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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit behandelt die erstmalige, eindeutige, experimentel-
le Realisierung der magnetischen Austauschkraftmikroskopie (MAKM). Die
MAKM basiert auf der Rasterkraftmikroskopie (hier im dynamischen Nicht-
kontaktmodus) und erlaubt die atomar aufgeldste, spinsensitive Abbildung
von Oberflichen, unabhéngig von deren elektrischer Leitfahigkeit, durch Mes-
sung der kurzreichweitigen magnetischen Austauschkréfte zwischen den Spins
des vordersten Atoms der Messsonde und dem darunterliegenden Proben-
atom.

Im ersten Teil der Arbeit wird das generelle Konzept der magnetischen
Austauschkraftmikroskopie erklart und es werden die experimentellen An-
forderungen diskutiert. Aufserdem wird ausfiihrlich auf Techniken zur Prépa-
ration und Charakterisierung der verwendeten Messsonden und der Proben
eingegangen.

Die Messergebnisse werden im zweiten Teil der Arbeit vorgestellt. In ei-
nem Magnetfeld mit einer Flussdichte von 5 T wurden Messungen bei einer
Temperatur von 8 K durchgefiihrt, bei denen mit Hilfe einer eisenbeschich-
teten Messsonde simultan die chemische (1x1)- und die magnetische (2x1)-
Oberflacheneinheitszelle der (001)-Oberflache des antiferromagnetischen Iso-
lators NiO abgebildet werden konnte. Der magnetische Kontrast ist dabei
sowohl im Topographie- als auch im Dissipationskanal sichtbar. In manchen
der auf diese Weise gemessenen Bilder treten diskrete Anderungen im ma-
gnetischen Kontrast auf, die mit Umkonfigurationen des vordersten Spit-
zenendes erklarbar sind. Auferdem wurden mit nickel- bzw. gadoliniumbe-
dampften Messsonden auf der NiO(001)-Oberfldche sowie mit eisenbedampf-
ten Messsonden auf der MnO(001)-Oberflache Messungen im Magnetfeld
durchgefiihrt, bei denen die atomar aufgeloste Abbildung der chemischen
Einheitszelle gelang, eine magnetische Abbildung jedoch nicht méglich war.

Bei weiteren Messungen wurde mittels atomar aufgeloster Rasterkraft-
spektroskopie mit einer nickelbeschichteten Messsonde ein Spektroskopiefeld
aus 64x64 Kurven auf der NiO(001)-Oberfliche aufgenommen. Durch ei-
ne Optimierung der Messparameter und aufgrund der grofsen Stabilitéit des



verwendeten Mikroskops gelang es, eine praktisch driftfreie Messung durch-
zufithren. Allerdings war es nicht moglich, in diesem Messmodus magnetische
Auflésung zu erzielen. Jedoch konnten aus den Messdaten das Wechselwir-
kungspotential, die Kraft, sowie die dissipierte Energie zwischen Spitze und
Probe mit hoher raumlicher Auflésung rekonstruiert werden. Bei der Analyse
der Spektroskopiefelder lag das Hauptaugenmerk nicht wie iiblich auf den Ei-
genschaften der Probe, sondern es wurde die Wechselwirkung der Spitze mit
der symmetrischen (001)-Oberfliche der Probe ausgenutzt, um Aussagen be-
ziiglich der Struktur und der Relaxationseffekte der vordersten Spitzenatome
zu machen.



Abstract

The present work deals with the first unambiguous experimental realisation
of magnetic exchange microscopy (MExFM). MExFM is based on atomic
force microscopy (here in the dynamic non-contact mode) and allows the
atomically resolved, spin-sensitive mapping of surfaces, independent of their
electrical conductance, by measuring the magnetic exchange force between
the spins of the foremost probe tip atom and the surface atom underneath.

In the first part of this work the general concept of magnetic exchange
force microscopy is explained and experimental prerequisites are discussed.
Furthermore, techniques for preparation and characterization of the probes
and the samples that were used are adressed in detail.

