstand von
100 MΩ bei einer Versorgungsspannung von ±3 V betrieben. (b) Der AFM-
Verstärker stellt einen Differenzverstärker mit Widerständen von 20 GΩ und
Versorgungsspannung von ±1,5 V dar.

einen Wert von 100 MΩ und die Versorgungsspannung beträgt ±3 V.
Dabei liegt die Probe im Mikroskop, an der der Tunnelstrom gemessen
wird, über den Operationsverstärker auf virtueller Masse und die Spitze
des Sensors auf dem Potential der Tunnelspannung. Die selbst gebau-
te Verstärkerschaltung befindet sich außerhalb des Vakuumsystems und
kann zum Präparieren der Spitze durch einen anderen Verstärker ausge-
tauscht werden.
Die Verstärkerschaltung für die Auslenkungsmessung stellt ein zentra-
les Problem dar. Der Verstärker ist mitverantwortlich für die Auslen-
kungsrauschdichte nq, welche linear in das Detektor- und Oszillatorrau-
schen eingeht und das Messen der Schwingungsfrequenz stört (siehe
Abschnitt 2.2.4). Wie in Abschnitt 2.3 besprochen, kann durch die dif-
ferentielle Auslenkungsmessung und die Verwendung spezieller Ope-
rationsverstärker nq stark gesenkt werden. Um den Einfluss von Ka-
belkapazitäten auf das Auslenkungssignal des qPlus-Sensors zu mini-
mieren, sollte der Verstärker möglichst nah am Sensor sein. Aus die-
sem Grund befindet sich der Verstärker direkt am Mikroskopkopf, wo
er im Betrieb eine Temperatur von ca. 70 K aufweist. Für diese Anord-
nung stellt die Differenzverstärkerschaltung in Abbildung 11.b momen-
tan das Optimum dar (siehe auch Referenz [52]). Dabei kommt ebenfalls
der Operationsverstärker AD8616 zum Einsatz, jedoch mit einer redu-
zierten Versorgungsspannung von ±1,5 V und einem Rückkoppel- bzw.
Gegenkopplungswiderstand von 20 GΩ. Die Leistungsaufnahme dieser
Verstärkerschaltung ist deutlich geringer als für andere Operationsver-
stärker, wodurch der Verbrauch der kryogenen Flüssigkeiten minimiert
wird. Im Betrieb weist dieser Verstärker eine Auslenkungsrauschdichte
von lediglich 30 fm Hz−0, 5 auf. Vergleichbare Werte werden sonst nur
durch, im Vergleich, sehr aufwendige optische Detektionsmethoden er-
reicht [25].





4
M A G N E T K R A F T M I K R O S K O P I E B E I
U M G E B U N G S B E D I N G U N G E N

Ein Großteil, der in diesem Kapitel präsentierten Arbeit wurde im Beilstein
Journal of Nanotechnology veröffentlicht 1 [102].

Die Magnetkraftmikroskopie (engl. magnetic force microscopy: MFM)
ist eine Weiterentwicklung der AFM, bei der in erster Linie die ma-
gnetische Struktur und nicht die Topographie von Proben untersucht
wird. Bereits ein Jahr nach der Erfindung des AFM [9] zeigten Martin
et al. [73] und Sáenz et al. [97], dass das AFM magnetostatische Kräfte
zwischen einer ferromagnetischen Spitze und einer Probe mit magne-
tischen Domänen detektieren kann (Abbildung 12.a). Dabei zeigte sich,
dass für typische Spitzen-Proben-Systeme die magnetostatische Wech-
selwirkung im Nahfeld relativ stark und weitgehend unabhängig von
Oberflächenverunreinigungen ist. Als Folge können MFM-Messungen
relativ einfach in verschiedensten Umgebungen durchgeführt werden,
wobei in den meisten Fällen keine spezielle Präparation der Probe nö-
tig ist. Bereits zu Beginn der 1990er hatte sich die MFM zu einer weit
verbreitenden Methode in der Erforschung magnetischer Materialien
und der Entwicklung von magnetischen Bauelementen bzw. Speicher-
komponenten entwickelt. Seit dieser Zeit wurde durch die Entwicklung
von speziellen MFM-Spitzen [20] die laterale Auflösung auf unter 20 nm
verbessert. Durch die Verwendung sehr weicher Silizium-Federbalken
mit Federhärten unter 1 N m−1 konnte außerdem die Sensitivität der
Kraftmessung deutlich erhöht werden [99, 100]. Die modernsten MFM-
Experimente können auf diese Weise Kraftgradienten von 100 µN m−1

auflösen [100, 103]. Im Vergleich dazu sind die Kraftgradienten auf-
grund von kovalenten Bindungen, die für atomaren Kontrast in der
AFM verantwortlich sind, mit bis zu 100 N m−1 um das 106-fache grö-
ßer. Diese großen Kraftgradienten sind auch der Grund warum typi-
sche MFM-Sensoren ungeeignet sind um atomare Auflösung zu errei-
chen („jump-to-contact“ Problem [36]). Nichtsdestotrotz wäre es für ei-
ne Vielzahl von Experimenten wünschenswert, magnetische Domänen
zu untersuchen und im Anschluss die atomare Struktur der Oberflä-
che aufzulösen (z. B. an Domänengrenzen). Zur Untersuchung magne-
tischer Strukturen auf atomarer Skala haben sich Varianten der STM
und AFM etabliert. Spin-Strukturen auf leitfähigen Proben können mit-
tels Spin-polarisierter-STM (SP-STM) analysiert werden [12, 120]. Dabei
misst das SP-STM die Spin-abhängige Leitfähigkeit zwischen einer Spin-

1 M. Schneiderbauer et al.: qPlus magnetic force microscopy in frequency-modulation mode with
millihertz resolution. Beilstein Journal of Nanotechnology, 3, 174 (2012)
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Abbildung 12: (a) Ein MFM misst die Kraft zwischen dem magnetischen Dipol-
moment der Sensorspitze und dem magnetischen Streufeld der Probe. Mit
einem qPlus-Sensor können neben MFM-Messungen auch (b) (SP-) STM
und (c) AFM (MExFM) Experimente ausgeführt werden. Abbildung nach
[102].

polarisierten Spitze und der Spin-abhängigen lokalen Zustandsdichte
der Probe (Abbildung 12.b). Auf dem Isolator NiO wurde die antifer-
romagnetische Einheitszelle der (001)-Oberflächen mit Hilfe der magne-
tischen Austauschkraftmikroskopie (engl. magnetic exchange force mi-
croscopy: MExFM) aufgelöst [57] (Abbildung 12.c). Dabei wurde bis da-
to in beiden Techniken (SP-STM und MExFM) ein externes Magnetfeld
(mehrere Tesla stark) zur Stabilisierung der Spin-Orientierung der Spitze
benötigt. Pielmeier und Giessibl zeigten 2013 [88] mit einem tieftempe-
ratur qPlus-AFM, dass die Stärke des Signals in der MExFM (ebenfalls
auf NiO) unter Verwendung einer SmCo-Spitze drastisch erhöht werden
kann, ohne dass dabei ein externes Magnetfeld benötigt wird.

Der qPlus-Sensor ist durch seine Federkonstante von 1800 N m−1 für die
großen Kraftgradienten von atomaren Wechselwirkungen optimiert [35]
und scheint für die Messung der sehr kleinen Kraftgradienten in MFM-
Experimente ungeeignet zu sein. In diesem Kapitel wird gezeigt, dass
der besonders rauscharme Betrieb unseres qPlus-Mikroskops die Detek-
tion von Frequenzverschiebungen im Bereich weniger Millihertz ermög-
licht, wodurch MFM-Experimente selbst bei Umgebungsbedingungen
realisierbar sind.
Abschnitt 4.1 widmet sich den theoretischen Grundlagen, die den MFM-
Experimenten mit dem qPlus-Sensor zugrunde liegen. Die experimen-
tellen Techniken der Messungen werden in Abschnitt 4.2 besprochen. In
Abschnitt 4.3 werden die Ergebnisse der Messungen mit verschiedenen
magnetischen Spitzen präsentiert.
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4.1 theorie

Die Messgröße der FM-AFM ist die Frequenzverschiebung ∆ f , welche
proportional zum mittleren Kraftgradienten

〈
ksp
〉

ist. Um die Sensitivi-
tät der Messung zu bestimmen, also den minimal detektierbaren Kraft-
gradienten

〈
ksp
〉

min, muß das Frequenzrauschen δ(∆ f ) des Aufbaus be-
stimmt werden. Nach Gleichung (22) ergibt sich:

〈
ksp
〉

min =
2k
f0
· δ(∆ f ) . (30)

Wie in Abschnitt 2.2.4 gezeigt wurde, ist das Frequenzrauschen δ(∆ f ) in-
vers proportional zur Oszillationsamplitude A. Dementsprechend kann
δ(∆ f ) und damit

〈
ksp
〉

min minimiert werden, indem für die Messungen
große Oszillationsamplituden gewählt werden. Zudem kann das Signal-
Rausch-Verhältnis der Kraftmessung optimiert werden, wenn die ver-
wendete Amplitude mit der charakteristischen Abklinglänge der Wech-
selwirkung übereinstimmt [35]. Hierbei kann die große Abklinglänge
der magnetostatischen Kraft ausgenutzt werden, welche im Bereich der
Domänengröße liegt (ca. 100 nm). Aus diesem Grund haben wir für
die MFM-Experimente Oszillationsamplituden von 20 nm bis 100 nm ge-
wählt.
Mit Hilfe von Gleichung (30) und den Gleichungen (24) bis (27) kann
man die Sensitivität eines qPlus- mit einem Standard Si-Federbalken-
Aufbau 2 vergleichen. Zur Berechnung des Frequenzrauschen verwen-
den wir dabei Werte, wie sie in aktuellen MFMs bei Umgebungsbedin-
gungen (Raumtemperatur und Normaldruck) erreicht werden (siehe Ta-
belle 3). Es zeigt sich, dass, obwohl das Frequenzrauschen für den qPlus
um zwei Größenordnungen kleiner als für den Si-Federbalken ist, der
minimale Kraftgradient im qPlus-Aufbau um das Zehnfache größer ist.
Dieser Umstand ist dem Vorfaktor 2k/ f0 in Gleichung (30) geschuldet,
der für den qPlus 0,116 und den Si-Federbalken 8× 10−5 beträgt. Nichts-
destotrotz ist der minimale messbare Kraftgradient für den qPlus mit
64,8 µN m−1 klein genug um die typischen Kraftgradienten in der MFM
(100 µN m−1) detektieren zu können. Dabei sei erwähnt, dass die Werte
für den Si-Federbalken in Tabelle 3, vor allem nq = 10 fm Hz−0, 5, nur
mit modernsten experimentellen Aufbauten erreicht werden.
Diese theoretische Betrachtung zeigt, dass der qPlus-Sensor im Regime
großer Amplituden auch für MFM-Experimente geeignet ist, wenn auch
die erwarteten Frequenzverschiebung aufgrund der magnetostatischen
Wechselwirkung im Bereich weniger Millihertz liegen.

Neben der theoretisch berechneten Sensitivität der Kraftmessung des
MFMs spielt für die Auflösung auch der Aufnahmemodus und die geo-
metrische bzw. magnetische Struktur der Spitze eine extrem wichtige
Rolle. So wurde gezeigt, dass die laterale Auflösung stark vom verti-

2 PPP-MFMR: Nanosensors, Rue Jaquet-Droz 1, CP 216, 2002 Neuchâtel, CH,
www.nanosensors.com
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qPlus Si-Federbalken

Federkonstante k 1800 N m−1 3 N m−1

Resonanzfrequenz f0 31 000 Hz 75 000 Hz

Güte Q 2000 300

Oszillationsamplitude A 50 nm 50 nm

Auslenkungsrauschdichte nq 50 fm Hz−0, 5 10 fm Hz−0, 5

Messbandbreite B 50 Hz 100 Hz

Temperatur T 293 K 293 K

Thermisches Rauschen δ(∆ ftherm.) 4,71× 10−4 Hz 6,55× 10−2 Hz

Detektorrauschen δ(∆ fdetektor) 2,89× 10−4 Hz 1,63× 10−4 Hz

Oszillatorrauschen δ(∆ foszillator) 7,75× 10−5 Hz 3,54× 10−4 Hz

Frequenzrauschen δ(∆ f ) 5,58× 10−4 Hz 6,55× 10−2 Hz

minimaler Kraftgradient
〈
ksp
〉

min 64,8 µN m−1 5,24 µN m−1

Tabelle 3: Vergleich des Frequenzrauschens und des minimal detektierba-
ren Kraftgradienten zwischen einem qPlus- und einem Standard Silizium-
Federbalken-MFM bei Umgebungsbedingungen.

kalen Spitzen-Proben-Abstand abhängt. Dabei ist jedoch nicht der phy-
sikalische Abstand, sondern der Abstand der magnetischen Momente
ausschlaggebend [70, 89]. Der lift-mode (siehe Abschnitt 4.2.1) ermög-
licht bei MFM-Messungen eine einfache Kontrolle und Variation des
Spitzen-Proben-Abstands und damit die Optimierung des beobachtba-
ren Kontrastes.
Außerdem beeinflusst die geometrische Struktur der MFM-Spitze die
laterale Auflösung, wobei im Allgemeinen gilt: Je kleiner und schärfer
die Spitze ist, desto höher ist die laterale Auflösung. Standard-MFM-
Sensoren werden in Mikrofabrikationsprozessen aus Silizium hergestellt
und die Spitze anschließend mit magnetischen Metallen bedampft. Da-
bei werden Spitzenradien von ca. 50 nm erreicht. Durch nachträgliche Be-
arbeitung mit fokussierten Ionenstrahlen (engl. focused ion beam: FIB)
können die Spitzen auf Radien von 10 nm geschärft werden [59]. Eine
andere Methode ist das Anbringen von Metall-bedampften [20] oder
Metall-gefüllten [121] Kohlenstoffnanoröhrchen an Si-Federbalken, wo-
durch Radien von ca. 5 nm erreicht werden. Für das Abbilden von grö-
ßeren Domänenstrukturen (≥ 30 nm) ist jedoch eine Vollmaterialspitze
(z. B. aus Eisen) ausreichend, wie in Abschnitt 4.3 gezeigt wird.
Möchte man MFM-Messungen quantitativ interpretieren, muß die ma-
gnetische Struktur der Spitze bekannt sein. Experimentell existieren ver-
schiedene Verfahren um das magnetische Streufeld der Spitze zu ermit-
teln. So können in nanolithografisch hergestellten, leitfähigen Struktu-
ren durch Stromfluss Magnetfelder mit berechenbarer Größe induziert
werden, welche dann als Referenz dienen [38, 61, 70]. Wohldefiniert
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magnetisch-strukturierte Proben erlauben es ebenfalls Magnetfelder be-
kannter Größe zu erzeugen [1, 92, 99]. Bringt man eine MFM-Spitze in
Wechselwirkung mit solchen Referenzproben, kann aus dem gemesse-
nen MFM-Kontrast das Streufeld der Spitze modelliert werden. Da die-
ses Streufeld aber beliebig kompliziert sein kann, muss für eine exakte
Beschreibung eine Multipolentwicklung des Feldes durchgeführt wer-
den [45]. Für ein qualitatives Verständnis des MFM-Kontrastes ist es
jedoch ausreichend nur den Dipolanteil des Spitzenfeldes zu berücksich-
tigen. Mit dieser Näherung kann die magnetostatische Kraft zwischen
dem Spitzendipol und dem Streufeld der Probe durch Gleichung (11)
beschrieben werden:

~Fmag = µ0 (~ms · ∇) ~Hp .

Wie bereits in Abschnitt 2.2.1 gezeigt, genügt es wegen der Ausrich-
tung des Sensors zur Probe nur die z-Komponente des Kraftvektors
zu berücksichtigen. Aufgrund der großen Abklinglänge der magneto-
statischen Kraft (≈ 100 nm) ist der Kraftgradient selbst bei Amplituden
von 50 nm während eines Schwingungszyklus näherungsweise konstant.
Daher kann ∆ f mit Hilfe der Gradientennäherung nach Gleichung (21)
berechnet werden:

∆ f = − f0

2k
µ0 ms

∂2

∂z2 Hp, z . (31)

Die gemessene Frequenzverschiebung ist also proportional zur Krüm-
mung der z-Komponente des Probenstreufeldes ~Hp. Der größte Kontrast
in ∆ f (maximal positive bzw. negative Werte) entsteht daher an Domä-
nengrenzen (vergleiche Abbildung 12.a).

4.2 experimentelle technik

4.2.1 Messmethodik

Alle hier präsentierten MFM-Messungen wurden bei Umgebungsbedin-
gungen, also bei Raumtemperatur und Normaldruck, durchgeführt. Wie
im letzten Abschnitt besprochen wurde, sind die Störeinflüsse auf den
experimentellen Aufbau im Vergleich zu UHV- oder Tieftemperatur-Ex-
perimenten dabei am größten. Die erfolgreiche Realisierung der MFM-
Messung bei Umgebungsbedingungen beweist damit, dass der qPlus-
Sensor auch für MFM-Experimente verwendet werden kann.

Der verwendete Mikroskopkopf ist zum Schutz vor mechanischen Stö-
rungen aus der Umgebung auf einer doppelten Schwingungsisolation
montiert [84]. Eine genaue Beschreibung des verwendeten qPlus-Mikro-
skops kann in den Referenzen [105, 122] gefunden werden. Zur Steue-
rung und Regelung der Messungen wurde die Elektronik der Firma
SPECS verwendet, wie sie bereits in Abschnitt 3.3 beschrieben wurde.
In einem ersten Versuch kam ein analoger Eigenbau-Amplitudenregler
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Abbildung 13: Kelvinparabel ∆ f (U) zur Ermittlung der Kontaktspannung
Ucpd.

in Verbindung mit einem Nachlaufsynchronisierer der Firma Nanosurf 3

zum Einsatz. Zwar konnte in dieser Konfiguration auch ein magne-
tischer Kontrast registriert werden, das gemessene Signal war aber auf-
grund der Störanfälligkeit der analogen Signalverarbeitung nur knapp
über dem Rauschuntergrund des Messaufbaus. Der Wechsel zum digita-
len Amplitudenregler und Nachlaufsynchronisierer OC4 führte zu einer
deutlichen Steigerung des Signal-Rausch-Verhältnisses in den Messung-
en.

Um mit einem MFM magnetische Strukturen abbilden zu können, muss
der Einfluss der nichtmagnetischen Wechselwirkungen auf das Messsi-
gnal minimiert werden. Im Falle der langreichweitigen Kräfte sind dies
die (langreichweitige) elektrostatische und die vdW-Kraft.
Die elektrostatische Wechselwirkung ist abhängig von der Kapazität C
und der Kontaktspannung Ucpd zwischen Spitze und Probe (siehe Ab-
schnitt 2.2.1). Dabei ist die Kontaktspannung unabhängig vom vertika-
len Abstand und für eine homogene Probenoberfläche kaum von der
lateralen Position abhängig. Die elektrostatische Wechselwirkung kann
also für den ganzen Messbereich minimiert werden indem die Kon-
taktspannung kompensiert wird. Zur Ermittlung der Kontaktspannung
wird eine sogenannte Kelvinparabel aufgezeichnet. Dazu wird bei de-
aktivierter Abstandsregelung die Frequenzverschiebung in Abhängig-
keit von der angelegten Spannung gemessen. Nach Gleichung (8) ist
die resultierende ∆ f (U)-Kurve eine Parabel mit einem Extremum bei
U = Ucpd (siehe Abbildung 13).

3 easyPLL plus: Nanosurf AG, Gräubnerstr. 12-14, 4410 Liestal, CH, www.nanosurf.com
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Abbildung 14: Bei MFM-Messungen im lift-mode wird jede Zeile des Rasterbe-
reichs zweimal abgefahren. Im ersten Durchlauf wird ein topographisches
Linienprofil z′ = z(x, y, ∆ f = konst.) aufgezeichnet. Dieses Linienprofil
wird im zweiten Durchlauf mit einem um h erhöhten Abstand ungeregelt
wiederholt, dabei wird die Frequenzverschiebung ∆ f (x, y, z′+ h) gemessen.