Experimental results are presented in the second part of this work. Using
an iron-coated probe tip, measurements were carried out at a temperature of
8 K and in a magnetic field with a flux density of 5 T. It was possible to image
the chemical (1x1)- and the magnetic (2x1)-surface unit cell of the (001)-
surface of the antiferromagnetic insulator NiO simultaneously. A magnetic
contrast is present in the topography- as well as in the dissipation-channel.
Some of the presented images show discrete jumps in the magnetic contrast,
which can be explained by reconfigurations of the foremost tip apex. Besides
that, nickel- and gadolinium-coated probes were used for measurements in
a magnetic field on the (001)-surface of NiO and iron-coated probes for the
(001)-surface of MnO. In these cases an atomically resolved mapping of the
chemical unit cell was obtained whereas a magnetic imaging was not possible.

Further measurements were performed by using atomically resolved scan-
ning force spectroscopy with a nickel-coated probe resulting in the successful
measurement of a spectroscopy field with 64x64 curves on the NiO(001)-
surface. By optimizing measurement parameters and because of the high
stability of the microscope that was used, it was possible to perform an al-
most drift-free measurement. However, a magnetic imaging was not possible
in this mode. Using the data, a reconstruction of the interaction potential,
the force and the dissipated energy between probe and sample were done with
high spatial resolution. Instead of the usual approach where one is mainly



interested in sample properties, the data are analyzed with respect to the
structure and the relaxation effects at the foremost tip apex atoms.



Einleitung

In der Festkorperphysik spielt die Untersuchung magnetischer Phénomene
eine wichtige Rolle. Viele der dabei in der Vergangenheit gemachten Ent-
deckungen fanden bereits ihren Weg in technische Anwendungen und erfuh-
ren dabei zum Teil eine weite Verbreitung im alltdglichen Gebrauch. So wur-
den zum Beispiel in den vergangenen Jahrzehnten zahllose Fortschritte auf
dem Gebiet der Datenspeichertechnologie gemacht, die zu einer immer weiter-
gehenden Miniaturisierung moderner Speichermedien gefithrt haben. Dabei
spielen auch Entwicklungen auf dem Gebiet der Spinelektronik, das ebenfalls
ein bedeutendes Anwendungsgebiet fiir magnetische Materialien bildet, eine
wichtige Rolle [1]. Hier wird an Bauelementen gearbeitet, bei denen nicht
nur die Ladung der Elektronen, sondern auch deren Spin ausgenutzt wird.
Die Weiterentwicklung dieser Technologien und die Erforschung magnetischer
Phénomene in nanoskaligen Systemen ist eng verkniipft mit der Moglichkeit
der magnetisch sensitiven Untersuchung von Oberflichen hinunter bis zur
atomaren Auflosung.

Ein wichtiges Instrument bei der Erforschung solcher Systeme ist die
spinpolarisierte Rastertunnelmikroskopie [2, 3]. Sie erméglicht auf elektrisch
leitfahigen Oberflichen die atomar aufgeloste Untersuchung mit magneti-
scher Sensitivitdt. Wahrend diese Messmethode fiir Studien auf metallischen
Oberflachen in den vergangenen Jahren etabliert werden konnte, blieb da-
gegen die ortsaufgeloste magnetische Untersuchung isolierender Oberflachen
auf atomarer Grofenskala bislang unmaoglich.