Die vdW-Wechselwirkung ist abhängig von der geometrischen Vertei-
lung der Atome in Spitze und Probe (siehe Abschnitt 2.2.1). Auf einer
atomar glatten Oberfläche variiert sie lateral deshalb kaum, jedoch sehr
wohl, falls sich größere Strukturen auf der Oberfläche befinden. Daher
kann mit Hilfe der vdW-Wechselwirkung ein topographisches Abbild
der Probe erzeugt werden, wenn auch keine atomare Auflösung erreicht
wird. Für MFM-Messungen bietet der lift-mode die Möglichkeit dieses
topographische Signal von der magnetischen Wechselwirkung zu ent-
koppeln. Im lift-mode wird jede Linie im Rasterbereich zweimal abge-
fahren (siehe Abbildung 14). Der erste Durchlauf einer Linie erfolgt da-
bei im geregelten Modus bei einem bestimmten ∆ f -Sollwert, wodurch
ein topographisches Linienprofil z′ = z(x, y, ∆ f = konst.) erzeugt wird.
Im zweiten Durchlauf der Linie wird das topographische Linienprofil
verwendet um den Sensor mit einem um h erhöhten Abstand (engl.
lift-height) im ungeregelten Modus über die Probe zu führen, dabei
wird das Signal ∆ f (x, y, z′ + h) aufgezeichnet. Auf diese Weise erreicht
man, dass im zweiten Durchlauf die vdW-Kraft konstant ist und jegliche
Kraftänderung durch magnetische Kräfte verursacht wird.
Der lift-mode erlaubt es außerdem die Rastergeschwindigkeit in den
verschiedenen Durchläufen zu variieren. Die Rastergeschwindigkeit ist
direkt mit der Messbandbreite B korreliert und beeinflusst damit das
Frequenzrauschen δ(∆ f ) (siehe Abschnitt 2.2.4). Für ein Bild der Grö-
ße (5,12× 5,12)µm2 mit einer Auflösung von (512× 512)px2, das mit
einer Geschwindigkeit von 1 µm s−1 abgerastert wird beträgt die Mess-
bandbreite 512 px · 1 µm s−1/5,12 µm = 100 Hz. Dabei wird angenom-
men, dass sich der Messwert (∆ f ) in jedem Pixel ändert, was bei ei-
ner Pixelgröße von (10× 10) nm2 selbst bei MFM-Messungen realistisch
ist. Bei einer Halbierung der Rastergeschwindigkeit wird demnach die
Messbandbreite ebenfalls halbiert, wodurch sich das Frequenzrauschen
δ(∆ f ) (in diesem Zahlenbeispiel) um 48% reduziert.
Da die Frequenzverschiebung mit einem PLL gemessen wird, kann die
Messbandbreite durch die Phasen-Demodulationsbandbreite des PLL
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weiter eingeschränkt werden. Diese gibt an bis zu welchen Änderungs-
raten der Sensor-Resonanzfrequenz der PLL folgen kann. Ist die Demo-
dulationsbandbreite kleiner als die Messbandbreite wird die Frequenz-
messung über mehrere Pixel gemittelt und dadurch das Rauschen eben-
falls reduziert. Dieser Mittelungseffekt führt bei typischen Pixelgrößen
in MFM-Messungen, ca. (10× 10) nm2, zu einer unerwünschten Verzer-
rung des lateralen Kontrastes. Im Allgemeinen sollte deshalb vor jeder
Messung die Demodulationsbandbreite auf die Messbandbreite abge-
stimmt werden.

4.2.2 Sensorpräparation

Für die MFM-Experimente wurden verschiedene Arten magnetischer
Spitzen verwendet: Vollmaterialspitzen aus Eisen und Spitzen von kom-
merziell verfügbaren MFM-Si-Federbalken.

Sensoren mit Eisenspitze wurden hergestellt, indem ein Eisendraht mit
einem Durchmesser von 100 µm und einer Reinheit von 99,998% auf
einen qPlus-Sensor geklebt wurde. Der Eisendraht wurde im Anschluss
elektrochemisch in einer 35% Salzsäurelösung (HCl) geätzt. Dazu wur-
de aus Wolframdraht ein Ring mit einem Durchmesser von ca. 3 mm
geformt. Mit einer Glaspipette gibt man dann einen Tropfen Salzsäure
in den Ring. Für den Ätzprozess wurde der auf den Sensor geklebte
Eisendraht mit Hilfe eines Mikromanipulators in den Salzsäuretropfen
eingetaucht. Durch das Anlegen einer Gleichspannung von 3 V an den
Eisendraht wurde das elektrochemische Ätzen gestartet. Eine so präpa-
rierte Eisenspitze ist in dem eingefügten Bild in Abbildung 16.a zu se-
hen. Um die Spitze für die MFM-Messungen zu magnetisieren, wurde
ein starker Permanentmagnet (SmCo) langsam bis auf einen Millime-
ter an die Spitze angenähert und wieder zurückgezogen. Dieser Zyklus
wurde mehrmals wiederholt. Mit dieser Methode erreicht man eine aus-
reichend hohe magnetische Remanenz mit einem Dipolmoment das ent-
lang der Spitze orientiert ist.

Geätzte Eisenspitzen haben im Vergleich zu kommerziell verfügbaren
MFM-Si-Federbalken Spitzen ein relativ großes magnetisches Volumen,
was sich im Allgemeinen nachteilig auf die laterale Auflösung auswirkt.
MFM-Federbalken werden in einer Kombination aus Mikrofabrikations-
und photolithographischen Prozessen aus monolithischem Silizium her-
gestellt. Die Spitzen sind meist pyramidenförmig und haben Höhen von
10 µm bis 15 µm mit Spitzenradien von ca. 50 nm. Um den Spitzen ein
magnetisches Moment zu verleihen werden sie mit magnetischen Legie-
rungen bedampft, typische Dicken dieser Beschichtungen liegen im Be-
reich von 40 nm. Aufgrund der geringen Schichtdicke und der Form der
Spitze führt die magnetische Formanisotropie zu einer permanenten Ma-
gnetisierung, die innerhalb der Schicht und entlang der Spitze verläuft.
Mit dem qPlus-Sensor ist es möglich auch solche Spitzen zu verwenden.
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Dazu wird ein Tropfen eines leitfähigen Klebers am Ende der Stimm-
gabel angebracht. Mit einem Mikromanipulator wird dann der MFM-
Federbalken so auf dem Klebertropfen platziert, dass dessen Spitze die
korrekte Orientierung zur Probe aufweist. Nachdem der Kleber ausge-
härtet ist, kann die Basis des MFM-Federbalkens abgebrochen werden,
wobei das vordere Ende des Federbalkens mit der Spitze auf dem qPlus-
Sensor verbleibt. Das in Abbildung 17.a eingefügte Bild zeigt einen so
hergestellten Sensor. Die im Vergleich zur Eisenspitze winzige Feder-
balkenspitze ist erst im vergrößerten Bildausschnitt erkennbar. Für die
Herstellung unserer Sensoren verwendeten wir Federbalken des Typs
MFMR der Firma NanoWorld AG 4, deren Spitzen mit einer ca. 40 nm
dicken Schicht einer (nicht genauer spezifizierten) Kobaltlegierung be-
dampft wurden.

4.3 messungen

Als Referenzprobe wurde in allen MFM-Messungen eine Festplatte der
Firma Maxtor Corporation 5 benutzt. Die verwendete Festplatte (Max-
tor DiamondMax VL40 34098H4) hat eine Speicherkapazität von 41 GB
mit einer Speicherdichte von 2 Gbit in−2, woraus sich eine Bitgröße von
(200× 600) nm2 ergibt. Vor den Experimenten wurden die aus der Fest-
platte ausgeschnitten Proben lediglich mit Ethanol und destilliertem Was-
ser gereinigt und durch Abblasen mit Stickstoff von Flüssigkeitsresten
befreit.
Um die Oberflächen- und Bitstruktur der Referenzprobe zu verifizie-
ren wurden zuerst Messungen mit einem kommerziellen Si-Federbalken
AFM durchgeführt. Wir verwendeten dazu ein FlexAFM der Firma Na-
nosurf 6 mit einem Federbalken des Typs MFMR der Firma NanoWorld
AG ( f0 = 75 kHz, k = 2,8 N m−1). Im Gegensatz zu qPlus-Messungen,
bei denen auf die Frequenzverschiebung ∆ f geregelt wird (FM-AFM
- siehe Abschnitt 2.2.3), wird beim FlexAFM auf die Amplitudenände-
rung ∆A der Federbalkenschwingung geregelt (amplitudenmodulations
Rasterkraftmikroskopie - AM-AFM). Dabei wird im AM-AFM der Fe-
derbalken mit einer konstanten Amplitude angeregt. Die gemessene
Amplitudenänderung ∆A ist dann ein Maß für die Stärke der Wech-
selwirkung zwischen Spitze und Probe bzw. deren Abstand. Eine ge-
naue Beschreibung der AM-AFM kann zum Beispiel in den Referen-
zen [27, 98] gefunden werden. Im Vergleich zur FM-AFM ist die AM-
AFM technisch weniger aufwendig, da kein Amplitudenregler und PLL
benötigt wird, erreicht aber nicht dessen Sensitivität. Abbildung 15.a
zeigt die Topographie der Referenzprobe für ∆A = −20% mit einer An-
regungsamplitude von A = 100 nm. Die rillenartige Struktur ist eine

4 NanoWorld AG, Rue Jaquet-Droz 1, CP 216, 2002 Neuchâtel, CH, www.nanoworld.com
5 Maxtor wurde 2006 durch Seagate akquiriert: Seagate Technology LLC, 10200 S De Anza

Blvd, Cupertina, CA 95014, USA, www.seagate.com
6 Nanosurf AG, Gräubernstr. 12-14, 4410 Liestal, CH, www.nanosurf.com
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Abbildung 15: Amplitudenmodulierte MFM-Messung unter Verwendung des
FlexAFM mit einem MFM-Si-Federbalken. (a) zeigt die Topographie der
Festplatte mit ∆A = −20% und (b) die magnetische Struktur mit ∆A =
−10%. Abbildungsparameter: f0 = 75 kHz, k = 2,8 N m−1, A = 100 nm.

nicht-magnetische, nicht-leitfähige Deckschicht, die die eigentliche mag-
netische Schicht vor mechanischen Beschädigungen schützen soll. Durch
die Rillen kann sich im Betrieb der Festplatte ein Luftpolster zwischen
Lesekopf und Datenscheibe aufbauen, das ein Aufsetzen des Lesekopfes
verhindert. Neben den Rillen sind auch einige Verunreinigungen auf der
Oberfläche zu erkennen. Wird auf eine kleinere Amplitudenänderung
geregelt, also der Spitzen-Proben-Abstand vergrößert, kann die magne-
tische Struktur der Festplatte abgebildet werden. Abbildung 15.b wurde
mit ∆A = −10% durchgeführt, wodurch der Einfluss der Topographie
verursachenden vdW-Wechselwirkung reduziert, aber nicht vollständig
ausgeschaltet wurde. Aus diesem Grund sind die Rillen der Deckschicht
noch zu erkennen, wenn auch der magnetische Kontrast überwiegt. Da
das FlexAFM nicht über einen lift-mode verfügt musste dieses Verfah-
ren (Regelung auf kleinere Amplitudenänderung) gewählt werden um
die magnetische Struktur zu vermessen. Deshalb ist der Bildkontrast in
Abbildung 15 in Metern (Stellgröße des Rasterpiezos) gegeben. Mit Ab-
bildung 15.b konnte die vom Hersteller angegebene Speicherdichte von
2 Gbit in−2 bestätigt werden.

Für eine erste MFM-Messung mit unserem qPlus-Mikroskop wählten
wir einen Sensor mit einer Vollmaterialspitze aus Eisen (siehe einge-
fügtes Bild in Abbildung 16.a). Die Spitze wurde vor dem Experiment
wie in Abschnitt 4.2.2 beschrieben präpariert und magnetisiert. Abbil-
dung 16 zeigt die zugehörige lift-mode MFM-Messung mit einer Ampli-
tude A = 20 nm und einer lift-height von h = 45 nm. Um die Messband-
breite B und damit das Frequenzrauschen δ(∆ f ) zu reduzieren wurden
kleine Rastergeschwindigkeiten zum Abbilden benutzt, wodurch in bei-
den Bildern eine merkliche Drift zu erkennen ist. Diese Drift entsteht, da
im Mikroskop Materialien mit unterschiedlichen thermischen Ausdeh-
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Abbildung 16: Lift-mode MFM-Messung unter Verwendung eines qPlus-
Sensors mit aufgeklebter Eisenspitze (siehe eingefügtes Bild in a). In den
gezeigten Rohdaten wurde nur die Verkippung korrigiert. (a) zeigt die To-
pographie der Festplatte und (b) die magnetische Struktur (Bits) im lift-
mode. Abbildungsparameter: f0 = 24 097 Hz, k = 1250 N m−1, Q = 1161,
A = 20 nm, h = 45 nm (lift-height) und U = 265 mV. Abbildung nach [102].

nungskoeffizienten verbaut sind. Bei endlichen Temperaturen führt dies
zu einer Relativbewegung zwischen Spitze und Probe. Für kleine Raster-
geschwindigkeiten wirkt sich dieser Effekt stärker aus und führt zu ei-
ner lateralen Verzerrung des Kontrastes. In Abbildung 16.a erscheint die
Rillenstruktur deshalb nicht mehr gerade, sondern mit leichter Krüm-
mung. Zur Minimierung der elektrostatischen Wechselwirkung wurde
die mit einer Kelvinparabel ermittelte Kontaktspannung von Ucpd =

265 mV zwischen Spitze und Probe angelegt. Die topographische Mes-
sung (Abbildung 16.a) zeigt die erwartete Rillenstruktur der Festplatten-
deckschicht, wie sie bereits in der Referenzmessung mit dem FlexAFM
dargestellt werden konnte. Abbildung 16.b zeigt die eigentliche MFM-
Messung, in der klar die magnetische Struktur (Bits) der Festplatte zu
erkennen ist. Mit Hilfe des lift-mode wurde nur die magnetische Wech-
selwirkung detektiert, das heißt die Rillenstruktur der Topographie ist
nicht erkennbar. Die Verkippung in den Messdaten wurde durch eine
parabolische Funktion korrigiert. Der ∆ f -Kontrast der MFM-Messung
zeigt eine Korrugation von ±5 mHz entlang der Bit-Tracks. Nach Glei-
chung (22) ergibt sich daraus, mit f0 = 24 097 Hz und k = 1250 N m−1,
ein Kraftgradient von ±520 µN m−1. Die Abflachung des magnetischen
Kontrast in der linken unteren und der rechten oberen Ecke von Ab-
bildung 16.b weist auf einen Speichermarker hin. Neben diesen Stellen
konnten weitere Bit-Tracks vermessen werden. Die regelmäßige Anord-
nung der Bits in diesem Bereich ist ebenfalls ein Indiz dafür, dass hier
ein Speichermarker abgebildet wurde. Zur Verifikation der Bit-Struktur
bestimmten wir die Speicherdichte in der MFM-Messung, welche mit
≈ 1,9 Gbit in−2 gut mit der Herstellerangabe übereinstimmt.
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Abbildung 17: Lift-mode MFM-Messung unter Verwendung eines qPlus-
Sensors mit aufgeklebter Spitze eines MFM-Si-Federbalkens (siehe einge-
fügtes Bild in a). In den gezeigten Rohdaten wurde nur die Verkippung
korrigiert. (a) zeigt die Topographie der Festplatte und (b) die magne-
tische Struktur (Bits) im lift-mode. Abbildungsparameter: f0 = 32 517 Hz,
k = 1800 N m−1, Q = 1870, A = 25 nm, h = 35 nm (lift-height) und
U = 250 mV. Abbildung nach [102].

Vollmaterialspitzen aus Eisen haben im Vergleich zu kommerziell ver-
fügbaren MFM-Si-Federbalken-Spitzen ein wesentlich größeres magne-
tisches Volumen und ein entsprechend größeres magnetisches Dipolmo-
ment. Im Gegensatz zu Festplatten können Proben mit einer geringen
Koerzitivfeldstärke durch solche Spitzen beeinflusst oder sogar entma-
gnetisiert werden. Nach Gleichung (31) führen kleine Spitzen-Dipolmo-
mente aber zu entsprechend kleinen Signalstärken und bringen die ge-
messene Frequenzverschiebung nahe an dessen Rauschuntergrund. An-
dererseits bieten Spitzen mit kleinen Dipolmomenten die Möglichkeit
die Leistungsfähigkeit bzw. Sensitivität des Messaufbaus zu charakteri-
sieren. Das eingefügte Bild in Abbildung 17.a zeigt das vordere Ende
eines qPlus-Sensors mit aufgeklebter MFM-Si-Federbalken-Spitze (siehe
auch Abschnitt 4.2.2). Die Spitze wurde vor der Messung mit einem star-
ken Permanentmagneten magnetisiert. Abbildung 17 zeigt die Topogra-
phie (a) und magnetische Struktur (b) aufgenommen im lift-mode mit
A = 25 nm und h = 35 nm. In den Messdaten wurde die Verkippung
durch eine parabolische Funktion korrigiert. Um die Sensitivität der ∆ f -
Messung zu erhöhen wurden ebenfalls kleine Rastergeschwindigkeiten
gewählt, was wiederum zu einer erhöhten Drift in der Messung führ-
te. Die Kontaktspannung wurde zu Ucpd = 250 mV bestimmt und zwi-
schen Spitze und Probe angelegt. Im Topographieabbild der Oberfläche
(Abbildung 17.a) ist wiederum die Rillenstruktur der Festblattendeck-
schicht zu erkennen. Die Messung der magnetischen Wechselwirkung
im lift-mode zeigt die typische Speicherstruktur, das heißt verschiedene
Bit-Tracks mit den einzelnen Bits (Abbildung 17.b). Im Vergleich zur Re-
ferenzmessung und der Messung mit der Vollmaterialspitzte aus Eisen
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ist die laterale Auflösung hier deutlich besser. Wie erwartet, ist der ∆ f -
Kontrast entlang der Bit-Tracks mit ±2 mHz wesentlich geringer als für
die Eisenspitze. Mit den Eigenschaften des verwendeten qPlus-Sensors
( f0 = 32 517 Hz, k = 1800 N m−1) ergibt sich aus dem ∆ f -Kontrast ein
Kraftgradient von lediglich ±220 µN m−1. Die aus der MFM-Messung
errechnete Speicherdichte, ≈ 2 Gbit in−2, stimmt exakt mit der Herstel-
lerangabe überein.

4.4 zusammenfassung

In diesem Kapitel sollte die Frage beantwortet werden, ob es mit dem
qPlus-Sensor möglich ist schwache magnetostatische Wechselwirkungen
zu detektieren. Mit einer Federkonstanten von 1800 N m−1 ist der qPlus-
Sensor prädestiniert für die Messung von großen Kraftgradienten, wie
sie bei kovalenten Bindungen auftreten (≈ 100 N m−1). Nichtsdestotrotz
konnte hier gezeigt werden, dass wir mit unserem qPlus-Mikroskop
Kraftgradienten zwischen magnetischen Dipolen von nur ±220 µN m−1

detektieren können. Obwohl der relevante Vorfaktor f0/(2k) in Glei-
chung (21) für den qPlus-Sensor nur 9 Hz/(N/m) beträgt – im Vergleich
dazu erhält man für den Si-Federbalken MFMR: 14 151 Hz/(N/m) – ist
der qPlus-Sensor selbst bei Umgebungsbedingungen bestens für MFM-
Messungen geeignet.
In den theoretischen Vorüberlegungen und im Experiment zeigte sich,
dass der MFM-Kontrast durch große Schwingungsamplituden und klei-
ne Rastergeschwindigkeiten optimiert werden kann. Durch die Kompen-
sation der Kontaktspannung und Verwendung des lift-mode konnte die
Sensitivität der Messung auf magnetostatische Wechselwirkungen wei-
ter erhöht werden. Letzten Endes wird die erforderliche Messgenauig-
keit (∆ f ≈ 1 mHz) aber nur in mechanisch und elektronisch optimierten
Mikroskopen unter Verwendung neuester digitaler Steuerelektroniken
erreicht.
Der Wechsel zu Tieftemperatur-UHV-Mikroskopen sollte die Sensitivität
nochmals deutlich erhöhen, da das Frequenzrauschen aufgrund höhere
Q-Werte und niedrigerer nq dann drastisch sinkt. Wir sind daher über-
zeugt, dass der qPlus-Sensor eine konkurrenzfähige Alternative zu Si-
Federbalken ist um MFM-Messungen unter solchen Bedingungen durch-
zuführen. Typische MFM-Si-Federbalken sind aufgrund ihrer geringen
Federhärte als AFM-Sensoren ungeeignet. Ein qPlus-Mikroskop bietet
dagegen die Möglichkeit mit einem einzigen Sensor MFM-Experimente,
wie auch atomar aufgelöste STM- und AFM-Messungen zu realisieren.





5
M E S S U N G E L E K T R I S C H E R M U LT I P O L K R Ä F T E B E I
T I E F E N T E M P E R AT U R E N

Ein Großteil, der in diesem Kapitel präsentierten Arbeit wurde in Physical Re-
view Letters veröffentlicht 1 [101].

Die Kombination der STM und AFM in einem einzigen Sensor ermög-
licht eine Vielzahl von Oberflächenstudien auf atomarer Skala. Die Infor-
mationen der beiden Messsignale können sich dabei ergänzen und ma-
chen so ein umfassenderes Verständnis der untersuchten Struktur mög-
lich. Während die Kontrastmechanismen in der STM für verschiedenste
Spitzen-Proben-Systeme weitgehend verstanden sind, ist die Interpre-
tation von atomar aufgelösten AFM-Messungen meist sehr anspruchs-
voll. Da in der AFM bzw. FM-AFM die Summe aller Spitzen-Proben-
Wechselwirkungen gemessen wird (siehe Abschnitt 2.2.3), ist die Bestim-
mung der für die atomare Auflösung verantwortlichen Wechselwirkung
oft schwierig.
Bildet man Halbleiter- [87] oder Metalloberflächen [21] mit einer re-
aktiven Spitze (z. B. Si) in einem AFM ab, wird der atomare Kontrast
durch die Ausbildung von kovalenten Bindungen dominiert. Für ein auf
einer dünnen Isolatorschicht (NaCl) adsorbiertes organisches Molekül
(Pentacene), das mit einer chemisch inerten (nicht reaktiven) CO-Spitze
abgebildet wird, konnte durch Vergleich von Experiment und Dichte-
funktionaltheorie-Rechnungen (engl. density functional theory: DFT) ge-
zeigt werden, dass die beobachtete intermolekulare Auflösung durch
Pauli-Abstoßung erklärt werden kann [41, 74]. Hingegen zeigten Lantz
et al. [62], dass die ungesättigten Bindungen (engl. dangling bonds) der
Si(111)− (7 × 7)-Oberflächenrekonstruktion ein elektrisches Dipolmo-
ment in (nicht reaktiven) oxidierten Si-Spitzen induzieren, was in einer
kurzreichweitigen elektrostatischen Wechselwirkung resultiert und zur
atomaren Auflösung beiträgt. Durch elektrostatische Wechselwirkung
und das Konzept eines induzierten Spitzen-Dipolmoments konnte auch
die atomare Auflösung auf Ionenkristallen erklärt werden [28]. Ein ähn-
liches Modell kann die Wechselwirkung mit geladenen Adatomen auf
dünnen Isolatorschichten beschreiben [11, 40]. Zudem hat man heraus-
gefunden, dass saubere Metallspitzen ein intrinsisches elektrisches Di-
polmoment besitzen [110, 114], welches durch den Smoluchowski-Effekt
verursacht wird [106] (siehe Abbildung 18.a). Eine Untersuchung des
Einflusses von elektrostatischen Kräften auf die Kontrastformation in
der AFM ist besonders wichtig, da in STM- und AFM-Messungen ver-

1 M. Schneiderbauer et al.: CO tip functionalization inverts atomic force microscopy contrast
via short-range electrostatic forces. Physical Review Letters, 112, 166102 (2014)
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mehrt polare, dünne Isolatorschichten (z. B. NaCl, MgO, Cu2N) verwen-
det werden um Adsorbate zu entkoppeln [39, 40, 48, 72, 90, 91, 108].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine detaillierte Studie zum Einfluss
von elektrischen Multipolkräften auf FM-AFM-Messungen durchgeführt.
Als Probensystem wählten wir auf Cu(100) gewachsene mono-atomar di-
cke, polare Cu2N-Inseln (siehe Abbildung 18.c-d). Experimentell wurde
der Einfluss elektrostatischer Kräfte bis dato nur auf ionischen Kristall-
oberflächen untersucht [4, 8, 69]. Obwohl solche (Volumen-) Isolatoren
typische AFM-Probensysteme darstellen, ergeben sich bei der Messung
auf ihnen und der Datenanalyse vielfach Probleme. Zum Einen kommt
es im Messprozess oft zu Spitzenkontaminationen durch Oberflächenio-
nen, da die Atome an der Oberfläche nur relativ schwach gebunden sind.
Diese schwache Bindung kann bei der Abbildung auch zu einer künstli-
chen Verzerrung des Gitters führen (vertikale Relaxation der Oberfläche-
natome) [69]. Das Hauptproblem ist jedoch die Identifikation der Ionen
innerhalb der Oberflächeneinheitszelle. Für eine qualifizierte Aussage
zur elektrostatischen Wechselwirkung der Probenatome mit der Spitze
ist dies aber essentiell. Ein Lösungsansatz für dieses Problem ist das Auf-
dampfen von Moleküle mit bekanntem Adsorptionsplatz [110]. Aus ge-
regelten FM-AFM-Messungen kann dann versucht werden, das Ionengit-
ter zu bestimmen, was aufgrund der lateralen Ausdehnung der Marker-
moleküle nicht immer eindeutig ist. Ein weiteres Problem ist die Ermitt-
lung des Spitzen-Proben-Abstandes, der für die Modellierung der elek-
trostatischen Kräfte eine große Rolle spielt. In bisherigen Experimenten
wurde meist ein Vergleich zwischen experimentellen und berechneten
Messkurven herangezogen, um den Abstand abzuschätzen [110, 114].
Allerdings variiert die Qualität dieses Vergleichs stark mit dem verwen-
deten theoretischen Modell.
Durch die Verwendung von Cu2N/Cu(100) als Testsystem in einem kom-
binierten STM/AFM können diese Probleme auf elegante Weise um-
gangen werden. Bei Cu2N handelt es sich um ein kovalent gebundenes
Netzwerk, dessen Bindungen im Vergleich zu denen in Ionenkristallen
wesentlich stärker sind. Dadurch sind AFM-Messungen selbst bei klei-
nen Spitzen-Proben-Abständen ohne Kontamination der Spitze oder Ver-
änderung der Probengeometrie möglich. Da auf dünnen Isolatorschich-
ten auch STM-Messungen möglich sind, wird die Identifizierung der
Einheitszellenatome wesentlich vereinfacht. Die im Vergleich zu Alkali-
halogeniden niedrigere Symmetrie der Cu2N-Einheitszelle ist dabei ein
weiterer Vorteil (siehe Abbildung 18.c). Des Weiteren kann der Spitzen-
Proben-Abstand durch die Messung des Tunnelstroms auf der reinen
Cu(100)-Oberfläche experimentell relativ genau bestimmt werden.

In diesem Kapitel werden hoch-aufgelöste, simultane STM/FM-AFM
Messungen von Cu2N-Inseln präsentiert. Für die Messungen wurden
neben Cu-Spitzen auch Spitzen verwendet, die mit CO Molekülen funk-
tionalisiert wurden. Die beiden Spitzentypen zeigen einen invertierten
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Abbildung 18: (a) Der Smoluchowski-Effekt führt in der Metallspitze zu ei-
ner Ladungsumverteilung, wodurch ein elektrisches Dipolmoment entsteht,
das Richtung Probe zeigt. (b) Ein auf einer Cu-Spitze adsorbiertes CO Mo-
lekül trägt ein elektrisches Dipolmoment, das von der Probe weg zeigt. (c)
Modell des Cu2N-Netzwerkes auf Cu(100), die Zahlen geben die Nettola-
dungen der Cu- und N-Atome in Einheiten der Elementarladung e an [47].
(d) Querschnitt durch Cu2N entlang der N-Cu-N und (e) Cu-hollow site-
Cu Richtung. Dabei sind die obersten zwei Atomlagen der rekonstruier-
ten Oberfläche und die Nettoladungen der Atome gezeigt. Abbildung nach
[101].

Kraftkontrast auf Cu2N. Mit einem elektrostatischen Modell, in dem die
beiden Spitzen entgegengesetzt orientierte Dipolmomente haben (siehe
Abbildung 18.a-b), konnte diese Kontrastinversion quantitativ reprodu-
ziert werden. Dies ist nicht nur ein Indiz für die Bedeutung von kurz-
reichweitigen elektrostatischen Kräften auf die Kontrastformation in der
FM-AFM, sondern erlaubt auch die Orientierung des Dipolmoments ei-
ner CO-Spitze zu bestimmen.
In Abschnitt 5.1 wird das verwendete Probensystem, Cu2N/Cu(100), ge-
nau beschrieben. Die experimentellen Techniken der Messungen, im Spe-
ziellen die Präparation der Probe, die Modifikation der Sondenspitze
und die Messmethodik, wird in Abschnitt 5.2 besprochen. Abschnitt
5.3 widmet sich der Identifizierung der atomaren Struktur innerhalb
der Cu2N-Einheitszelle, der Bestimmung des Spitzen-Proben-Abstandes
für die verwendeten Spitzentypen und den Ergebnissen der Kraftmes-
sung. Das zur Verifikation des elektrostatischen Kontrastmechanismus
verwendete Modell und die Ergebnisse der Simulation werden in Ab-
schnitt 5.4 präsentiert.
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5.1 probensystem - cu2 n/cu(100)

Dünne Isolatorschichten mit Dicken von ein oder zwei Monolagen er-
möglichen es, die Kopplung von Adsorbaten an elektronische Oberflä-
chenzustände des metallischen Substrates zu kontrollieren [46, 48, 91].
Da Adsorbate auf Isolatorschichten eine verminderte Hybridisierung er-
fahren, können so zum Beispiel Molekülorbitale, wie sie im freien Mo-
lekül vorliegen, direkt abgebildet [91] oder „spin-flip“-Spektroskopie-
Messungen an einzelnen Atomen durchgeführt werden [46]. Für Cu2N-
Inseln auf Cu(100) konnte in Tunnelspektroskopie-Experimenten gezeigt
werden, dass die nur eine Monolage dicken Schichten ein Bandlücke von
mindestens 4 eV aufweisen und damit als Isolatoren bezeichnet werden
können [94]. In SP-STM Messungen wird Cu2N eingesetzt, um die ma-
gnetischen Momente von einzelnen Atomen und atomaren Strukturen
von den elektronischen Oberflächenzuständen zu entkoppeln [47, 48, 71,
72, 78, 80, 82, 104, 115].

Cu2N-Inseln entstehen, wenn ionisierte N-Atome mit einer sauberen
Cu(100)-Oberfläche reagieren und das System im Anschluss aufgeheizt
wird (siehe auch Abschnitt 5.2.1 und Abbildung 19). Obwohl die Anwen-
dung von Cu2N als Entkopplungsschicht relativ neu ist, wird die Ober-
flächenstruktur von auf Cu(100) adsorbierten N schon seit den 1970er
untersucht [13, 63, 113]. Bei diesen frühen Untersuchungen wurde die
Beugung niederenergetischer Elektronen (engl. low energy electron dif-
fraction: LEED) verwendet, mit dieser Ensembletechnik können Oberflä-
chen im reziproken Raum dargestellt werden. Mit großer Übereinstim-
mung berichteten diese Studien ein c(2 × 2) LEED-Beugungsmuster
und schlugen vor, dass N auf dem vierfach symmetrischen Mulden-
platz 2 der Cu(100)-Oberflächeneinheitszelle adsorbiert (siehe auch Ab-
bildung 19). Dennoch bestanden große Unterschiede in den berechne-
ten Strukturparametern der Rekonstruktion. Ortsraumuntersuchungen
der Oberfläche mit dem STM bestätigten die c(2 × 2)-Gitterstruktur
von Cu2N und untersuchten deren Wachstum in Abhängigkeit der N-
Dosierung [60, 64]. Dabei fand man, dass sich die N-Atome für niedrige
Dosierungen in kleinen, irregulär geformten Inseln mit einer c(2 × 2)-
Struktur anordnen. Mit zunehmender N-Dosierung weisen die meisten
Inseln eine quadratische Form, mit einer Kantenlänge von ungefähr
5 nm, auf und ordnen sich dabei in einer gitterartigen Überstruktur an.
Für hohe N-Dosierungen wird die Cu-Oberfläche mit N gesättigt, wobei
sich die Inseln zu einer Monolage verbinden, die von Furchen einer Brei-
te von einer Cu-Atomreihe durchzogen ist. Eine bereits 1994 von Leibsle
et al. [64] vorgeschlagene Inkommensurabilität der Cu(100)- und Cu2N-
Gitterkonstanten wurde 2008 durch Choi et al. [16] mit einer Tieftempe-
ratur-STM-Messung bestätigt. Dabei wurde gezeigt, dass die Gitterkon-
stante des c(2 × 2)-Gitters von Cu2N mit aCu2N = (372± 1)pm um 3 %

2 Im Folgenden wird die englische Bezeichnung „hollow site“ verwendet und gegebenen-
falls mit „hs“ abgekürzt.
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Abbildung 19: Modell der reinen Cu(100)-Oberfläche und der Cu(100)-c(2 × 2)-
N Rekonstruktion in Drauf- und Seitenansicht.

größer als die der reinen Cu(100)-Oberfläche ist (aCu(100) = 361 pm) [16].
Diese Gitterfehlanpassung führt zu einer Verspannung der Oberfläche
und trägt maßgeblich zum Wachstumsverhalten der Inseln bei.

Im Rahmen von Referenz [16] wurde zur Bestimmung der Gitterkon-
stante ein spannungsabhängiger STM-Kontrastmechanismus für Cu2N
diskutiert. Daraus ergaben sich zwei Kriterien zur Identifizierung von
N-Atomen innerhalb der Inseln:

1. N-Atome adsorbieren in den hollow sites von Cu(100) [64, 107,
124] und müssen deshalb vierfach symmetrisch erscheinen.

2. Die Ränder und Ecken der Inseln werden durch N-Atome gebildet
[48].

Auf diese Weise können hollow sites, N- und Cu-Atome innerhalb der
Cu2N-Inseln eindeutig unterschieden werden. Eine DFT-Rechnung des
Systems lieferte simulierte STM-Bilder, welche die Identifizierungsmerk-
male bestätigen [124]. Diese und weitere DFT-Rechnungen bestimmten
auch die Strukturparameter der voll relaxierten Oberflächenrekonstruk-
tion [47, 107, 109, 124]. Mit großer Übereinstimmung fand man dabei
folgende Werte:

dCu-N dN1 d12 d23

183 pm 21 pm 197 pm 183 pm

Tabelle 4: Berechnete Strukturparameter der Cu(100)-c(2 × 2)-N Rekonstrukti-
on [107, 109, 124]. Bemaßung laut Abbildung 19.
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Wie in Abbildung 19 angedeutet, binden die N-Atome dN1 = 21 pm
über der ersten Cu-Lage. Die starke Cu-N-Bindung schwächt die Cu-Cu-
Bindung zwischen der ersten und zweiten Cu-Lage, was zu einer Vergrö-
ßerung des Lagenabstandes im Vergleich zum Festkörper führt (d12 >

d23). Der berechnete Abstand zwischen Cu- und N-Atomen (dCu-N =

183 pm) innerhalb der Cu2N-Einheitszelle ist minimal kleiner als der ex-
perimentell ermittelte Wert von ½ aCu2N = 186 pm [16].
In den DFT-Rechnungen wurde außerdem gezeigt, dass die Cu-N-Bin-
dungen einen polar kovalenten Charakter aufweisen [47, 107]. Der po-
lare Anteil der Bindung entsteht aufgrund der unterschiedlichen Elek-
tronegativität von N- und Cu-Atomen (3, 04− 1, 90 = 1, 14 [67]), was zu
einem Ladungstransfer von Cu zu N führt. Die so entstehenden Netto-
ladungen betragen (in Einheiten der Elementarladung e) −1,2 e für N,
+0,5 e für die Cu-Atome der ersten Lage und +0,1 e für die Cu-Atome in
der zweiten Lage unterhalb der N-Atome [47, 107] (siehe Abbildung 18.c-
e). Aufgrund von Rundungsfehlern in der DFT-Rechnung bzw. einem
minimalen Ladungstransfer von den weiteren Cu-Atomen der zweiten
Lage zu den N-Atomen ergibt sich aus den angegeben Nettoladungen
keine elektrische Neutralität der Cu2N-Inseln.

5.2 experimentelle technik

Alle im Folgenden vorgestellten Präparationsprozesse und Messungen
wurden mit dem Tieftemperatur-UHV-System und der SPECS-Regel-
ungselektronik, die in Abschnitt 3 beschrieben wurden, durchgeführt.

5.2.1 Präparation der Probe

Zur Präparation von Cu2N-Inseln wurde in einem ersten Schritt ein
Cu-Einkristall mit (100)-Orientierung präpariert. Der verwendete Kris-
tall wurde von der Firma MaTecK 3 bezogen und weist eine Reinheit
von 99,9999 % auf. Er wurde mit einer Orientierungsgenauigkeit von
< 0,1° geschnitten und auf eine Rauhtiefe von < 0,03 µm poliert. Die
Standardpräparationsmethode für saubere Cu-Oberflächen besteht aus
mehreren Sputter- und Heizzyklen [77]. Durch den Beschuss mit Ar-
Ionen (Sputtern) werden Verunreinigung von der Probenoberfläche ab-
getragen. Während des Sputterns entstehende Defekte werden durch
Heizen der Probe ausgeheilt. Eine saubere Cu(100)-Oberfläche zeichnet
sich durch atomar flache Terrassen mit einer Breite von bis zu 300 nm
aus.
Die Sputter- und Heizzyklen wurden in der Präparationskammer durch-
geführt (siehe auch Abschnitt 3.1). Dazu wurde der auf einem Ta-Proben-
träger montierte Cu-Kristall in den Bornitrid-Widerstandsheizer trans-
feriert und so vor der Sputter-Ionenquelle positioniert, dass der Ionen-

3 MaTecK Material Technologie & Kristalle GmbH, Im Langenbroich 20, 52428 Jülich, D,
www.mateck.de



5.2 experimentelle technik 51

Abbildung 20: Geregelte STM Aufnahmen verschiedener Cu2N-Präparationen.
Die Bedeckungen betragen in (a) 35 %, (b) 53 % und (c) 84 %.

Einfallswinkel um ca. 20° von der Probenoberflächennormalen abweicht.
Während des Sputterns wurden die Ventile zur Analysekammer und
Ionengetterpumpe geschlossen und die Präparationskammer nur mit
der Turbomolekularpumpe unter Vakuum gehalten. Mit dem Gasinjek-
tionssystem der Sputter-Ionenquelle wurde ein konstanter Ar-Partial-
druck von 1× 10−6 mbar eingestellt. Die Sputter-Ionenquelle wurde mit
einem Emissionsstrom von 20 mA und einer Beschleunigungsspannung
von 1 kV (die Probe liegt dabei auf Massenpotential) betrieben. Nach
20 min wurde der Sputter-Vorgang beendet. Für den folgenden Heiz-
vorgang wurde der Widerstandsheizer mit einem Konstantstrom von
2,1 A betrieben, wodurch eine Probentemperatur von (590± 10) ◦C er-
reicht wird. Die Probe wurde für 20 min bei dieser Temperatur gehalten
und anschließend der Heizer abgeschalten. Diese Sputter- und Heizzy-
klen mussten mindestens dreimal, für stark verunreinigte Proben bis zu
sechsmal, wiederholt werden, um eine saubere Oberfläche zu erhalten.