Anders als die Rastertunnelmikroskopie [4, 5] ist die Rasterkraftmikro-
skopie (RKM) nicht auf elektrisch leitfahige Materialien beschriankt [6]. So
kénnen mit dieser Technik bereits seit gut zehn Jahren Isolatoren mit wahrer
atomarer Auflosung untersucht werden [7]. Eine magnetische Mikroskopie-
technik, die auf der RKM basiert, ist die Magnetkraftmikroskopie (MKM)
[8]. Dabei werden die magnetostatischen Wechselwirkungen zwischen einer
magnetischen Spitze und einer magnetischen Probe genutzt, um die Doma-
nenstruktur der Probenoberfliche abzubilden. Im Gegensatz zur MKM sollen
bei der magnetischen Austauschkraftmikroskopie (MAKM) die kurzreichwei-



tigen magnetischen Austauschkréifte zwischen Spitze und Probe gemessen
werden. Damit sollte eine atomar aufgeloste magnetische Abbildung einer
elektrisch isolierenden Oberfliche moglich sein.

In der vorliegenden Arbeit gelang erstmalig der eindeutige Nachweis einer
erfolgreichen Messung der magnetischen Austauschwechselwirkung zwischen
der Spitze und der Probe eines Rasterkraftmikroskops und damit die Reali-
sierung der magnetischen Austauschkraftmikroskopie. Dabei war es moglich,
auf der (001)-Oberfliche des Antiferromagneten NiO neben der chemischen
auch die magnetische Einheitszelle der Oberfliche aufzulésen, so dass da-
mit die Machbarkeit der magnetischen Austauschkraftmikroskopie unter Be-
weis gestellt wird. Fiir die Zukunft eréffnen sich mit der neuen Messmethode
zahlreiche Mdoglichkeiten zur Untersuchung nanostrukturierter Oberflachen,
unabhéngig von deren elektrischer Leitfahigkeit. Insbesondere koénnen die
magnetischen Austauschkraftwechselwirkungen zwischen einzelnen Atomen
genauer untersucht werden.

Es werden in den nun folgenden Kapiteln zunéchst die erforderlichen Rah-
menbedingungen fiir ein erfolgreiches MAKM-Experiment beschrieben. So
wird die verwendete Messapparatur erldutert und auf die Auswahl geeigneter
Messsonden besonders eingegangen. Bei den durchgefiihrten Experimenten
wurden verschiedene Ansétze verfolgt, um die magnetische Austauschwech-
selwirkung zu messen. Diese werden vorgestellt und die jeweiligen Messergeb-
nisse ausfiihrlich diskutiert.



Kapitel 1

Grundlagen

In den folgenden Unterkapiteln werden einige grundlegende Zusammenhénge
geklart, die zum Verstdndnis der Abschnitte iiber die experimentellen Er-
gebnisse benotigt werden. Zunachst wird der Magnetismus des Festkorpers
mit seinen verschiedenen Auspriagungen behandelt, bevor im Anschluss die
Funktionsweise des verwendeten Rasterkraftmikroskops erldutert wird. Ins-
besondere wird auch auf die Berechnung des Wechselwirkungspotentials bzw.
der Kraft zwischen Spitze und Probe sowie auf die unterschiedlichen Dissi-
pationsmechanismen eingegangen.

1.1 Der Magnetismus des Festkorpers

Der Magnetismus des Festkorpers wird durch die magnetischen Momente
sowie deren Ordnung auf atomarer Skala bestimmt. Diese Momente entstehen
durch den Spin und das Bahnmoment der Elektronen im Atom. Sind die
Schalen eines Atoms vollbesetzt mit Elektronen, so kompensieren sich die
magnetischen Momente der Elektronenspins gegenseitig und der Gesamtspin
ist Null. Bei einer nicht vollbesetzten dufseren Schale entsteht dagegen ein
permanentes magnetisches Moment.

1.1.1 Magnetismus auf makroskopischer Skala

Bei der Betrachtung makroskopischer Festkorper treten unterschiedliche mag-
netische Erscheinungsformen auf, die in Diamagnetismus, Paramagnetismus
und kollektiven Magnetismus unterteilt werden.