Im zweiten Präparationsschritt wurden die Cu2N-Inseln auf der sau-
beren Cu(100)-Oberfläche gewachsen. Zur Erzeugung von ionisierten
N-Atomen wurde ebenfalls die Sputter-Ionenquelle verwendet [64, 16].
Analog zum Ar-Sputtern wurde hierbei ein N-Partialdruck von unge-
fähr 1× 10−6 mbar eingestellt und ein Emissionsstrom von 20 mA ver-
wendet. Jedoch wurde die Beschleunigungsspannung auf 600 V redu-
ziert und die Probe senkrecht zur Ionenquelle ausgerichtet. Nach Been-
digung des N-Sputterns wurde die Probe für 5 min auf (320± 10) ◦C
aufgeheizt, was einem Konstantstrom von 1,6 A durch den Widerstands-
heizer entspricht.
Abhängig von der Dauer t des N-Sputterns erreicht man unterschiedlich
starke Cu2N-Bedeckungen (siehe auch Abschnitt 5.1). In Abbildung 20

sind drei Beispiele gezeigt: (a) t = 30 s führt zu einer Bedeckung von
ca. 35 %, (b) t = 60 s – 53 % und (c) t = 150 s – 84 %. Der Widerstands-
heizer wurde so aufgebaut, dass der Ionenstrom während des Sputterns
gemessen werden kann. Dabei wird die isoliert montierte Probenaufnah-
me der Probenheizvorrichtung (gelber Teil in Abbildung 7) über Pin 4

der elektrischen Durchführung am langen Transferarm mit einem Am-
peremeter auf das Potential der Kammer gelegt. Neben der Dauer t des
N-Sputterns kann so auch ein integrierter Ionenstrom (Ladung) als Maß
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für die deponierten N-Ionen angegeben werden. Da aber der Ionenstrom
auf der kompletten Probenaufnahme gemessen wird, gibt die berechnete
Ladung nur eine Orientierungshilfe für die N-Bedeckung an. Typischer-
weise wurde für die Präparation der N-Partialdruck so eingestellt, dass
der Ionenstrom bei (2,0± 0,1)µA lag. Für Abbildung 20 ergaben sich so
Ladungen von (a) 60 µC, (b) 120 µC und (c) 285 µC.

Für die Messungen in Abschnitt 5.3 wurden Cu2N-Bedeckungen im Be-
reich von 35 % präpariert. Auf diese Weise stehen noch genügend sau-
bere Cu(100)-Flächen zur Verfügung um den Spitzen-Proben-Abstand
in ungeregelten Aufnahmen zu bestimmen (siehe Abschnitt 5.3.2). Des
Weiteren können so CO-Moleküle auf der Cu-Oberfläche koadsorbierten
werden, die später verwendet werden um die Spitze zu funktionalisieren
(siehe Abschnitt 5.2.2).

5.2.2 Modifikation der Sondenspitze

Der im Mikroskop verwendete qPlus-Sensor ist mit einer elektroche-
misch geätzten W-Spitze ausgerüstet (siehe auch Abbildung 4). Da in
unserem Tieftemperatur-Aufbau kein Sensorwechsel möglich ist [22],
muss die W-Spitze nach dem Einkühlen im Mikroskop in einem ers-
ten Schritt von Oxiden, die sich während des Ätzvorgangs bilden, be-
freit werden. Dies geschieht durch Feldemission auf einer sauberen Cu-
Oberfläche. Dabei werden alle Elektroden des qPlus-Sensors über einen
1 MΩ Schutzwiderstand auf eine Spannung von 200 V gelegt. Mit einem
modifizierten STM-Verstärker, der Ströme bis 1 mA messen kann, wird
die Spitze an die Cu-Oberfläche angenähert bis ein stabiler Strom von
100 µA fließt. Dies entspricht einem Spannungsabfall von 100 V über der
Spitze, wodurch sich mit dem Strom von 100 µA eine in der Spitze depo-
nierte Leistung von 10 mW ergibt. Wird diese Leistung für ca. zwei Mi-
nuten aufrecht erhalten, ohne dass es dabei zu großen Fluktuationen im
gemessenen Strom kommt, ist das W-Spitzenende im Anschluss frei von
Oxiden. Beim Grobannäheren an die Probe und im eigentlichen Mess-
prozess kann es aber immer wieder zu Spitzen-Proben-Kollisionen kom-
men, wodurch die W-Spitze mit Probenmaterial (in unserem Fall Cu)
kontaminiert wird. Um eine definierte Metallspitze zu bekommen wur-
de deshalb die ursprüngliche W-Spitze absichtlich mit Cu-Atomen der
Probe überzogen.

Cu-Spitzen wurden in der für Feldemission benutzen Beschaltung präpa-
riert. Bei einer angelegten Spannung von 200 V wurde dabei allerdings
der Motor für die Grobannäherung benutzt um die Spitze ca. 100 nm
in die saubere Cu-Oberfläche zu rammen. Dabei fließt der durch den
Schutzwiderstand (1 MΩ) vorgegebene Maximalstrom von 200 µA. Nach
wenigen Sekunden in der Probe wird der Sensor zurückgefahren. Die-
se Prozedur führt zu einer Bedeckung der W-Spitze mit Cu-Atomen
[49, 68]. Die so entstehenden Cu-Spitzen können mit Hilfe der in der Ar-
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Abbildung 21: (a) COFI-Bild einer Cu-Spitze mit annähernd rotationssymme-
trischem Kraftfeld. Der gezeigte ∆ f -Kontrast weißt auf eine leicht verkippte
Cu〈111〉-Spitze hin. (b) Geregelte STM Aufnahmen eines CO-Moleküls auf
der Oberfläche abgebildet mit einer Cu-Spitze (It = 100 pA und Ut-Spitze =
10 mV). (c) Mit einer CO-Spitze erscheinen CO-Moleküle auf der Oberflä-
che in STM Aufnahmen in Form eines „Sombreros“ (It = 100 pA und
Ut = 10 mV).

beitsgruppe Giessibl entwickelten „CO front atom identification“ Metho-
de (COFI) charakterisiert werden [50, 117]. Dazu werden CO-Moleküle
auf der Cu-Oberfläche adsorbiert, welche dann bei geringem Abstand
ohne Regelung abgebildet werden. Die Symmetrie und Kontraststärke
des so aufgezeichneten Frequenzverschiebungsbildes erlauben es, das
Spitzenmaterial und die kristallographische Orientierung der vordersten
Spitzenatome zu identifizieren [50, 117] (siehe Abbildung 21.a). Durch
leichte Probenkontakte wurden die Cu-Spitzen solange verändert, bis
das COFI-Bild eine Rotationssymmetrie zeigte. Dazu wurde das „Tip
Shaper“-Modul der SPECS-Regelungselektronik verwendet, mit dem die
Spitze um einige 100 pm an die Probe angenähert und eine Spannung
von 5 V angelegt wurde.

CO-Spitzen wurden präpariert, indem Cu-Spitzen mit CO-Molekülen
funktionalisiert wurden. Dafür mussten in einem ersten Schritt CO-Mole-
küle auf der kalten Probe adsorbiert werden. Bei geöffnetem Ventil zur
Analysekammer wurde mit dem Leckventil in der Präparationskammer
ein CO-Partialdruck von 2× 10−9 mbar eingestellt. Durch Öffnen der
Kryostatenschilde gelangen die CO-Moleküle ins Mikroskop und kön-
nen auf der Probe adsorbieren. Nach ca. 5 min ist die CO-Bedeckung
ausreichend groß und die Schilde und das Leckventil können geschlos-
sen werden. Ausgehend von einer charakterisierten Cu-Spitze mit ro-
tationssymmetrischem Kraftfeld, kann dann ein CO-Molekül von der
Cu-Oberfläche an die Spitze transferiert werden (siehe Abbildung 21.a
und b). Dies geschieht nach einer Prozedur, die in ähnlicher Weise von
Bartels et al. [6] vorgestellt wurde. Zuerst wurde bei einem Tunnelstrom-
sollwert von 2 nA und einer Tunnelspannung von 10 mV ein geregeltes
STM-Bild eines CO-Moleküls aufgenommen. Im simultan aufgezeichne-
ten Frequenzverschiebungsbild kann dann das attraktive Minimum des
Kraftfeldes der Cu-Spitze genau lokalisiert werden. Nun wurde der Tun-
nelstromsollwert auf 100 pA reduziert und die Spitze genau über dem at-



54 messung elektrischer multipolkräfte bei tiefen temperaturen

traktiven Minimum positioniert. Dort wurde die Tunnelspannung lang-
sam auf 3,5 V erhöht. Im Anschluss wurde die Regelung abgeschalten
und der Spitzen-Proben-Abstand manuell in Picometer-Schritten redu-
ziert bis der Tunnelstrom plötzlich abnimmt. Mit einem Sollwert von
100 pA und einer Tunnelspannung von 10 mV wurde dann die STM-
Regelung wieder aktiviert. War die Frequenzverschiebung nun größer
als vor dem Transferversuch, kann von einem erfolgreichen Transfer aus-
gegangen werden. Zur Verifikation wurden andere CO-Moleküle abge-
bildet. Hatten diese die Form eines „Sombreros“, galt der Transfer als
erfolgreich [6] (siehe Abbildung 21.c). Das CO-Molekül bindet dabei,
wie auf der Cu-Oberfläche, mit dem C-Atom an dem (im Idealfall) vor-
dersten Atom der Cu-Spitze.

5.2.3 Messmethodik

Die in Abschnitt 5.3 präsentierten Messungen wurden bei einer Tempe-
ratur von 6 K und einem Kammerbasisdruck von < 10−10 mbar durchge-
führt. Der verwendete qPlus-Sensor hatte eine freie Resonanzfrequenz
f0 = 29 098 Hz, eine Güte Q = 36000 und eine Federkonstante k =

1800 N m−1. Alle Messungen erfolgten bei einer geregelten Schwingungs-
amplitude von 50 pm (siehe Abschnitt 2.2.3).

Um die Kraft zwischen Spitze und Probe zu bestimmen, wurden drei-
dimensionale (3D) Datensätze der Frequenzverschiebung ∆ f (x, y, z) er-
stellt [2, 51, 111]. Dafür wurde der gewünschte Probenbereich in der
(x, y)-Ebene ungeregelt in verschiedenen Höhen z abgerastert. Ausge-
hend vom Punkt nächster Annäherung wurden in 10 pm-Abständen
Daten über einen Bereich von 500 pm aufgezeichnet. Neben einer 3D-
Datenmatrix der Frequenzverschiebung ∆ f (x, y, z) erhält man im simul-
tanen STM/AFM auch eine Datenmatrix 〈It〉 (x, y, z) des gemittelten
Tunnelstroms. Die Messungen wurden dabei automatisch durch ein Lab-
VIEW-Skript durchgeführt, das in seiner aktuellen Version von Johannes
Licha erstellt wurde [66]. Dieses Skript ist in der Lage die Temperatur-
drift in allen drei Raumrichtungen, lateral und vertikal, zu bestimmen
und sie während der Messung zu korrigieren.
In der abschließenden Datenauswertung kann der gemittelte Tunnel-
strom über der Cu-Oberfläche verwendet werden, um den absoluten
Spitzen-Proben-Abstand zu berechnen (siehe dazu Abschnitt 5.3.2). Mit
Hilfe eines MATLAB-Skriptes kann aus der ∆ f (x, y, z)-Datenmatrix die
Kraft zwischen Spitze und Probe bestimmt werden [116]. Das Skript
glättet zu Beginn die ∆ f -Messdaten mit einem zweidimensionalen Gauß-
Filter mit einer Standardabweichung von σ = 12 pm. Dann entfaltet es
mit Hilfe der Sader-Jarvis-Methode [96] für alle lateralen Punkte (x0, y0)

die vertikale Kraft Fz(x0, y0, z) aus den entsprechenden ∆ f (x0, y0, z)-Kur-
ven. Dies geschieht durch eine bezüglich der Schwingungsamplitude ge-
wichteten numerischen Integration. In einem zweiten Integrationsschritt
wird so auch das Potential V(x0, y0, z) berechnet. Auf diese Weise erhält
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Abbildung 22: Analyse der Frequenzverschiebung am Beispiel einer Cu-Spitze.
(a) Histogramm der ∆ f -Werte, dabei wurde der Mittelwert 〈∆ f 〉 von den
∆ f -Werten abgezogen und eine Gauß-Verteilung an das Histogramm ange-
passt. Die Standardabweichung der Gauß-Verteilung beträgt 165 mHz. (b)
∆ f (z)-Spektren mit der Anpassungsfunktion für die langreichweitige vdW-
Wechselwirkung (rot). Bildet man die Differenz erhält man die eingezeich-
nete kurzreichweitige Wechselwirkung. Abbildung nach [101].

man zwei neue 3D-Matrizen Fz(x, y, z) und V(x, y, z), die für die Inter-
pretation der Spitzen-Proben-Wechselwirkung verwendet werden.

Da zur Berechnung der Kraft Fz die Frequenzverschiebung ∆ f verwen-
det wird und diese durch das Frequenzrauschen δ(∆ f ) gestört ist, ergibt
sich eine Messunsicherheit δF in der errechneten Kraft. Dieses Kraftrau-
schen δF kann nach Referenz [37] bestimmt werden, indem das Fre-
quenzrauschen δ(∆ f ) der Messung und die Abklinglänge λ der Wech-
selwirkung, die den atomaren Kontrast dominiert, ermittelt wird.
Die theoretische Berechnung des Frequenzrauschens, wie in Abschnitt
2.2.4 beschrieben, liefert dabei im Allgemeinen nur eine untere Gren-
ze. Im Experiment kann δ(∆ f ) für verschiedene Messungen und un-
terschiedliche Spitzen signifikant variieren. Für eine vorhandene Daten-
matrix ∆ f (x, y, z) kann δ(∆ f ) durch Analyse von Aufnahmen ohne ato-
maren Kontrast quantifiziert werden. Der ∆ f -Kontrast in einer solchen
Aufnahme wird nur durch das Frequenzrauschen der Messung verur-
sacht. Abbildung 22.a zeigt ein Histogramm der ∆ f -Werte aus der letz-
ten Messung einer ∆ f (x, y, z)-Datenmatrix, hier exemplarisch für eine
Cu-Spitze. Dabei wurde der Mittelwert 〈∆ f 〉 von den ∆ f -Werten abgezo-
gen um das Histogramm um Null zu zentrieren. Zur Auswertung wurde
eine Gauß-Verteilung an das Histogramm angepasst, woraus sich eine
Standardabweichung von 165 mHz ergibt. Diese Standardabweichung
wurde dann benutzt um das Frequenzrauschen δ(∆ f ) der Messung zu
quantifizieren.

Um die Abklinglänge λ der kurzreichweitigen Wechselwirkung zu be-
stimmen, wurde von den ∆ f (z)-Spektren der einzelnen Cu2N-Einheits-
zellenpositionen die attraktive, langreichweitige vdW-Wechselwirkung
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subtrahiert (siehe Abbildung 22.b). Die vdW-Wechselwirkung wurde
am besten für eine parabolische Spitzengeometrie reproduziert (siehe
Abschnitt 2.2.1) und an den hinteren Teil der ∆ f (z)-Spektren angepasst
(rote Linie in Abbildung 22.b). Nach der Subtraktion wurde an die re-
sultierende kurzreichweitige Wechselwirkung eine Exponentialfunktion
angepasst, welche für alle Einheitszellenpositionen eine Abklinglänge
λ = 30 pm zeigt.
Für eine solche exponentielle Abstandsabhängigkeit der Wechselwirkung,
kann das Kraftrauschens δF mit folgender Formel exakt berechnet wer-
den [37]:

δF = kA
eκA

I1(κA)

δ(∆ f )
f0

. (32)

Hierbei ist κ = 1/λ und I1(κA) die Besselfunktion erster Art. Mit f0 =

29 098 Hz und k = 1800 N m−1 ergibt sich in diesem Beispiel ein Fehler
in der Kraftberechnung von δF = 2,33 pN. In Referenz [101] wurde für
Gleichung (32) eine Näherung verwendet, wodurch das Kraftrauschen
dort um 29 % kleiner als der hier exakt berechnete Wert ist.

5.3 messungen

In diesem Abschnitt werden geregelte STM-Aufnahmen von Cu2N-In-
seln, die mit Cu- und CO-Spitzen gemessen wurden, interpretiert und
damit deren atomare Struktur identifiziert. Zur Bestimmung des absolu-
ten Spitzen-Proben-Abstandes wurde ein Modell für Metallspitzen [111]
erweitert, so dass es auch für CO-Spitzen angewendet werden kann.
Aufbauend auf den gewonnen Erkenntnissen werden im Anschluss die
Wechselwirkungskräfte der beiden Spitzentypen mit den Atomen der
Cu2N-Einheitszelle diskutiert.

5.3.1 Identifizierung der atomaren Struktur

Die Bestimmung der atomaren Positionen innerhalb der Cu2N-Einheits-
zelle ist die Grundlage für eine richtige Interpretation der Wechselwir-
kung mit der Spitze. Ein großer Vorteil dieses Probensystems ist, dass
die Bandlücke von ca. 4 eV durchtunnelt werden kann. Dadurch kann
das STM verwendet werden um, unabhängig von den AFM-Messungen,
die atomare Struktur zu identifizieren.

Cu2N-Inseln wurden mit dem STM unter Verwendung von Metallspit-
zen ausführlich studiert [16, 48, 60, 64, 93, 94]. Hieraus wurden zwei
Kriterien zur Lokalisierung von N-Atomen innerhalb der Inseln her-
geleitet (siehe auch Abschnitt 5.1): 1. N-Atome müssen vierfach sym-
metrisch erscheinen, 2. Ränder und Ecken der Inseln werden durch N-
Atome gebildet. In der experimentellen Praxis hat es sich bewährt, auf
vorhandene STM-Aufnahmen von Cu2N-Inseln einen Laplace-Filter an-
zuwenden, um Ränder und Ecken besser sichtbar zu machen [16, 48].
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Abbildung 23: Geregelte STM-Aufnahmen einer Cu2N-Insel mit einer (a) Cu-
Spitze und (b) CO-Spitze. Den Bildern ist ein strukturelles Modell der Ober-
flächenrekonstruktion überlagert (grün steht für N, orange für Cu). Abbil-
dungsparameter sind: (a) It = 500 pA und Ut-Spitze = 10 mV – auf das Bild
wurde ein Laplace-Filter angewendet um den Kontrast zu verstärken, das
eingefügte Bild zeigt die Rohdaten. (b) It = 100 pA und Ut-Spitze = 10 mV –
Rohdaten. Das eingefügte Bild zeigt einen vergrößerten Ausschnitt der Insel.
Abbildung nach [101].

Ein Laplace-Filter ist eine lineare Näherung der zweiten Ableitung der
Helligkeitsfunktion eines Bildes in x- und y-Richtung [95]. Er betont
Punkte, Linien und Ecken in einem Bild und unterdrückt Bereiche oh-
ne bzw. mit geringer Helligkeitsvariation. Abbildung 23.a zeigt eine ge-
regelte STM-Aufnahme (Topographie) einer Cu2N-Insel mit einer Cu-
Spitze. Auf das Bild wurde ein Laplace-Filter angewendet. Die Messung
wurde bei einem Tunnelstromsollwert von It = 500 pA und einer Tun-
nelspannung von Ut-Spitze = 10 mV durchgeführt. Das eingefügte Bild in
Abbildung 23.a zeigt die Rohdaten der Messung, in dem der atomare
Kontrast kaum erkennbar ist. Im gefilterten Bild hingegen sind Ränder
und Ecken der Insel gut zu sehen. Ausgehend von den hell erscheinen-
den Ecken (N-Atome) und dem Symmetriekriterium für N-Atome in-
nerhalb der Insel kann ein strukturelles Modell in das Bild eingepasst
werden (siehe Abbildung 23.a). Die so bestimmte Einheitszelle hat eine
Gitterkonstante von 368 pm und stimmt gut mit dem in Referenz [16]
ermittelten Wert von (372± 1)pm überein. Diese STM-Methode kann
nun verwendet werden, um die so bestimmten atomaren Positionen auf
das simultan aufgezeichnete AFM-Signal zu übertragen.