Diamagnete wie z.B. He, Ne, Ar oder Bi sind dadurch ausgezeichnet, dass
sie auf atomarer Ebene kein permanentes magnetisches Moment besitzen, da
ihre Atome abgeschlossene Schalen aufweisen. Ein Diamagnet erfahrt eine
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schwache abstofende Wechselwirkung in einem externen Magnetfeld. An-
schaulich kann der Diamagnetismus als Induktionseffekt gedeutet werden,
bei dem durch ein dufseres Magnetfeld ein magnetisches Moment induziert
wird, welches nach der Lenz’schen Regel dem einwirkenden Feld entgegen-
wirkt und so fiir die beobachtete repulsive Wechselwirkung sorgt.

Paramagnete wie z.B. O,, Pt oder Al verfiigen auf atomarer Skala iiber
permanente magnetische Momente (Spins), die im Grundzustand ungeordnet
sind, so dass die Gesamtpolarisation des Festkorpers Null ist. Durch Anle-
gen eines dufseren Magnetfeldes wird die magnetische Polarisation von Null
verschieden, da die magnetischen Momente entlang der Feldrichtung ausge-
richtet werden. Entfernt man das Magnetfeld, so geht auch die Gesamtpola-
risation wieder vollstdandig auf Null zurtick.

Im Gegensatz zu Para- und Diamagneten gibt es zahlreiche Materialien,
in denen es zur Ausbildung einer spontanen Ordnung der magnetischen Mo-
mente auf atomarer Skala kommt, ohne dass ein dufteres Magnetfeld angelegt
ist. Charakteristisch ist dabei die Existenz einer kritischen Temperatur, bei
der ein Phaseniibergang in den paramagnetischen Zustand erfolgt. Folgende
Félle werden gesondert betrachtet:

1.) Ferromagnetismus: unterhalb der Curietemperatur Tyie entsteht
hier bevorzugt eine parallele Ausrichtung der magnetischen Momente
der Atome. Anders als bei den Paramagneten bleibt bei Ferromagneten
nach Entfernen des Magnetfeldes eine von Null verschiedene magneti-
sche Polarisation eingepréigt (Remanenz). Beispiele dafiir sind die Ele-
mente Fe, Co, Ni und Gd, Legierungen, die diese Elemente enthalten
wie Permalloy und andere Materialien wie EuO.

2.) Antiferromagnetismus: hier existieren zwei gleich starke ferromag-
netische Untergitter, die antiparallel zueinander stehen. Das resultie-
rende magnetische Moment ist somit gleich Null. Die kritische Tempe-
ratur heifst hier Néeltemperatur Tx¢. Antiferromagnetisches Verhalten

zeigen zum Beispiel das Element Cr, aber auch viele Ubergangsmetal-
loxide wie NiO und MnO oder die Difluoride MnF, und FeF,,.

3.) Ferrimagnetismus: wie beim Antiferromagnetismus existieren unter-
schiedliche Untergitter, allerdings kompensieren sich deren magnetische
Momente nicht vollsténdig, so dass die resultierende magnetische Pola-
risation ungleich Null ist. Typische Ferrimagnete sind Fe;O,, CoFe,O,
und Y;Fe,O,.

In vielen Féllen kommt es in solchen Festkorpern zur Ausbildung von ma-
gnetischen Doménen, also Bereichen mit gleichartig ausgerichteten Momen-
ten, die relativ zueinander verdreht orientiert sind. Durch die Entstehung



1.1 Der Magnetismus des Festkorpers )

von Doménen kann héufig die Gesamtenergie verringert werden. Sie wird
bestimmt durch eine Reihe von Energiebeitragen, die im Folgenden kurz be-
handelt werden sollen'.