Wird eine Cu-Spitze mit einem CO-Molekül funktionalisiert, ändert sich
der STM-Kontrast wesentlich. Das geregelte STM-Bild in Abbildung 23.b
wurde mit einer CO-Spitze bei einem Sollwert von It = 100 pA und ei-
ner Tunnelspannung von Ut-Spitze = 10 mV aufgenommen. Die Aufnah-
me zeigt die Topographie-Rohdaten der Messung. Dabei fällt auf, dass
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ein deutlich stärkerer Kontrast als mit Cu-Spitzen zu erkennen ist, was
durch die räumlich sehr begrenzte Elektronenhülle des CO-Moleküls er-
klärt werden kann. Es ist sogar das atomare Gitter des Cu(100)-Substrat-
es zu erkennen. Innerhalb der Cu2N-Inseln können drei ausgeprägte
Kontrastmerkmale unterschieden werden: gestreckte Erhöhungen, aus-
gedehnte Vertiefungen und, besonders bemerkenswert, stark eingeengte
Vertiefungen (siehe eingefügtes Bild in Abbildung 23.b). Es ist bekannt,
dass der ausgeprägte p-artige Zustand einer CO funktionalisierten Spit-
ze den Bildkontrast in STM-Messungen beeinflusst [14, 42] (siehe auch
Abschnitt 2.1). In Referenz [42] untersuchten die Autoren das organische
Molekül Pentacen, dessen Orbitale lokal eine σ-, π- und δ-Symmetrie
zeigen. Mit „Chen’s derivative rule“ [14] konnte dabei erklärt werden,
dass bezüglich des π-Orbitals von CO das Tunnelmatrixelement Null
wird für Bereiche in denen die Orbitale des Pentacens eine σ- und δ-
Symmetrie aufweisen. Hingegen ist für Bereiche mit π-Symmetrie das
Tunnelmatrixelement bezüglich des π-Orbitals von CO ungleich Null.
Ausgehend von den DFT-Rechnungen von Soon et al. [107] schlagen
wir einen ähnlichen STM-Kontrastmechanismus für Cu2N vor. Für den
Eigenzustand, der am nächsten an der verwendeten Tunnelspannung
von Ut-Spitze = 10 mV liegt, weisen die N- und Cu-Atome eine lokale σ-
Symmetrie auf, wobei die Wellenfunktion von N im Vergleich zu Cu die
doppelte räumliche Ausdehnung hat. Aufgrund des 3d-Zustandes von
Cu und des 2p-Zustandes von N hat der Bereich zwischen N und Cu ei-
ne lokale π-Symmetrie. Unter Berücksichtigung der Cu-N-Bindungslän-
ge von dCu-N = 183 pm, welche vergleichbar mit den atomaren Abstän-
den in Pentacen ist, erklären wir den Kontrast in Abbildung 23.b wie
folgt:
N weist eine lokale σ-Symmetrie auf, daher ist das Tunnelmatrixelement
bezüglich des π-Orbitals von CO gleich Null, wodurch sich eine stark
begrenzte Vertiefung über N ergibt. Aufgrund der lokalen π-Symmetrie
zwischen N und Cu können Elektronen in das π-Orbital von CO tun-
neln. Cu hat ebenfalls eine lokale σ-Symmetrie, wobei seine Wellenfunk-
tion im Vergleich zu N nur die halbe Ausdehnung aufweist. Des Weite-
ren liegen die N-Atome dN1 = 21 pm oberhalb von Cu [107, 124]. Dar-
aus schließen wir, dass die laterale Auflösung unserer Messung nicht
ausreicht um die erwartete Vertiefung über Cu zu detektieren, woraus
sich eine gestreckte Erhöhung zentriert über dem Cu-Atom ergibt. Für
hollow sites ist der laterale Überlapp von Spitzen- und Probenorbital-
en nicht ausreichend um ein von Null verschiedenes Tunnelmatrixele-
ment zu erreichen, was zu einer ausgedehnten Vertiefung im geregelten
STM-Bild führt. Die so identifizierten Atompositionen erfüllen die zwei
Kriterien zur Lokalisierung von N-Atomen. Aus der konstruierten Ein-
heitszelle ergibt sich eine Gitterkonstante von 367 pm, was sehr gut mit
dem Wert aus der Cu-Spitzen-Messung übereinstimmt. Auch für CO-
Spitzen können somit die atomaren Positionen im AFM-Bild mit Hilfe
des simultan aufgezeichneten STM-Signals bestimmt werden.
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5.3.2 Bestimmung des Spitzen-Proben-Abstandes

Möchte man eine Kraftmessung richtig interpretieren, ist neben der eben
beschriebenen Identifizierung der atomaren Positionen auch die Bestim-
mung des absoluten Spitzen-Proben-Abstandes von großer Bedeutung.
Besonders deutlich wird dies für die theoretische Berechnung der Wech-
selwirkung, in der durch den experimentell bestimmten Abstand freie
Parameter reduziert werden können.

Für Metallspitzen wurde in Referenz [111] ein Modell entwickelt, um
aus einem gemessenen Tunnelstrom den Abstand zu einer metallischen
Oberfläche zu berechnen. Grundannahme des Modells ist, dass für einen
Punktkontakt zwischen Spitze und Probe, also dem Spitzen-Proben-Ab-
stand bei dem die Elektronenschale eines einzigen Spitzenatoms die ei-
nes Probenatoms gerade „berührt“, der Leitwert G = It/Ut durch das
Leitwertquantum G0 = 2e2/h = (12 906 Ω)−1 (e Elementarladung, h
Plancksches Wirkungsquantum) gegeben ist. Dieser Punktkontakt wird
als Höhenreferenz für den Schalen-Schalen-Abstand mit zs-s = 0 benutzt.
Mit Gleichung (1) ergibt sich somit für den Leitwert:

G(zs-s) =
It(zs-s)

Ut
= G0 · e−2κzs-s mit G(zs-s = 0) = G0 . (33)

Da im kombinierten STM/AFM der Sensor mit einer Amplitude A os-
zilliert und daher ein gemittelter Tunnelstrom 〈It〉 gemessen wird, muss
die Leitwertgleichung mit Gleichung (28) umgeschrieben werden zu:

〈G(zs-s)〉 =
〈It(zs-s)〉

Ut
= G0 · e−2κzs-s · IBessel

0 (2κA) · e−2κA . (34)

Diese Gleichung kann nun nach dem Spitzen-Proben-Abstand zs-s auf-
gelöst werden:

zs-s =
1

2κ
ln
(

IBessel
0 (2κA) · G0 ·

Ut

〈It(zs-s)〉

)
− A . (35)

Bevor im Experiment zur Kraftmessung ein 3D-Datensatz erzeugt wird
(siehe Abschnitt 5.2.3), bestimmt man aus einem schnellen Strom-Ab-
stand-Spektrum 〈It(zs-s)〉 die Abklingkonstante κ des Tunnelstroms. In
der Auswertung des 3D-Datensatzes wird dann für jede Höhe z ein Mit-
telwert des Tunnelstroms über der reinen Cu(100)-Oberfläche errechnet.
Mit diesen Werten und Gleichung (35) kann den verschiedenen Höhen
z der ∆ f (x, y, z)- und 〈It〉 (x, y, z)-Datenmatrizen ein absoluter Spitzen-
Proben-Abstand zs-s zugeordnet werden.

Ein systematischer Fehler dieses Modells ist die Annahme, dass der ge-
messene Tunnelstrom nur durch zwei Atome fließt. In Realität trägt
nicht nur das vorderste Spitzenatom zum Tunnelstrom bei, ein signifi-
kanter Anteil kommt auch von den Atomen der zweiten Lage der Spit-
ze. Abbildung 24 stellt die Modellannahme und den realistischeren Fall
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Abbildung 24: Ideale Cu-Spitze in 〈100〉-Richtung, inklusive der vier Atome der
zweiten Lage. Links: Nur das vorderste Spitzenatom trägt zum Tunnelstrom
bei. Rechts: Auch die vier Atome der zweiten Lage tragen zum Tunnelstrom
bei. Abbildung nach [101].

für eine in 〈100〉-Richtung orientierte Cu-Spitze dar. Beide Spitzen ha-
ben darin die gleichen Abstand zur Probe, aber der Tunnelstrom der
im rechten Fall gemessen wird ist größer (wie durch die gelben Pfeile
angedeutet). Nimmt man nun an, dass in beiden Fällen der gleiche Tun-
nelstrom fließt, sich die Spitzen aber in unterschiedlichen Höhen z′ und
z befinden, kann der scheinbare Höhenunterschied berechnet werden.
Für eine ideale Cu-Spitze, die in 〈100〉-Richtung orientiert ist, befinden
sich die Atome der zweiten Lage ½ a hinter dem vordersten Spitzenatom
(Cu: a = 361 pm). Der Tunnelstrom ist laut Gleichung (1) geben durch
I(z) = I0 · exp(−2κz), wobei für metallische Spitzen-Proben-Systeme ty-
pischerweise gilt κ ≈ 1010 m−1. Damit lässt sich die Situation schreiben
als:

Ilinks = Irechts

I0 · e−2κz′ = I0 · e−2κz + 4 · I0 · e−2κ(z+ a
2 )

⇒ z− z′ = 50,6 pm

Der mit Gleichung (35) berechnete Abstand zs-s ist damit nur eine un-
tere Grenze, wobei der tatsächlich Spitzen-Proben-Abstand mindestens
50 pm größer ist.

Um den Spitzen-Proben-Abstand für eine CO-Spitze zu berechnen, muss
das oben beschriebene Modell (Metall-Punktkontakt) durch die Verwen-
dung des Leitwertquantums für ein CO-Molekül auf einer Metallober-
fläche angepasst werden. Zur experimentellen Bestimmung des Leit-
wertquantums G0(CO) einer CO-Spitze auf dem Probensubstrat, hier
Cu(100), wurde das in Abbildung 25 schematisch beschriebene Experi-
ment durchgeführt. Zuerst wurde dazu mit einer Cu-Spitze ein Strom-
Abstand-Spektrum ICu(z) über der sauberen Cu(100)-Oberfläche auf-
genommen. Unmittelbar danach wurde ein CO-Molekül an die Spit-
ze transferiert und ein weiteres Spektrum ICO(z) aufgezeichnet. Bei-
de Spektren wurden innerhalb einer Minute aufgenommen und der z-
Bereich des Piezoröhrenscanners zpiezo der Spektren überlappte in den
Messungen. In Abbildung 26.a sind die zugehörigen Leitwert-Spektren,
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Abbildung 25: Versuchsschema zur Bestimmung des Leitwertquantums einer
CO-Spitze. Abbildung nach [101].

normiert auf den Metall-Punktkontakt G0 = (12 906 Ω)−1, für die Cu-
(schwarz) und CO-Spitze (rot) dargestellt, wobei als Abszisse die Stell-
größe des Piezoröhrenscanners zpiezo verwendet wurde. Für einen be-
stimmten Wert von zpiezo im ICu(z)-Spektrum, reduziert sich der Spitzen-
Proben-Abstand nach dem Transfer des CO-Moleküls an die Spitze um
dessen Länge lCO (siehe Abbildung 25). Deshalb muss das ICO(z)-Spek-
trum, wie in Abbildung 26.a angedeutet, um lCO Richtung Probe ver-
schoben werden. Die Länge lCO wurde abgeschätzt, indem zur Bindungs-
länge von CO (115 pm) die atomaren Radien von C (70 pm) und O
(60 pm) addiert wurden [17]. Um den Spitzen-Proben-Abstand nicht zu
unterschätzen wählten wir lCO = 250 pm, womit der berechnete Ab-
stand zs-s auch für CO-Spitzen eine untere Grenze darstellt. In Abbil-
dung 26.b wurde der normalisierte Leitwert für die Cu-Spitze durch eine
Exponentialfunktion angepasst und bis G/G0 = 1 extrapoliert (schwarze
Kurve in Abbildung 26.b). Dabei wurde eine neue Abszisse zs-s definiert,
so dass die Bedingung GCu(zs-s = 0) = G0 (Metall-Punktkontakt) er-
füllt ist. Das verschobene Leitwert-Spektrum der CO-Spitze wurde eben-
falls auf den Metall-Punktkontakt G0 = (12 906 Ω)−1 normiert. Deren
exponentielle Anpassung (rote Kurve in Abbildung 26.b) schneidet die
Ordinate bei 0,031 91, woraus sich für die CO-Spitze ein Leitwertquan-
tum von G0(CO) = (404 497 Ω)−1 ergibt. Mit Hilfe von Gleichung (35),
G0(CO) und der gemessenen Abklingkonstante des Tunnelstroms κCO

kann nunmehr auch den Höhen des 3D-Datensatzes, der mit einer CO-
Spitze aufgenommen wurde, ein absoluter Spitzen-Proben-Abstand zs-s

zugeordnet werden.

Da sich in die Berechnung von zs-s(CO) der systematische Fehler aus
dem Metall-Punktkontaktmodell überträgt und sich zusätzlich der Feh-
ler aus der Abschätzung von lCO addiert, ist der tatsächliche Spitzen-
Proben-Abstand um mindestens 55 pm größer.



62 messung elektrischer multipolkräfte bei tiefen temperaturen

Abbildung 26: (a) Abstandsspektrum des Leitwerts in Einheiten des Leitwert-
quantums G0 für eine Cu- (schwarz) und CO-Spitze (rot). Zusätzlich ist die
um z = lCO verschobene Kurve für die CO-Spitze gezeigt (blau). (b) Extrapo-
lierte Leitwertkurven, wobei für die Cu-Spitze gilt: G(z = 0) = G0. Aus dem
Schnittpunkt der verschobenen CO-Kurve mit der Ordinate erhält man das
Leitwertquantum einer CO-Spitze auf einer metallischen Oberfläche. Abbil-
dung nach [101].

5.3.3 Ergebnisse der Kraftmessung

Für eine Cu-Spitze ist die aus einem 3D-Datensatz berechnete Wechsel-
wirkungskraft in Abbildung 27.a dargestellt. Die Abbildung zeigt die
Gesamtkraft für den kleinsten Spitzen-Proben-Abstand der Messreihe,
der einem STM-Sollwert von 28 nA über der reinen Cu(100)-Oberfläche
bei einer Tunnelspannung von 10 mV entspricht. Daraus ergibt sich nach
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dem Metall-Punktkontaktmodell mit Gleichung (35) ein Abstand von
zs-s = 125 pm. Wendet man die Methode für Metallspitzen zur Identi-
fizierung von N-Atomen innerhalb der Cu2N-Inseln auf den simultan
aufgezeichneten STM-Kanal an, ergeben sich die in Abbildung 27.a ein-
gezeichneten atomaren Positionen. Demnach erscheinen mit einer Cu-
Spitze die N-Atome am attraktivsten, gefolgt von Cu-Atomen und hol-
low sites. Die gemessene Gesamtkraft ist aufgrund der langreichweiti-
gen vdW-Kraft attraktiv, wie in den F(z)-Spektren in Abbildung 27.b
gut zu sehen ist. Da die vdW-Wechselwirkung auf solch homogenen Pro-
benoberflächen aber kaum von der lateralen Position abhängt, kann der
beobachtete atomare Kontrast nicht durch sie erklärt werden [118]. Sub-
trahiert man die Kräfte der ausgezeichneten Einheitszellenpositionen
voneinander, heben sich die konstanten langreichweitigen Kräfte gegen-
seitig auf und die resultierende Kraftdifferenz beinhaltet nur noch kurz-
reichweitige Komponenten. Dementsprechend definieren wir ∆FN-Cu =

FN− FCu bzw. ∆FN-hs = FN− Fhs als Kraftdifferenz zwischen N- und Cu-
Positionen bzw. N-Positionen und hollow sites. Insgesamt wurden 3D-
Datensätze von fünf verschiedenen Cu2N-Inseln, die mit unterschied-
lichen Cu-Spitzen gemessen wurden, ausgewertet. Alle Datensätze wur-
den ausgehend vom gleichen STM-Sollwert, also dem gleichen Spitzen-
Proben-Abstand zs-s = 125 pm aufgenommen. Der Mittelwert der be-
rechneten Kraftdifferenzen für den kleinsten Abstand beträgt ∆FN-Cu =

(−10± 2)pN und ∆FN-hs = (−17± 3)pN (siehe auch Tabelle 5). Der zu
Abbildung 27.a gehörige 3D-Datensatz wurde verwendet um die F(z)-
Spektren in Abbildung 27.b zu erzeugen. Diese Spektren wurden schließ-
lich herangezogen um die ∆F(z)-Spektren in Abbildung 27.c zu berech-
nen. Der Fehler in der Kraftmessung wurde, wie in Abschnitt 5.2.3 be-
schrieben, mit Gleichung (32) und den Parametern δ(∆ f ) = 165 mHz,
λ = 30 pm, A = 50 pm, f0 = 29 098 Hz, k = 1800 N m−1 zu δF = 2,33 pN
berechnet. Der in Abbildung 27.c angegebene Fehlerbalken ist aufgrund
der Differenzbildung in ∆F doppelt so groß: 4,66 pN. Der kurzreichweiti-
ge Charakter der Wechselwirkung, die in den Messungen den atomaren
Kontrast verursacht, ist in den ∆F(z)-Spektren klar zu erkennen. Aus-
gehend vom kleinsten Spitzen-Proben-Abstand können die Einheitszel-
lenatome innerhalb des Messfehlers demnach nur in einem vertikalen
Bereich von etwa 50 pm unterschieden werden.

Abbildung 27.d zeigt die berechnete Gesamtkraft für eine CO-Spitze
beim kleinsten Spitzen-Proben-Abstand. Der Abstand entspricht einem
STM-Sollwert von 3 nA über der reinen Cu(100)-Oberfläche bei einer
Tunnelspannung von 10 mV. Mit dem Leitwertquantum G0(CO) einer
CO-Spitze über Cu(100) erhält man aus Gleichung (35) für diese Pa-
rameter einen Schalen-Schalen-Abstand von zs-s = 80 pm. Die in Ab-
schnitt 5.3.1 entwickelte STM-Methode zur Identifizierung der Cu2N-
Einheitszellenatome mit einer CO-Spitze liefert die dargestellten ato-
maren Positionen. Im Vergleich zur Cu-Spitze (siehe Abbildung 27.a)
ergibt sich aus der Kraftmessung mit einer CO-Spitze ein invertierter
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Kraftkontrast, wobei N-Atome nun am repulsivsten erscheinen und hol-
low sites am attraktivsten. Insgesamt ist die Wechselwirkung auch hier
aufgrund der vdW-Kraft attraktiv (siehe auch Abbildung 27.e). Für die
Kraftdifferenzen erhält man als Mittelwert über drei unabhängige 3D-
Datensätze für denselben Spitzen-Proben-Abstand von zs-s = 80 pm die
Werte ∆FN-Cu = (22± 1)pN und ∆FN-hs = (39± 2)pN. Der invertier-
te Kraftkontrast dieser Messungen spiegelt sich dabei in den positiven
Zahlenwerten der berechneten Kraftdifferenz wieder (siehe auch Tabel-
le 5). Die Absolutwerte der Kraftdifferenzen sind für die CO-Spitzen im
Vergleich zu Cu-Spitzen etwa doppelt so groß. Kraft-Abstands-Spektren
für die drei Einheitszellenpositionen sind in Abbildung 27.e gezeigt.
Diese wurden aus dem 3D-Datensatz gewonnen, aus dem auch Abbil-
dung 27.d stammt. Aus diesen Kurven wurden die ∆F(z)-Spektren in
Abbildung 27.f berechnet. Die Fehleranalyse der Messreihe ergab ein
Frequenzrauschen von δ(∆ f ) = 207 mHz und auch hier eine Abklinglän-
ge der kurzreichweitigen Wechselwirkung von λ = 30 pm. Mit Glei-
chung (32) und den Parametern A = 50 pm, f0 = 29 098 Hz und k =

1800 N m−1 ergab sich das Kraftrauschen der Messung zu δF = 2,92 pN
und daraus der Fehlerbalken in ∆F mit 5,84 pN. Die ∆F(z)-Spektren
deuten dabei auf eine repulsive kurzreichweitige Wechselwirkung hin
(∆F(z) > 0). Auch hier erlaubt der Messfehler eine eindeutige Unter-
scheidung der Einheitszellenatome nur auf einem vertikalen Bereich von
etwa 50 pm.