Anisotropieenergie

Betrachtet man die magnetische Energie eines Ferromagneten fiir verschiede-
ne Kristallachsen, so wird durch den Anisotropieterm eine Richtungsabhéan-
gigkeit beschrieben, die auf die Spin-Bahn-Wechselwirkung zuriickgeht. Im
einfachsten Fall tritt z.B. bei hexagonalen oder tetragonalen Kristallgittern
eine uniaxiale Kristallanisotropie auf, die durch die folgende Formel beschrie-
ben wird:

Faniso = /Kul sin? 0 + Kypsin® 0+ ...dV (1.1)

Dabei sind K; und K5 die Anisotropiekonstanten, und 6 ist der Winkel zwi-
schen der Anisotropieachse und der Magnetisierungsrichtung. Fiir den Fall
0 = 0 besteht somit ein deutliches Energieminimum, wodurch die leichte Ach-
se der Magnetisierung gekennzeichnet wird, die vorzugsweise eingenommen
wird.

Fiir die Magnetisierung an der Oberflache eines Festkorpers spielt die
Oberflachenanisotropie eine wichtige Rolle. Es gilt:

Eor = /KS [1— (7 7)*] dF (1.2)

Dabei ist m die Probenmagnetisierung, i die Oberflaichennormale und Kg die
Anisotropiekonstante. Ist Kg positiv, so wird die Energie minimal, wenn der
Magnetisierungsvektor senkrecht zur Oberflache steht. Dieser Energieterm
ist insbesondere fiir diinne Filme relevant. Der Ursprung der Oberflachenan-
isotropie liegt in der reduzierten Symmetrie der atomaren Umgebung an der
Oberfliache. Analog kann auch fiir die Grenzflichen zwischen einem ferroma-
gnetischen und einem nicht-magnetischen Material ein solcher Energieterm
angesetzt werden.

"Eine ausfiihrliche Beschreibung findet sich beispielsweise in [9].
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Zeeman-Energie

Wird ein Ferromagnet in ein dufseres Magnetfeld Flex gebracht, so entsteht als
weiterer Energiebeitrag die Zeeman-FEnergie, die durch den folgenden Term
ausgedriickt wird:

Eree = —/ﬁex - Jdv (1.3)

Ist das dufsere Magnetfeld homogen, so hingt die Energie nur von der mitt-
leren magnetischen Polarisation J und nicht von der Doméanenstruktur oder
der Form des Ferromagneten ab.

Streufeldenergie

Durch die magnetische Polarisation des Festkorpers entsteht ein Magnetfeld,
welches als Streufeld Hgyen bezeichnet wird. Die Energie, die darin gespei-
chert wird, bestimmt sich aus der folgenden Formel:

1 — —
EStreu = 3 HStreu - JdV (14)

Probe
Daraus wird auch deutlich, dass Eindoménenzustande eines Festkorpers im
allgemeinen aufgrund der damit verbundenen sehr hohen Streufeldenergie
energetisch ungiinstig sind und daher in realen Systemen nur unterhalb einer
kritischen Partikelgrofe vorkommen, die typischerweise im Nanometerbereich
liegt.

Austauschenergie

Ein weiterer wesentlicher Beitrag zur Gesamtenergie des Systems ist die Aus-
tauschenergie. Sie fithrt dazu, dass sich in einem Ferromagneten die magne-
tischen Momente parallel ausrichten. Ohne konkurrierende Energiebeitrége
wiirde dies zu einer homogenen magnetischen Polarisation fiihren. Es gilt:

Eruwst = A/(grad m)2dV (1.5)

Dabei ist m die Magnetisierung der Probe und A die Austauschkonstante des
Materials. Die Austauschenergie spielt auch in Antiferromagneten und Fer-
rimagneten eine wichtige Rolle und sorgt dort fiir eine antiparallele Ausrich-
tung der atomaren magnetischen Momente. Sie wird im folgenden Abschnitt
detailliert behandelt.
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1.1.2 Der Magnetismus auf atomarer Ebene

Um die Verhéltnisse auf atomarer Ebene zu beschreiben, ist eine quanten-
mechanische Beschreibung erforderlich. Allerdings existiert kein geschlosse-
nes Modell, das alle Falle des kollektiven Magnetismus umfasst. Eine gute
Beschreibung liefert in vielen Féllen das Heisenberg-Modell. Danach wird die
Situation durch den folgenden Hamilton-Operator ausgedriickt:

ij

Dabei ist J;; das sogenannte Austauschintegral, das durch die folgende Be-
ziehung bestimmt wird:

=t [ EEDE AR 0

-7

Es beschreibt die Austauschwechselwirkungen zwischen den vektoriellen Spin-
operatoren @ und 5']- im betrachteten Festkorper, die fiir die beschriebenen
kollektiven Ordnungsphénomene verantwortlich sind. Der Begriff des Aus-
tauschintegrals bezieht sich darauf, dass gegeniiber dem quantenmechani-
schen Coulomb-Integral die Elektronen-Koordinaten ausgetauscht erschei-
nen. Ferromagnetische Ordnungen fiithren zu positiven Werten fiir J;;, an-
tiferromagnetische entsprechen negativen Werten fiir das Austauschintegral.
Die verschiedenen Ausprégungen der Austauschwechselwirkungen werden im
folgenden Abschnitt behandelt.

Direkter Austausch

Bringt man zwei Atome mit nicht vollbesetzten Schalen so nah zusammen,
dass ein Uberlapp der Orbitale entsteht, so kommt es zu einer spinabhéingigen
Austauschwechselwirkung. Die Ursache dafiir liegt im Pauli-Prinzip begriin-
det. Danach ist es verboten, dass zwei Elektronen in allen ihren Quanten-
zahlen tibereinstimmen. In dem beschriebenen Fall ist daher die antiparallele
Ausrichtung der Elektronen energetisch bevorzugt und es kommt fiir die par-
allele Ausrichtung zu einer abstoftenden Wechselwirkung.

Da die Wechselwirkung auf dem direkten Uberlapp von Orbitalen ba-
siert, fallt sie wie der Radialanteil der Orbitale etwa exponentiell ab und ist
daher kurzreichweitig mit einer Abfalllinge von circa 100 pm. Die Wechsel-
wirkung wirkt somit nur direkt zwischen Atomen mit {iberlappenden, nicht-
abgeséttigten Schalen und heiftt daher direkte Austauschwechselwirkung. Es
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ist bemerkenswert, dass die magnetische Ordnung der Atome in einem Gitter
letztlich auf die Coulomb-Wechselwirkung zuriickgeht und es sich dabei um
einen rein quantenmechanischen Effekt handelt.

Superaustausch

Zahlreiche ionische Verbindungen wie z.B. Ubergangsmetalloxide (NiO,
MnO, FeO,...) oder auch manche Difluoride (MnF,, FeF,, CoF,,...) weisen
eine antiferromagnetische Ordnung mit Néeltemperaturen von einigen hun-
dert Kelvin auf. Der direkte Austausch scheidet als Erklarung dafiir aus, da
die Orbitale der spintragenden Metallatome in diesen Gittern kaum iiber-
lappen. So ist beispielsweise beim NiO jedes Nickelatom von einem Sauer-
stoffoktaeder umgeben, so dass zwischen zwei Nickelatomen immer ein Sau-
erstoffatom liegt. Die magnetische Ordnung in diesen Materialien kann mit
dem Superaustauschmechanismus erklart werden [11-13], wobei die diama-
gnetischen Sauerstoffatome als Vermittler fiir die Austauschkrifte zwischen
den Nickelatomen auftreten. Da es sich bei NiO nicht um einen reinen lo-
nenkristall handelt, gibt es einen grofsen Anteil an kovalenten Bindungen,
die einen magnetischen Austausch ermoglichen. Zwischen den 3d-Orbitalen
der Nickelatome und den 2p-Orbitalen der Sauerstoffatome herrscht ein star-
ker Uberlapp und es kénnen Elektronen-Ubergéinge zwischen Sauerstoff und

antiferromagnetisch ferromagnetisch

L R I A

5 1] 1 NI
9 1] IR VN )