Die Auswertung der Kraftmessung (siehe Abbildung 27) zeigt für Cu-
Spitzen im Vergleich zu CO-Spitzen eine Kontrastinversion auf Cu2N-
Inseln. Wie gezeigt wurde, ist diese Inversion auf eine kurzreichwei-
tige Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe zurückzuführen. In
nicht-magnetischen Spitzen-Proben-Systemen werden Kräfte mit gering-
er Reichweite durch die Ausformung von chemischen Bindungen, Pauli-
Abstoßung oder der elektrostatischen Wechselwirkung einer periodisch-
en Ladungsanordnung auf der Probe mit Ladungen in der Spitze verur-
sacht (siehe auch Abschnitt 2.2.2).
Ein möglicher Erklärungsansatz für die attraktive kurzreichweitige Kraft
zwischen der Cu-Spitze und den Cu2N-Einheitszellenatomen wäre die
Entstehung einer kovalenten Bindung. Hingegen würde für eine CO-
Spitze die Pauli-Abstoßung zu einer repulsiven kurzreichweitigen Kraft
führen. Im direkten Vergleich könnte allein mit diesen Wechselwirkun-
gen die beobachtete Kontrastinversion qualitativ erklärt werden. Ge-
gen diese Interpretation spricht jedoch, dass die Einheitszellenatome
der Cu2N-Inseln Nettoladungen aufweisen (siehe Abschnitt 5.1) und
beide Spitzenterminierungen ein elektrisches Dipolmoment tragen, was
zu einer kurzreichweitigen elektrostatischen Kraft führt. Da im AFM
die Summe aller Spitzen-Proben-Wechselwirkung gemessen wird, wür-
de sich die elektrostatische Kraft also zur Anziehung der chemischen
Bindung bzw. der Pauli-Abstoßung aufaddieren. Dabei bleibt jedoch
die Frage offen, ob eine dieser Wechselwirkungen den atomaren Kon-
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Abbildung 27: Kraft zwischen Spitze und Probe beim kleinsten Spitzen-Proben-
Abstand der Messreihe mit einer (a) Cu-Spitze bei zs-s = 125 pm und einer
(d) CO-Spitze bei zs-s = 80 pm. (b) und (e) sind die Kraft-Abstand-Spektren
über den ausgezeichneten Einheitszellenpositionen. (c) und (f) zeigen die
Kraftdifferenz in Abhängigkeit vom Abstand für die entsprechenden Spit-
zenterminierungen. Abbildung nach [101].

trast dominiert. Ein Argument, das hierbei gegen chemische Bindung
und Pauli-Abstoßung spricht, ist der experimentell ermittelte Spitzen-
Proben-Abstand zs-s. Aus diesem kann ein Kern-Kern-Abstand zk-k ab-
geschätzt werden kann (siehe Abbildung 28). Demnach wurde Abbil-
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dung 27.a bei zk-k = 395 pm (Cu-Spitze) und Abbildung 27.d bei zk-k =

275 pm (CO-Spitze) aufgenommen. Diese Abstände stellen nur eine un-
tere Grenze dar (siehe Abschnitt 5.3.2) und sind bereits so groß, dass
kein signifikanter Beitrag von chemischen Bindungen und Pauli-Abstos-
sung an der Kontrastbildung zu erwarten ist.
Einen schlüssigeren Erklärungsansatz bietet die elektrostatische Wech-
selwirkung zwischen Spitze und Probe. Zum Einen führt die periodische
Ladungsanordnung auf Cu2N (aCu2N = 372 pm) nach Gleichung (18) zu
einer exponentiell abfallenden Kraft mit einer Abklinglänge von λ =

aCu2N/2π = 59 pm (siehe Abschnitt 2.2.2). So kann der kurzreichweitige
Charakter dieser Wechselwirkung erklärt werden. Zum Anderen haben
Cu- und CO-Spitzen entgegengesetzte Dipolmomente [50, 86, 110, 114,
117], womit die Kontrastinversion erklärt werden kann. Des Weiteren
kann der experimentell beobachtete Kraftkontrast in einem rein elek-
trostatischen Modell quantitativ reproduziert werden, wie im nächsten
Abschnitt gezeigt wird.

∆FN-Cu ∆FN-hs

Experiment Simulation Experiment Simulation

Cu-Spitze (−10± 2)pN −12 pN (−17± 3)pN −17 pN

CO-Spitze (22± 1)pN 26 pN (39± 2)pN 34 pN

Tabelle 5: Vergleich des gemittelten, experimentell bestimmten Kraftkontrastes
mit dem Ergebnis der elektrostatischen Simulation für Cu- und CO-Spitzen.

5.4 simulation

In diesem Abschnitt wird ein elektrostatisches Modell entwickelt, mit
dem die gemessenen kurzreichweitigen Kräfte aus dem letzten Abschnitt
erklärt werden können.

5.4.1 Elektrostatisches Modell

Wie in Abschnitt 5.3 diskutiert wurde, liegt die Vermutung nahe, dass
der beobachtete atomare Kontrast in den Messungen durch eine elektro-
statische Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe dominiert wird.
Um diese Vermutung zu überprüfen, wird ein Modell entwickelt, in dem
die periodischen Ladungsanordnung der Probe und das elektrische Di-
polmoment der Spitze als Punktladungen dargestellt werden. Nach dem
Gauß’schen Gesetz (∇ · ~E = ρ/ε0) kann das elektrische Feld außerhalb
einer radialen Ladungsverteilung betrachtet werden, als ob sich die Ge-
samtladung im Zentrum des Kugelvolumens befindet. Daher wurden
die Ladungen der Probenatome für das elektrostatische Modell an deren
Kernpositionen fixiert. Die strukturellen Parameter und Nettoladungen
der Cu2N-Einheitszellenatome sind aus experimentellen [16] und theo-
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retischen Arbeiten [47, 107, 124] bekannt (siehe Abschnitt 5.1). Der Ab-
stand zwischen N- und Cu-Atomen beträgt 183 pm, wobei die N-Atome
vertikal um 21 pm zur ersten Cu-Lage versetzt sind. Die geladenen Ato-
me der zweiten Cu-Lage befinden sich 197 pm unterhalb der ersten Lage
(siehe Abbildung 19). Die relevanten Nettoladungen wurden durch DFT
in Referenz [47] berechnet und betragen −1,2 e für N-Atome, +0,5 e für
Cu-Atome der ersten Lage und +0,1 e für Cu-Atome der zweiten La-
ge (siehe Abbildung 18.c-e). Diese Zahlen wurden verwendet um ein
3D-Modell der an den Kernpositionen fixierten Punktladungen zu kon-
struieren. Das Modell umfasst dabei auch die geladenen Cu-Atome der
zweiten Lage und hat eine Größe von 7× 7 Einheitszellen. Das aus die-
ser Ladungsanordnung resultierende elektrische Feld ~E(~r) wurde dann
benutzt um die Kraft auf den elektrischen Dipol ~p der Spitze zu berech-
nen. Da der AFM-Sensor senkrecht zur Probe (in z-Richtung) schwingt,
genügt es für die Berechnung der Wechselwirkung mit der Spitze nur
die z-Komponente des elektrischen Feldes Ez(~r) zu bestimmen. Diese
Feldkomponente wurde für alle Orte ~r oberhalb der Probenoberfläche
numerisch mit folgender Gleichung berechnet:

Ez(~r) =
1

4πε0

[
∑

N-Atome
(−1,2 e)

~r−~rN

|~r−~rN|3
· êz

+ ∑
Cu-Atome, 1. Lage

(+0,5 e)
~r−~rCu1

|~r−~rCu1|3
· êz

+ ∑
Cu-Atome, 2. Lage

(+0,1 e)
~r−~rCu2

|~r−~rCu2|3
· êz

]
. (36)

Für die Berechnung der elektrostatischen Kraft zwischen Spitze und
Probe wurden die verwendeten Spitzentypen als einfache elektrische
Dipole angenommen. In Referenz [110] wurde gezeigt, dass diese An-
nahme für Metallspitzen gerechtfertigt ist. Im Allgemeinen führt der
Smoluchowski-Effekt [106] auf gestuften Metalloberflächen zu einer La-
dungsumverteilung, was zur Ausbildung von elektrischen Dipolmomen-
ten führt. Bei Metallspitzen bildet sich dabei ein Dipolmoment, das Rich-
tung Probe zeigt (siehe Abbildung 18.a). Im Modell wurde für die Cu-
Spitze die positive Ladung des Dipols im Zentrum des vordersten Spit-
zenatoms fixiert und die negative Ladung einen atomaren Radius von
Cu (rCu) dahinter (siehe Abbildung 28).
Bindet ein CO-Molekül an einer Metallspitze, kommt es zu einem signi-
fikanten Ladungstransfer vom CO in das Metall [86]. Dieser Ladungs-
transfer kann den Betrag und die Richtung des elektrischen Dipolmo-
ments des CO, verglichen zur Gasphase, ändern. Kürzlich wurden in
der Arbeitsgruppe Giessibl experimentelle Hinweise darauf gefunden,
dass das Dipolmoment eines CO-Moleküls auf einer Cu-Oberfläche in
das Metall zeigt [50, 117]. Dieser Befund wird auch durch eine ab initio
Molekülorbitaltheorie-Berechnung gestützt [86]. Das resultierende Di-
polmoment der CO-Spitze wird daher so modelliert, dass es von der
Probe weg zeigt. Dabei befindet sich die negative Ladung des Dipols
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Abbildung 28: Herleitung des Kern-Kern-Abstandes zk-k aus dem experimen-
tell bestimmten Schalen-Schalen-Abstand zs-s für beide Spitzentypen. Abbil-
dung nach [101].

im Zentrum des O-Atoms und die positive Ladung im Zentrum des C-
Atoms. Als Abstand der Ladungen wird die Bindungslänge des CO (lCO)
verwendet (siehe Abbildung 28).
Die elektrostatische Kraft, die sich aus der Wechselwirkung der Ladung-
en des Spitzendipols (p = q · d) und dem elektrischen Feld der Probe er-
gibt, wurde berechnet, indem die Kräfte auf die einzelnen Dipolladung-
en bei deren Abständen zur Probe aufsummiert wurden (Superpositi-
onsprinzip):

Fz(x, y, zk-k) = ±q · Ez(x, y, zk-k)± q · Ez(x, y, zk-k + d) (37)

Für die Simulation wurde der experimentell bestimmte Schalen-Schalen-
Abstand zs-s verwendet und in einen Kern-Kern-Abstand zk-k umgerech-
net. Dazu wurde bei der Cu-Spitze zweimal der atomare Radius von Cu
(rCu = 140 pm) zu zs-s addiert. Für die CO-Spitze wurden die atomar-
en Radien von Cu und O (60 pm) zu zs-s addiert (siehe Abbildung 28).
Auf diese Weise konnten in der Simulation die freien Parameter auf
den Spitzendipol p = q · d reduziert werden. Da außerdem angenom-
men wurde, dass der Abstand der Ladungen im Dipol für Cu-Spitzen
durch d = rCu und für CO-Spitzen durch d = lCO gegeben ist, verbleibt
in der Simulation nur noch die Dipolladung als Anpassungsparameter.
Mit Gleichung (37) können nun die Kraftdifferenzen ∆FN-Cu und ∆FN-hs
beim experimentell bestimmten Spitzen-Proben-Abstand zs-s berechnet
werden und über die Dipolladung an die Messung angepasst werden.

Die Berechnung der elektrostatischen Kraft mit Gleichung (36) und (37)
wurde mit einem MATLAB-Skript durchgeführt, das in Anhang 7.3 ge-
funden werden kann.
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5.4.2 Ergebnisse der Simulation

Die kurzreichweitige elektrostatische Wechselwirkung wurde für den
kleinsten Spitzen-Proben-Abstand des Experiments berechnet. Dieser be-
trug für Cu-Spitzen bei allen Messreihen zs-s = 125 pm, woraus sich
nach obiger Beschreibung ein Kern-Kern-Abstand von zk-k = 395 pm er-
gibt. Die beste Übereinstimmung zwischen Experiment und Simulation
erreicht man für eine Dipolladung von ±0,13 e. Mit der angenommen Di-
pollänge von rCu = 140 pm ergibt sich für Cu-Spitzen ein Dipolmoment,
das in Richtung Probe zeigt und einen Betrag von 0,182 e Å = 0,874 D
hat. Es sei an dieser Stelle angemerkt, dass der Spitzen-Proben-Abstand
zs-s bzw. zk-k großen Einfluss auf die Simulation und damit das ange-
passte Dipolmoment hat. Der experimentell bestimmte Schalen-Schalen-
Abstand zs-s = 125 pm ist aber, wie in Abschnitt 5.3.2 gezeigt wurde,
nur eine untere Grenze und kann bis zu 50 pm vom tatsächlichen Wert
abweichen. Dementsprechend ist das an die Messdaten angepasste Di-
polmoment für den Abstand zk-k = 395 pm ebenfalls nur eine unte-
re Grenze für die Cu-Spitze. Addiert man den maximalen Fehler der
Abstandsbestimmung von 50 pm zu zk-k = 395 pm und passt die Si-
mulation bei diesem Abstand an die Messung an, erhält man entspre-
chend eine obere Grenze für das Dipolmoment. Die Anpassung liefert
dabei eine Dipolladung von ±0,36 e und damit ein maximales Dipolmo-
ment von 0,504 e Å = 2,42 D für die Cu-Spitze. Da das Dipolmoment
der Spitze aber nicht überschätzt werden soll, wird im Folgenden die
untere Grenze für das Dipolmoment (0,874 D für zk-k = 395 pm) ver-
wendet. Abbildung 29.a zeigt die berechnete Kraft zwischen diesem
Spitzen-Dipolmoment und allen Atomen der modellierten Cu2N-Insel.
Da die Simulation ohnehin keine langreichweitigen Kräfte berücksich-
tigt, wurde die Kraft über den Cu-Atomen auf Null gesetzt um den
Kraftkontrast aufgrund der kurzreichweitigen Kraft herauszustellen. Li-
nienprofile entlang der N-Cu-N bzw. Cu-hollow site-Cu Richtung aus
Abbildung 29.a sind in Abbildung 29.c gezeigt (blaue durchgezogene
bzw. gestrichelte Linie). Die aus der Simulation berechneten Kraftdiffe-
renzen betragen für diesen Spitzen-Proben-Abstand ∆FN-Cu = −12 pN
bzw. ∆FN-hs = −17 pN und stimmen quantitativ mit den experimentel-
len Ergebnissen überein (siehe Tabelle 5). Zum Vergleich der Simulation
mit dem Experiment ist in Abbildung 29.b ein Ausschnitt von Abbil-
dung 27.a gezeigt, dabei wurde die Kraft über den Cu-Atomen ebenfalls
auf Null gesetzt. Für den gezeigten Ausschnitt wurde der innere Teil
der Cu2N-Insel über alle Einheitszellen gemittelt und im Anschluss ein
Gauß-Filter mit einer Standardabweichung von σ = 12 pm angewendet.
Die Profile der eingezeichneten Linien (rote durchgezogene bzw. gestri-
chelte Linie) sind in Abbildung 29.c dargestellt.

Die CO-Spitze wurde als Dipol modelliert, der von der Probe weg zeigt
und dessen Ladungen im Zentrum des O- und C-Atoms fixiert sind.
Für den experimentell bestimmten, kleinsten Schalen-Schalen-Abstand
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der CO-Spitzen Messreihen von zs-s = 80 pm ergibt sich ein Kern-Kern-
Abstand von zk-k = 275 pm. Für diesen Abstand liefert die Anpassung
der Simulation an die Kraftmessung eine Dipolladung von ±0,03 e. Dar-
aus errechnet sich mit der Dipollänge lCO = 115 pm ein Dipolmoment
von 0,035 e Å = 0,166 D. Auch dieser Wert stellt aufgrund des Fehlers in
der Abstandsbestimmung eine untere Grenze für das tatsächliche Dipol-
moment dar. Für CO-Spitzen beträgt der maximale Fehler in der expe-
rimentellen Abstandsbestimmung 55 pm (siehe Abschnitt 5.3.2), womit
ebenfalls hier eine obere Grenze für das Dipolmoment angegeben wer-
den kann. Wird die Simulation für diesen Kern-Kern-Abstand (330 pm)
an die Messdaten angepasst, erhält man eine Dipolladung von ±0,08 e
und damit 0,092 e Å = 0,442 D als obere Grenze für das Dipolmoment
der CO-Spitze. Im Folgenden wird auch hier mit der unteren Grenze
des Dipolmoments von 0,166 D argumentiert. In Abbildung 29.d ist die
berechnete, elektrostatische Kraft für dieses Dipolmoment gezeigt, dabei
wurde die Kraft über den Cu-Atomen auf Null gesetzt. Zur klaren Dar-
stellung des Kraftkontrastes sind die in Abbildung 29.d angedeuteten
Linienprofile in Abbildung 29.f dargestellt (blaue durchgezogene bzw.
gestrichelte Linie). Auch diese Simulation erreicht mit einer errechneten
Kraftdifferenz von ∆FN-Cu = 26 pN bzw. ∆FN-hs = 34 pN eine quanti-
tative Übereinstimmung mit dem Experiment (siehe Tabelle 5). Abbil-
dung 29.e zeigt zum Vergleich einen Ausschnitt der Kraftmessung aus
Abbildung 27.d, dafür wurde ebenfalls über die Einheitszellen des in-
neren Teils der Insel gemittelt und ein Gauß-Filter mit einer Standard-
abweichung von σ = 12 pm angewendet. Die zugehörigen Linienprofile
(rote durchgezogene bzw. gestrichelte Linie) sind in Abbildung 29.f dar-
gestellt.

Dieses einfache elektrostatische Modell ist in der Lage den Kraftkontrast
der Messung für beide Spitzenterminierungen sehr gut zu reproduzie-
ren.

Für Cu-Spitzen ergeben sich aus den experimentellen Daten mit der
Simulation eine untere und obere Grenze für das Dipolmoment von
0,874 D und 2,42 D. In einer aktuellen Studie [26] wurde durch den Ver-
gleich von Messungen auf der polaren NiO(100)-Oberfläche mit DFT-
Rechnungen das Dipolmoment einer mit Cr-beschichteten Si-Spitze be-
stimmt. Dabei fand man die beste Übereinstimmung zwischen Theo-
rie und Experiment für einen pyramidenförmigen, drei Atomlagen ho-
hen Cr-Cluster mit einem Dipolmoment von 7 D. Dieses sehr hohe Di-
polmoment wurde nicht nur in Fachkreisen 4 kontrovers aufgenommen,
sondern könnte auch auf eine falsche Bestimmung des Spitzen-Proben-
Abstandes zurückzuführen sein. Da NiO ein Isolator ist, wurde der in
der DFT-Berechnung verwendete Abstand über eine theoretische Anpas-
sung an die langreichweitige Wechselwirkung eines ∆ f (z)-Spektrums

4 Vortrag David Gao: 16th International Conference on Non-Contact Atomic Force Micros-
copy 2013, August 5-9 2013, University of Maryland, College Park, Maryland, USA
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Abbildung 29: Obere Zeile: Berechnete elektrostatische Kraft zwischen dem
Spitzendipol und den Punktladungen der Cu2N-Insel (siehe auch Abbil-
dung 18). Die Simulation wurde für die (a) Cu-Spitze mit einem Dipol-
moment von 0,874 D und die (d) CO-Spitze mit einem Dipolmoment von
0,035 D durchgeführt. Mittlere Zeile: Zentrale Bildausschnitte aus den Ab-
bildungen 27.a und c. Die Daten wurden über die Cu2N-Einheitszelle ge-
mittelt und mit einem Gauß-Filter (σ = 12 pm) geglättet. In den ersten bei-
den Zeilen wurde die Kraft über den Cu-Atomen auf Null gesetzt um den
Kraftkontrast hervorzuheben. Untere Zeile: Linienprofile, wie in (a), (b), (d)
und (e) angezeigt. Abbildung nach [101].
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bestimmt. Die experimentelle Abstandsbestimmung über den Tunnel-
strom, wie sie in dieser Arbeit verwendet wurde, ist im Gegensatz da-
zu genauer. Des Weiteren wurden hier Cu-Spitzen verwendet, die nicht
direkt mit den in Referenz [26] verwendeten Cr-Spitzen verglichen wer-
den können. So wurde in einer STM-Studie auf Cu(111) zum Einfluss
der Stufendichte auf die Austrittsarbeit ein Dipolmoment von lediglich
(0,50± 0,15)D pro Stufe gefunden [55]. Der hier ermittelte Bereich für
das Dipolmoment einer Cu-Spitze von 0,874 D bis 2,42 D erscheint dem-
nach sehr plausibel.

Für die verwendeten CO-Spitzen lieferte das elektrostatische Modell
eine untere und obere Grenze für das Dipolmoment von 0,166 D und
0,442 D, das von der Probe weg zeigt. Ein freies CO-Molekül weißt da-
gegen ein Dipolmoment von 0,1 D mit negativer Ladung auf dem C-
Atom und positiver Ladung auf dem O-Atom auf [67]. Wie in Abschnitt
5.4.1 beschrieben, kann sich Betrag und Orientierung des Dipolmoments
einer CO-Spitze aufgrund eines Ladungstransfers in die Cu-Spitze än-
dern [86]. Dabei spielt ebenfalls die geometrische Struktur des Metalls
auf dem das CO-Molekül adsorbiert eine Rolle [23]. Demnach ist es
nicht verwunderlich, dass der hier berechnete Bereich für das Dipol-
moment einer CO-Spitze von dem eines CO-Moleküls, das auf einer Cu-
Oberfläche adsorbiert ist, leicht abweicht (0,552 D [50, 117] und 0,591 D
[23]).

Abschließend sei nochmals erwähnt, dass die Simulation weder che-
mische Bindungen, Pauli-Abstoßung, Oberflächen- und Spitzenrelaxa-
tionen noch Induzierungseffekte berücksichtigt. Dennoch kann nicht aus-
geschlossen werden, dass diese Wechselwirkungen und Effekte einen
Einfluss auf die Messung hatten. Nichtsdestotrotz liefert die Simulation
plausible Werte für die Dipolmomente der Cu- und CO-Spitze, woraus
wir schließen, dass tatsächlich die elektrostatische Wechselwirkung den
atomaren Kontrast auf Cu2N-Inseln dominiert.

5.5 zusammenfassung

Die hier präsentierten experimentellen und theoretischen Ergebnisse lie-
fern einen Hinweis für die kritische Rolle von kurzreichweitigen elektro-
statischen Kräften in atomar aufgelösten AFM-Messungen von polaren
Oberflächen. Im Speziellen wurden dazu Cu2N-Inseln auf Cu(100) mit
Cu- und CO-Spitzen in einem kombinierten STM/FM-AFM bei tiefen
Temperaturen untersucht. Dabei konnte gezeigt werden, dass die entge-
gengesetzten elektrischen Dipolmomente der verwendeten Spitzenter-
minierungen zu einer Kontrastinversion in den Kraftmessungen führen.
Diese Kontrastinversion konnte mit einer rein elektrostatischen Model-
lierung des Experiments quantitativ reproduziert werden.
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Der STM-Kanal ermöglichte es, in der Auswertung der Messung die ato-
maren Positionen innerhalb der Cu2N-Einheitszelle, unabhängig vom
AFM-Kanal, zu identifizieren. In den aufgezeichneten 3D-Datensätzen
konnte der Tunnelstrom außerdem zur Bestimmung des Spitzen-Proben-
Abstandes verwendet werden. Dabei wurden für die Messungen mit CO-
Spitzen Modelle entwickelt, um den STM-Kontrast auf Cu2N zu erklären
und den Spitzen-Proben-Abstand aus dem Tunnelstrom zu berechnen.
Die aus den AFM-Daten entfalteten Wechselwirkungskräfte konnten so
auf ihren kurzreichweitigen Anteil bei den verschiedenen Einheitszellen-
positionen analysiert werden.

Somit konnten wir zeigen, dass atomare Auflösung mit dem AFM auf re-
lativ inerten Oberflächen wie Cu2N auch durch elektrische Multipolkräf-
te, und nicht nur durch chemische Bindungskräfte und Pauli-Abstoßung,
erreicht werden kann. Der hier gezeigte Kraftkontrast von wenigen zehn
Piconewton aufgrund der elektrostatischen Wechselwirkung steht dabei
im Gegensatz zum atomaren Abbilden von Halbleitern durch chemische
Bindungskräfte. So geht die Ausformung von chemischen Bindungen ty-
pischerweise mit einer massiven Änderung der elektronischen Ladungs-
dichte einher, wodurch Wechselwirkungskräfte im Nanonewton-Bereich
entstehen.

Zuletzt ein Zitat von Richard Feynman, der bereits 1939 die Wichtigkeit
von elektrostatischen Kräften in atomaren Systemen betonte [24]:

The force on a nucleus in an atomic system is [. . . ] just the classical
electrostatic force that would be exerted on this nucleus by other
nuclei and by the electrons’ charge distribution.





6
Z U S A M M E N FA S S U N G

In dieser Arbeit wurden die Ergebnisse von drei Themen präsentiert,
welche im Folgenden kurz zusammengefasst werden.

In Kapitel 3 wurde das Eigenbau-Tieftemperatur-UHV-STM/AFM be-
schrieben, das für die Messungen in Kapitel 5 verwendet wurde. Das
UHV-System wurde komplett in Eigenarbeit konzipiert und aufgebaut.
Es wurde als Zweikammersystem ausgeführt, wodurch eine Kontamina-
tion der Analysekammer durch Präparationsprozesse verhindert wird.
Der Probenträger wurde an das Design des Stullenbretts von Omicron
angelehnt. Die Vielseitigkeit dieser Plattform erlaubt eine Verwendung
nicht nur als Probenträger für Metall-, Halbleiter- und Ionenkristalle,
sondern auch die Eigenkonstruktion eines transferierbaren Metallver-
dampfers. Für diesen Probenträger wurden spezielle Bauteile für Trans-
fer und Lagerung entwickelt. Zur thermischen Präparation von Pro-
ben wurde eine auf einem Widerstandsheizer basierende Heizvorrich-
tung und eine Elektronenstoßheizung konstruiert. Des Weiteren wurde
die Präparationskammer mit einem Eigenbau-Metallverdampfer und ei-
nem thermischen Gas-Cracker ausgestattet. Ein Sputter-System, Schicht-
dickenmessgerät und Massenspektrometer ergänzen die Präparations-
möglichkeiten.
In der Analysekammer wurde zu Beginn ein Eigenbau-Raumtemperatur-
STM/AFM betrieben. Bei der Planung der Kammer wurde jedoch be-
reits eine spätere Erweiterung mit einem He-Badkryostaten berücksich-
tigt. Diese Erweiterung erfolgte in Zusammenarbeit mit Matthias Emm-
rich, der auch das verwendete Tieftemperatur-STM/AFM konstruierte.

Kapitel 4 beschäftigte sich mit der Detektion von schwachen magnetosta-
tischen Kräften. Das Ziel war es dabei zu zeigen, dass MFM-Messungen
mit dem qPlus-Sensor, der eigentlich für atomar aufgelöste AFM-Mes-
sungen optimiert ist, möglich sind. Für die Untersuchung von magne-
tischen Probensystemen bietet der qPlus-Sensor damit die Möglichkeit,
nicht nur Domänenstrukturen, sondern auch atomare (Spin-) Strukturen
aufzulösen. In der AFM ist dies ein Novum, da in den weit verbreiteten
Si-Federbalken-Aufbauten der Sensor auf die unterschiedlichen Wechsel-
wirkungskräfte (MFM bzw. atomar aufgelöste AFM) angepasst werden
muss.
Der langreichweitige Charakter der magnetostatischen Wechselwirkung
begünstigt die Verwendung großer Schwingungsamplituden in den Mes-
sungen. Dadurch konnte das Frequenzrauschen der MFM-Messung auf
unter ein Millihertz reduziert und eine Frequenzauflösung von wenigen

75
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Millihertz erreicht werden. Die Detektion der magnetostatischen Kräfte
zwischen Spitze und Probe erfolgte bei kompensierter Kontaktspannung
im lift-mode. Dabei kamen qPlus-Sensoren mit Vollmaterialspitzen aus
Eisen und Spitzen kommerziell verfügbarer MFM-Si-Federbalken zum
Einsatz. Um die Messungen vergleichen zu können, wurde als Referenz-
probe eine Festplatte mit einer Speicherdichte von 2 Gbit in−2 verwendet.
Der optimierte ∆ f -Kontrast im magnetischen Abbild der Festplatte be-
trug für Vollmaterialspitzen aus Eisen ±5 mHz, dies entspricht einem
detektierten Kraftgradient von ±520 µN m−1. Für Sensoren mit MFM-Si-
Federbalkenspitzen, die im Vergleich zur Vollmaterialspitze aus Eisen
ein wesentlich kleineres magnetisches Dipolmoment aufweisen, betrug
der Kontrast lediglich ±2 mHz bzw. ±220 µN m−1.

In Kapitel 5 wurde der Einfluss kurzreichweitiger elektrostatischer Kräf-
te auf atomar aufgelöste AFM-Messungen von polaren Oberflächen un-
tersucht. Ein AFM misst immer die Summe aller Wechselwirkungen zwi-
schen Spitze und Probe. Gerade auf polaren Oberflächen ist es dabei
schwierig, die Kraft zu identifizieren, die den atomaren Kontrast domi-
niert. Auf Cu(100) gewachsene Cu2N-Inseln bilden ein kovalentes Netz-
werk mit partiell polaren Bindungscharakter, der zu einer Nettoladung
der Cu2N-Einheitszellenatome führt. Die so entstehende periodische La-
dungsanordnung und die Bandlücke von 4 eV machen Cu2N/Cu(100)
zu einem perfekten Testsystem für simultane STM/AFM-Experimente.
Das für die Messungen verwendete Tieftemperatur-System erlaubt eine
gezielte Funktionalisierung der Sensorspitze, wodurch Spitzen mit ent-
gegengesetzten elektrischen Dipolmomenten präpariert werden konn-
ten. Zum Einsatz kamen Cu-Spitzen, bei denen das Dipolmoment Rich-
tung Probe zeigt, und CO-terminierte Spitzen mit einem Dipolmoment,
das von der Probe weg zeigt.
Sollte der atomare Kontrast in der AFM-Messung von elektrostatischen
Kräften dominiert werden, würde man also eine Kontrastinversion für
diese Spitzenterminierungen erwarten. Tatsächlich zeigte die Analyse
der Wechselwirkungskräfte zwischen den geladenen Cu2N-Einheitszel-
lenatome mit den zwei Spitzentypen eine solche Inversion des Kontras-
tes.
Die den atomaren Kontrast verursachende kurzreichweitige Komponen-
te der Wechselwirkung wurde bestimmt, indem die Gesamtkräfte über
den Einheitszellenpositionen voneinander subtrahiert wurden. Für die
Cu-Spitzen wurde so bei einem Spitzen-Proben-Abstand zs-s = 125 pm
Kraftdifferenzen von lediglich ∆FN-Cu = (−10± 2)pN und ∆FN-hs =

(−17± 3)pN gefunden. Hingegen sind die Kraftdifferenzen für CO-
Spitzen positiv (invertiert), mit ∆FN-Cu = (22± 1)pN und ∆FN-hs =

(39± 2)pN bei zs-s = 80 pm.
In der Datenanalyse ist die Bestimmung der atomaren Positionen in-
nerhalb der Einheitszelle und des Spitzen-Proben-Abstandes von großer
Bedeutung. Dabei kann in simultanen STM/AFM-Messungen der STM-
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Kanal verwendet werden. Für Metallspitzen, welche immer eine s-artige
Wellenfunktion haben, konnte dabei auf STM-Experimente zurückgegrif-
fen werden [16, 111]. Verglichen zur Metallspitze ändert die p-artige Wel-
lenfunktion einer CO-Spitze den STM-Kontrast über den Cu2N-Inseln
wesentlich. Mit Hilfe von „Chen’s derivative rule“ [14, 15] und DFT-
Rechnungen für die Eigenzustände der Einheitszellenatome [107] konn-
te der beobachtete STM-Kontrast erklärt werden. Der starke Einfluss des
p-artigen Zustandes einer CO-Spitze auf den gemessenen Tunnelstrom
wurde bis jetzt nur auf organischen Molekülen beobachtet [42]. Um den
Spitzen-Proben-Abstand aus dem Tunnelstrom für CO-Spitzen zu be-
rechnen, wurde in einem STM-Experiment das Leitwertquantum eines
CO-Moleküls auf Cu(100) zu G0(CO) = (404 497 Ω)−1 bestimmt.
Die experimentellen Ergebnisse der Kraftmessung konnten mit einem
rein elektrostatischen Modell verifiziert werden. Dabei konnte nicht nur
die Kontrastinversion, sondern auch die Stärke der Wechselwirkung
quantitativ reproduziert werden. In der Simulation wurden die Dipol-
momente der Spitzen angepasst, bis die berechnete Kraftdifferenz beim
experimentell bestimmten Spitzen-Proben-Abstand mit den Ergebnissen
der Kraftmessung übereinstimmte. Unter Berücksichtigung der Messfeh-
ler erhält man für die Cu-Spitze elektrische Dipolmomente in einem Be-
reich von 0,874 D bis 2,42 D, die zur Probe hin zeigen. Für die CO-Spitze
erhält man Dipolmomente, die von der Probe weg zeigen und zwischen
0,166 D und 0,442 D liegen.
Die Simulation liefert damit plausible Werte für die Dipolmomente der
Cu- und CO-Spitze, woraus wir schließen, dass tatsächlich kurzreichwei-
tige elektrische Multipolkräfte den atomaren Kontrast auf Cu2N-Inseln
dominieren.
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A N H A N G

7.1 ausheizsteuerung

Auf den folgenden Seiten findet sich die Bedienungsanleitung und der
Schaltplan für die Ausheizsteuerung des UHV-Systems. Die Steuerung
wurde in der Elektronikwerkstatt der Fakultät Physik an der Universität
Regensburg von Herrn Dieter Riedl entwickelt und aufgebaut. Mit der
Elektronik können zwei Heizlüfter 1 und zwei Heizbänder 2 betrieben
und die Temperatur im Inneren des Gehäuses geregelt werden. Zwei
redundante Temperaturmesssysteme (PT100 und Thermoelement Typ
K) gewährleisten eine größtmögliche Sicherheit im Ausheizbetrieb.

1 Heissluftgebläse 400 V: V-ZUG AG, Industriestr. 66, 6301 Zug, CH, www.vzug.ch
2 Heizband 40 W m−1: RS Components GmbH, Hessenring 13b, 64546 Mörfelden-

Walldorf, D, www.rsonline.de
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0 Bestimmungsgemäße Verwendung - Sicherheitshinweise 

 

Das Regelgerät dient zur Steuerung einer Ausheizanordnung nach Beschreibung des 

Auftraggebers.  Die Stromaufnahme der angeschlossenen Heizungen dürfen die unten genannten 

Grenzen nicht überschreiten. Das Gerät ist in Schutzklasse 1 aufgebaut. Es ist nur für den 

Anschluss an 5-polige CEE-Steckerdosen 16A, mit Schutzerdung und einer Spannung von 

230/400V~, 50 Hz zugelassen. 

 

Ein Betrieb unter widrigen Umgebungsbedingungen ist nicht zulässig. Widrige 

Umgebungsbedingungen sind: 

- Nässe oder zu hohe Luftfeuchtigkeit 

- Staub und brennbare Gase, Dämpfe oder Lösungsmittel. 

- Gewitter bzw. Gewitterbedingungen wie starke elektrostatische Felder usw. 

 

Lesen Sie bitte vor Inbetriebnahme die komplette Anleitung durch, sie 

enthält wichtige Hinweise zum korrekten Betrieb. 

 

Aus Sicherheitsgründen ist das eigenmächtige Umbauen und/oder Verändern des Gerätes nicht 

gestattet. Das Gerät darf nicht geöffnet werden. Beim Öffnen von Abdeckungen oder Entfernen 

von Teilen, können spannungsführende Teile freigelegt werden. Kondensatoren im Gerät können 

noch geladen sein, selbst wenn das Gerät von allen Spannungsquellen getrennt wurde. 

 

Es dürfen nur Sicherungen vom angegebenen Typ und der angegebenen Nennstromstärke 

eingesetzt werden. Die Verwendung geflickter Sicherungen ist untersagt. 

 

Wenden Sie sich an eine Fachkraft, wenn Sie Zweifel über die Arbeitsweise, die Sicherheit oder 

den Anschluss des Gerätes haben. 

 

Die Unfallverhütungsvorschriften für elektrische Anlagen und Betriebsmittel, des betrieblichen 

Unfallversicherungsträgers  „Bayerischer Gemeindeunfallversicherungsverband GUVV / Bayerische 

Landesunfallkasse LUK“ sind genau zu beachten.  

 

Die mit diesem Gerät betriebene Heizeinrichtung muss den Anforderungen der elektrischen 

Sicherheit, und des Brandschutzes genügen. Die Heizungen selbst müssen durch geeignete 

Maßnahmen (z.B. Temperatursicherung) vor einer Überhitzung geschützt werden. Eine 

entsprechende Abnahme vor der Inbetriebnahme (insbesondere ohne ständige Aufsicht) muss 

unbedingt durchgeführt werden. 

 

7.1 ausheizsteuerung
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1 Bedienung 

 

Das Gerät wurde für die Steuerung einer spezifischen Heizanordnung gebaut. Eine Luftheizung, 

mit 2 Heizelementen wird in der Temperatur geregelt, zwei Zusatzheizungen werden lediglich 

geschaltet. Am zu beheizenden Körper wird die Temperatur gemessen, angezeigt, beim 

Überschreiten einer eingestellten Maximaltemperatur wird die Heizung ausgeschaltet. 

 

Bedien- und Anzeigeelemente: 

 

„Main Switch“ schaltet die Stromversorgung des Gerätes, wenn „Main Switch“ ausgeschaltet ist, 

ist keine weitere Funktion möglich 

 

„Transfer Arm Heater“ schaltet die Heizung, die mit der rückseitigen Anschlussbuchse „Transfer 

Arm Heater“ verbunden ist. Der Ausgang kann nur eingeschaltet werden, wenn  die am Regler 

„Body Temperature“ eingestellte Maximaltemperatur nicht überschritten wird. Ist die Heizung 

aktiv, wird dies mit der integrierten Kontrollleuchte angezeigt.  

 

„Long Arm Heater“ schaltet die Heizung, die mit der rückseitigen Anschlussbuchse „Long Arm 

Heater“ verbunden ist. Der Ausgang kann nur eingeschaltet werden, wenn  die am Regler „Body 

Temperature“ eingestellte Maximaltemperatur nicht überschritten wird. Ist die Heizung aktiv, wird 

dies mit der integrierten Kontrollleuchte angezeigt.  

 

„Air Heater“ schaltet die Hauptheizung, die an den parallelen Ausgangsbuchsen „Fan Heater 1“ 

und „Fan Heater 2“ angeschlossen ist. Vom Schalter direkt aktiviert wird der Heizregler „Air 

Temperature“ und die beiden angeschlossenen Lüftermotoren, die Heizung selbst wird zusätzlich 

über den Regler geschaltet (dominierende Ausschaltfunktion mit Übertemperatur an der Anzeige 

„Body Temperature“). 

 

„Body Temperature“ ist zum einen ein Thermometer für die Behältertemperatur, zum anderen 

wirkt dieser Regler nach Parametrierung auch als Überhitzungsschutz. Nach Überschreitung eines 

eingestellten Grenzwertes (z.B. 200°C) wird die Luftheizung („Fan Heater“) sowie die 

Zusatzheizungen („Transfer Arm“, „Long Arm“) deaktiviert.  

anhang
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Der Temperatursensor (Thermocouple Typ K) für „Body Temperature“  ist direkt am Behälter 

angebracht, und wird über den Stecker „Temp Body“ angeschlossen. 

 

„Air Temperature“ ist der Hauptregler für die Kammertemperatur. Der Regler hat zwei 

Reglerausgänge und kann mittels Parametrierung der beiden Grenzwerte als PID, Zweipunktregler 

oder Dreipunktregler benutzt werden. 

Der Regler benutzt einen PT100 – Fühler der über „Sensor Air“ angeschlossen wird und in der 

Kammer an einem günstigen Platz anzubringen ist. 

 

 

 

„Transfer Arm Heater“ Anschluss für Heizband-Heizung am Transfer-Arm. Funktion s. 

Schaltelement „Transfer Arm Heater“. 

Ausgangsspannung 230V~, Maximale Heizleistung 500W. 

Kabelstecker:  Hirschmann STAS 200.   

 

„Long Arm Heater“ Anschluss für Heizband-Heizung am langen Arm. Funktion s. Schaltelement 

„Long Arm Heater“. 

Ausgangsspannung 230V~, Maximale Heizleistung 500W. 

Kabelstecker:  Hirschmann STAS 200.   

 

„Fan Heater 1“, „Fan Heater 2“ Anschluss für Heizlüfterkombination. Für Stecker Serie CA3. 

Der Lüfter arbeitet sofort nach Einschalten von „Air Heater“, die Heizung wird zudem vom Regler 

„Air Temperature“ kontrolliert, „Body Temperature“ wird als Übertemperaturschalter wirksam. 

 

 

Kontakte 1, 2 Heizausgang 400V~, maximal 2500W 

 

Kontakte 2, 3 Lüfterausgang 400V~, maximal 200W 

 

Kontakt PE 

  

„Temp. Body“ Anschluss für Temperatursensor Typ K. Eingang für Temperaturanzeige / 

Übertemperaturwächter „Body Temperature“ 
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„Sensor Air“ Anschluss für Temperatursensor PT100. Eingang für Temperaturanzeige / Regler „Air 

Temperature“ 

 

„Control“ RS-485 – Kommunikationsport für beiden Thermostate.  

 

2. Programmierbeispiel 

 

Die komplette Programmierung geht aus den Manuals der Heizregler hervor, hier nur eine kurze 

Beschreibung einer typische Parametrierung. 

 

„Air Temperature“  wird als Dreipunktregler parametriert. Unterhalb einer Temperatur Tu wird mit 

voller Leistung geheizt um die Aufheizzeit zu verkürzen. Wird diese Temperatur erreicht, soll mit 

reduioerter Leistung weiter geheizt werden, der Temperaturanstieg wird also langsamer. Dies hat 

den Vorteil, dass das Überschießen über den Sollwert Tsoll verringert wird. 

Um eine Überhitzung zu verhindern wird auf „Body Temperature“ eine Sicherheits-abschaltung bei 

Tmax programmiert. 

 

 

Zeitverhalten beim Aufheizen 

 

Bei einem Betrieb als Dreipunktregler, wird mit zwei Steilheiten gearbeitet, bei Istwerten unter 

dem Temperaturgrenzwert 1, wird die Heizung zwischen 2 Außenleitern mit 400V betrieben, 

oberhalb dieses Grenzwertes mit reduzierter Leistung (ca. 1/3) zwischen Außenleiter und 

neutralem Leiter.  

 

Der Regler „Air Temperature“  (Fa, LAE, Typ LTC15J2RE-B) ist so beschaltet, dass Kanal I die 

Heizung einschaltet (aktiv), Kanal II schaltet die Heizleistung um (aktiv=hohe Leistung). 

Kanal I und II werden als Heizregler eingestellt. ( wenn zu kalt dann einschalten). Für das Beispiel 

werden folgende Grenztemperaturen gewählt: Tu = 165°C, Tsoll=175°C, Tmax = 190°C. 

 

Zugriff auf das Setup erhält man, indem am Regler für 5 Sekunden gleichzeitig die Tasten  + 

 gedrückt werden. Der Sprung von einem Parameter zum nächsten erfolgt anhand der Taste 

, der Sprung zum vorherigen Parameter mit der Taste . Für die 
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Anzeige des entsprechenden Wertes wird die Taste  gedrückt, für die Änderung gleichzeitig die 

Tasten  +  oder . Das Verlassen des Setups erfolgt durch Drücken der Taste  oder 

automatisch nach 30 Sekunden Untätigkeit der Tastatur. 

 

Nach Start der Parametrierung werden in genannter Reihenfolge folgende Parameter gezeigt, 

eingestellt oder Ignoriert. 

 

Name Bedeutung Sollwert Anmerkung 

INP Messfühler T1 Für Typ K 

SCL Skala 2°C Grad ohne Nachkomma 

RLO Unterer Anzeigebereich -199  

RHI Oberer Anzeigebereich 999  

SPL Einstellminimum Sollwert 15  

SPL Einstellmaximum Sollwert 200  

1CH Reglerbetriebsart Kanal I HY Für Zweipunktbetrieb 

1FN Heizen / Kühlen Kanal I H Heizen 

1SP Sollwert Kanal I 175  

1HY Schalthysterese (unter SW) 

Kanal I 

3  

1PB Proportionalband  Nur für PID-Betrieb relevant 

1IT I – Beiwert  Nur für PID-Betrieb relevant 

1DT D-Beiwert  Nur für PID-Betrieb relevant 

1AR Resetwert f. I-Beiwert  Nur für PID-Betrieb relevant 

1CT Zykluszeit Kanal I 10 Minimale Schaltintervalle 

1PF Zustand für def. Fühler OFF Ohne Fühler keine Heizung 

2CH Modus für Kanal 2 THR Thermostat 

2FN Heizen / Kühlen Kanal 2 H Achtung! Parameter 2HY muss unbedingt 

nach 2FN aktualisiert 

2MD Sollwertbezug REL Sollwert  K2 ist relativ zu SW K1 

2SP (Absolut-) Sollwert Kanal 2  Hier irrelevant 

2DF Tempdiff -10 Sollwert = SP 1 + DF 

2HY Schaltdifferenz -5  

2CT Zykluszeit Kanal 2 10  

2PF Zustand für def. Fühler OFF  

SB Aktivierung StandBy-Taste NO  

OS1 Fühlerberichtigung  Preset belassen 

SIM Displayverlangsamung  Preset belassen 

ADR Geräteadresse  Mit Steuerprogramm abgleichen 

Einzelheiten s. Bedienungsanleitung 

 

Das Regelgerät „Body Temperature“  (Fa, LAE, Typ LTW15P2RD-B) soll nur bei Überschreitung der 

Maximaltemperatur einen Kontakt öffnen (Passivzustand), und damit alle Heizungen ausschalten. 
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Die Programmierung diese Gerätes unterscheidet sich leider von oben beschriebenen. Zugriff auf 

das Setup erhält man, indem am Regler nacheinander die Tasten   + +  drückt, und dann 

für 3s gedrückt lässt.  

Die Navigation innerhalb der Parameter erfolgt wie oben mit den Tasten  und . Für die 

Anzeige des entsprechenden Wertes wird die Taste  gedrückt, für die Änderung gleichzeitig die 

Tasten  +  oder . Das Verlassen des Setups erfolgt durch Drücken der Taste  oder 

automatisch nach 30 Sekunden Untätigkeit der Tastatur. 

Nach Start der Parametrierung werden in genannter Reihenfolge folgende Parameter gezeigt, 

eingestellt oder Ignoriert. 

 

Name Bedeutung Sollwert Anmerkung 

SCL Skala C01 Grad ohne Nachkomma 

SPL Einstellminimum Sollwert 15  

SPL Einstellmaximum Sollwert 200  

1SP Sollwert Kanal I 190  

1CH Reglerbetriebsart Kanal I HY Für Zweipunktbetrieb 

1PB Proportionalband  Nur für PID-Betrieb relevant 

1IT I – Beiwert  Nur für PID-Betrieb relevant 

1DT D-Beiwert  Nur für PID-Betrieb relevant 

1AR Resetwert f. I-Beiwert  Nur für PID-Betrieb relevant 

1CT Zykluszeit Kanal I 10 Minimale Schaltintervalle 

1PF Zustand für def. Fühler OFF Bei Fühlerbruch sicherheitshalber alles aus 

2CM   Betrifft unbenutzten Kanal 2 - belassen 

2SP   Betrifft unbenutzten Kanal 2 – belassen 

2DF   Betrifft unbenutzten Kanal 2 – belassen 

2OM   Betrifft unbenutzten Kanal 2 - belassen 

2Y   Betrifft unbenutzten Kanal 2 – belassen 

2HY   Betrifft unbenutzten Kanal 2 – belassen 

2PB   Betrifft unbenutzten Kanal 2 – belassen 

2IT   Betrifft unbenutzten Kanal 2 – belassen 

2DT   Betrifft unbenutzten Kanal 2 – belassen 

2AR   Betrifft unbenutzten Kanal 2 – belassen 

2CT   Betrifft unbenutzten Kanal 2 - belassen 

2PF   Betrifft unbenutzten Kanal 2 - belassen 

LOC Tastensperre NO  

SIM Displayverlangsamung  Preset belassen 

OS1 Fühlerberichtigung  Preset belassen 

ADR Geräteadresse  Mit Steuerprogramm abgleichen 
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7.3 skript simulation

Im Folgenden ist das MATLAB-Skript zur Berechnung der elektrosta-
tischen Kraft zwischen allen Punktladungen einer 7× 7 Einheitszellen
großen Cu2N-Insel und den Dipolladungen der Spitze gezeigt.

% MATLAB Workspace bereinigen

clear all;
close all;

% Erstelle Variablen der Cu2N Strukturparameter und Ladungen.

% Abstand zwischen N- und Cu-Atomen.
l = 183e-12; % in Meter
% Vertikaler Versatz der N-Atome zur ersten Cu-Lage.
v = 21e-12; % in Meter
% Abstand zwischen erster und zweiter Cu-Lage.
vCu = -197e-12; % in Meter

% Ladung der N-Atome.
Q_N = -1.2*1.6022e-19; % in Coulomb
% Ladung der Cu-Atome der ersten Cu-Lage.
Q_Cu = 0.5*1.6022e-19; % in Coulomb
% Ladung der Cu-Atome der zweiten Cu-Lage.
Q_Cu2 = 0.1*1.6022e-19; % in Coulomb

% Definiere elektrische Feldkonstante.

eps0 = 8.8542e-12; % in C/(V*m)

% Definiere die Ortsvektoren di = [x, y, z] der Punktladungen
% (Q_N, Q_Cu, Q_Cu2) der Cu2N-Insel mit einer Größe von
% (7 x 7) Einheitszellen. Dabei ist für die Cu-Atome
% der ersten Lage z=0.

% Oberste Lage (N-Atome und Cu-Atome der ersten Lage).
d1=[-6*l,6*l,v]; d2=[-5*l,6*l,0]; d3=[-4*l,6*l,v];
d4=[-3*l,6*l,0]; d5=[-2*l,6*l,v]; d6=[-l,6*l,0];
d7=[0,6*l,v]; d8=[l,6*l,0]; d9=[2*l,6*l,v];
d10=[3*l,6*l,0]; d11=[4*l,6*l,v]; d12=[5*l,6*l,0];
d13=[6*l,6*l,v]; d14=[-6*l,5*l,0]; d15=[-4*l,5*l,0];
d16=[-2*l,5*l,0]; d17=[0,5*l,0]; d18=[2*l,5*l,0];
d19=[4*l,5*l,0]; d20=[6*l,5*l,0]; d21=[-6*l,4*l,v];
d22=[-5*l,4*l,0]; d23=[-4*l,4*l,v]; d24=[-3*l,4*l,0];
d25=[-2*l,4*l,v]; d26=[-l,4*l,0]; d27=[0,4*l,v];
d28=[l,4*l,0]; d29=[2*l,4*l,v]; d30=[3*l,4*l,0];
d31=[4*l,4*l,v]; d32=[5*l,4*l,0]; d33=[6*l,4*l,v];
d34=[-6*l,3*l,0]; d35=[-4*l,3*l,0]; d36=[-2*l,3*l,0];
d37=[0,3*l,0]; d38=[2*l,3*l,0]; d39=[4*l,3*l,0];
d40=[6*l,3*l,0]; d41=[-6*l,2*l,v]; d42=[-5*l,2*l,0];
d43=[-4*l,2*l,v]; d44=[-3*l,2*l,0]; d45=[-2*l,2*l,v];
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d46=[-l,2*l,0]; d47=[0,2*l,v]; d48=[l,2*l,0];
d49=[2*l,2*l,v]; d50=[3*l,2*l,0]; d51=[4*l,2*l,v];
d52=[5*l,2*l,0]; d53=[6*l,2*l,v]; d54=[-6*l,1*l,0];
d55=[-4*l,1*l,0]; d56=[-2*l,1*l,0]; d57=[0,1*l,0];
d58=[2*l,1*l,0]; d59=[4*l,1*l,0]; d60=[6*l,1*l,0];
d61=[-6*l,0*l,v]; d62=[-5*l,0*l,0]; d63=[-4*l,0*l,v];
d64=[-3*l,0*l,0]; d65=[-2*l,0*l,v]; d66=[-l,0*l,0];
d67=[0,0*l,v]; d68=[l,0*l,0]; d69=[2*l,0*l,v];
d70=[3*l,0*l,0]; d71=[4*l,0*l,v]; d72=[5*l,0*l,0];
d73=[6*l,0*l,v]; d74=[-6*l,-1*l,0]; d75=[-4*l,-1*l,0];
d76=[-2*l,-1*l,0]; d77=[0,-1*l,0]; d78=[2*l,-1*l,0];
d79=[4*l,-1*l,0]; d80=[6*l,-1*l,0]; d81=[-6*l,-2*l,v];
d82=[-5*l,-2*l,0]; d83=[-4*l,-2*l,v]; d84=[-3*l,-2*l,0];
d85=[-2*l,-2*l,v]; d86=[-l,-2*l,0]; d87=[0,-2*l,v];
d88=[l,-2*l,0]; d89=[2*l,-2*l,v]; d90=[3*l,-2*l,0];
d91=[4*l,-2*l,v]; d92=[5*l,-2*l,0]; d93=[6*l,-2*l,v];
d94=[-6*l,-3*l,0]; d95=[-4*l,-3*l,0]; d96=[-2*l,-3*l,0];
d97=[0,-3*l,0]; d98=[2*l,-3*l,0]; d99=[4*l,-3*l,0];
d100=[6*l,-3*l,0]; d101=[-6*l,-4*l,v]; d102=[-5*l,-4*l,0];
d103=[-4*l,-4*l,v]; d104=[-3*l,-4*l,0]; d105=[-2*l,-4*l,v];
d106=[-l,-4*l,0]; d107=[0,-4*l,v]; d108=[l,-4*l,0];
d109=[2*l,-4*l,v]; d110=[3*l,-4*l,0]; d111=[4*l,-4*l,v];
d112=[5*l,-4*l,0]; d113=[6*l,-4*l,v]; d114=[-6*l,-5*l,0];
d115=[-4*l,-5*l,0]; d116=[-2*l,-5*l,0]; d117=[0,-5*l,0];
d118=[2*l,-5*l,0]; d119=[4*l,-5*l,0]; d120=[6*l,-5*l,0];
d121=[-6*l,-6*l,v]; d122=[-5*l,-6*l,0]; d123=[-4*l,-6*l,v];
d124=[-3*l,-6*l,0]; d125=[-2*l,-6*l,v]; d126=[-l,-6*l,0];
d127=[0,-6*l,v]; d128=[l,-6*l,0]; d129=[2*l,-6*l,v];
d130=[3*l,-6*l,0]; d131=[4*l,-6*l,v]; d132=[5*l,-6*l,0];

% Geladene Cu-Atome der zweiten Lage.
d133=[6*l,-6*l,v]; d134=[-6*l,6*l,vCu]; d135=[-4*l,6*l,vCu];
d136=[-2*l,6*l,vCu]; d137=[0,6*l,vCu]; d138=[2*l,6*l,vCu];
d139=[4*l,6*l,vCu]; d140=[6*l,6*l,vCu]; d141=[-6*l,4*l,vCu];
d142=[-4*l,4*l,vCu]; d143=[-2*l,4*l,vCu]; d144=[0,4*l,vCu];
d145=[2*l,4*l,vCu]; d146=[4*l,4*l,vCu]; d147=[6*l,4*l,vCu];
d148=[-6*l,2*l,vCu]; d149=[-4*l,2*l,vCu]; d150=[-2*l,2*l,vCu];
d151=[0,2*l,vCu]; d152=[2*l,2*l,vCu]; d153=[4*l,2*l,vCu];
d154=[6*l,2*l,vCu]; d155=[-6*l,0*l,vCu]; d156=[-4*l,0*l,vCu];
d157=[-2*l,0*l,vCu]; d158=[0,0*l,vCu]; d159=[2*l,0*l,vCu];
d160=[4*l,0*l,vCu]; d161=[6*l,0*l,vCu]; ...

d162=[-6*l,-2*l,vCu];
d163=[-4*l,-2*l,vCu]; d164=[-2*l,-2*l,vCu]; d165=[0,-2*l,vCu];
d166=[2*l,-2*l,vCu]; d167=[4*l,-2*l,vCu]; d168=[6*l,-2*l,vCu];
d169=[-6*l,-4*l,vCu]; d170=[-4*l,-4*l,vCu]; ...

d171=[-2*l,-4*l,vCu];
d172=[0,-4*l,vCu]; d173=[2*l,-4*l,vCu]; d174=[4*l,-4*l,vCu];
d175=[6*l,-4*l,vCu]; d176=[-6*l,-6*l,vCu]; ...

d177=[-4*l,-6*l,vCu];
d178=[-2*l,-6*l,vCu]; d179=[0,-6*l,vCu]; d180=[2*l,-6*l,vCu];
d181=[4*l,-6*l,vCu]; d182=[6*l,-6*l,vCu];

% Definiere 'Ladungsvektor' Q, dabei ist Q(i) die Ladung
% zum Ortsvektor di.

Q = [Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, ...
Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, ...
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Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, ...
Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, ...
Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, ...
Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, ...
Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, ...
Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, ...
Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, ...
Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, ...
Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, ...
Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, Q_Cu, ...
Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, ...
Q_Cu, Q_N, Q_Cu, Q_N, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, ...
Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, ...
Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, ...
Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, ...
Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, ...
Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, ...
Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2, Q_Cu2];

% Definiere den Ortsvektor r der Spitzendipolladungen q1 und q2.

r = zeros(1,3);

% Vertikaler Abstand von q1 über der ersten Cu-Lage.
zq1 = z_{k-k};
% Vertikaler Abstand von q2 über der ersten Cu-Lage.
% ldipol ist der Abstand der Dipolladungen.
zq2 = zq1 + ldipol;

% Berechne die z-Komponente des elektrischen Feldes
% aller Ladungen der Cu2N-Insel bei r auf q1.

Efeldq1 = zeros(256,256);

m=-1*[-6*l:12*l/256:6*l];
n=[-6*l:12*l/256:6*l];

for j=1:256
for k=1:256
for i=1:182
r= [m(j),n(k),zq1];
Efeldq1(j,k) = Efeldq1(j,k) + Q(i)*dot((r- eval(['d' ...

num2str(i)])),[0,0,1]) / (norm((r- eval(['d' ...
num2str(i)]))))^3;

end
Efeldq1(j,k) = Efeldq1(j,k)./(4*pi*eps0);

end
end

% Berechne die z-Komponente der Kraft auf q1 aus dem
% elektrischen Feld.
Fq1 = q1 .* Efeldq1;

% Berechne die z-Komponente des elektrischen Feldes aller
% Ladungen der Cu2N-Insel bei r auf q2.
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Efeldq2 = zeros(256,256);

m=-1*[-6*l:12*l/256:6*l];
n=[-6*l:12*l/256:6*l];

for j=1:256
for k=1:256

for i=1:182
r= [m(j),n(k),zq2];
Efeldq2(j,k) = Efeldq2(j,k) + Q(i)*dot((r- eval(['d' ...

num2str(i)])),[0,0,1]) / (norm((r- eval(['d' ...
num2str(i)]))))^3;

end
Efeldq2(j,k) = Efeldq2(j,k)./(4*pi*eps0);

end
end

% Berechne die z-Komponente der Kraft auf q2 aus dem
% elektrischen Feld.
Fq2 = q2 .* Efeldq2;

% Berechne die Gesamtkraft auf den Spitzendipol.

Fges= Fq1 + Fq2;

% Erstelle Graphik der Gesamtkraft

figure('Name',['Fges']);
imagesc(Fges)
cbdf = colorbar; �
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