M—O—M M—O—M

Abbildung 1.1: Prinzip des Superaustausches in einem magnetischen Oxid. Die Pfeile
reprisentieren die vier beteiligten Spins, die auf die Metallionen M und das Sauerstoffion
O verteilt sind. Im antiferromagnetischen Fall gibt es den Grundzustand a), der durch je
zwei Elektroneniibergénge in den Zustand b) oder ¢) iibergehen kann. Beim ferromagneti-
schen Fall sind die beiden Spins der Metallionen im Grundzustand d) parallel angeordnet.
Die Elektroneniibergéinge in den Zustand e) bzw. f) sind verboten, da die eingekreisten
Konfigurationen durch das Pauli-Prinzip ausgeschlossen sind. In diesem Beispiel ist die
antiferromagnetische Ordnung also klar bevorzugt (Abbildung nach [10]).
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Nickel auftreten. Die Energien fiir die Ubergéinge sind infolge der Hundschen
Regeln abhéngig von der relativen Spinorientierung und es kommt zu einer
entsprechenden Austauschwechselwirkung.

Zur Verdeutlichung wird das Prinzip in Abbildung 1.1 anhand eines Mo-
lekiils aus zwei Metallionen mit jeweils einem ungepaarten Elektron und
einem Sauerstoffion mit zwei p-Elektronen gezeigt. In der antiferromagne-
tischen Konfiguration gibt es neben dem Grundzustand a) die angeregten
Zusténde b) und ¢). Die Elektronen sind also delokalisiert tiber das Molekiil,
wodurch sich ihre kinetische Energie verringert. Im Gegensatz dazu existiert
im ferromagnetischen Zustand nur der Grundzustand d) mit lokalisierten
Elektronen, da e) und f) infolge des Pauli-Prinzips verbotene Zusténde sind.
Dadurch ist der antiferromagnetische Zustand energetisch giinstiger und es
kommt zu einer dementsprechenden Ordnung im Festkorper. Der Superaus-
tausch ist nicht immer eine antiferromagnetische Kopplung, allerdings ist der
ferromagnetische Superaustausch schwécher und tritt seltener auf.

Doppelaustausch

Bei manchen Oxiden tritt eine ferromagnetische Wechselwirkung auf, die
mit dem so genannten Doppelaustausch erklért werden kann [14] (siehe Ab-
bildung 1.2). Entscheidend fiir diese Wechselwirkung ist die Existenz von
magnetischen Ionen mit gemischten Valenzzusténden. Als Beispiel seien hier
die Manganite genannt, bei denen es sowohl Mn?*- als auch Mn**-Ionen im
Festkorper gibt, die jeweils oktaedrisch von Sauerstoffionen umgeben sind. Im
Mn3*-Ton gibt es vier, getreu den Hundschen Regeln parallel ausgerichtete
Elektronen, von denen drei ty,-Zustande besetzen und eines den energetisch
hoher liegenden e,-Zustand. Dementsprechend werden im Mn**-Ton ledig-
lich die to.-Zustande besetzt. Das mobile eg-Elektron vom Mn3*-Ion kann
nun auf das Sauerstoffatom tiberspringen, wobei zugleich ein Elektron vom

a) ..

DHO O®®

Mn3+ O2— Mn4—|— MH4+ OZ— Mn3+

Abbildung 1.2: Schematische Darstellung des Doppelaustausches. a) Der e,-Zustand des
Mn>*-Ions ist mit einem Elektron besetzt. Durch gleichzeitiges Springen der parallel aus-
gerichteten Elektronen des Mn®*-Tons und des O%~-Ions kann der in b) gezeigte Zustand
erreicht werden. Der Doppelaustausch ist nur méglich, wenn eine parallele Spinausrichtung
der Mn-Atome vorliegt.
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Sauerstoff in den leeren e,-Zustand eines Mn**-Ions springt. Dieser Sprung
vom Sauerstoffatom auf das Mn**-Ion ist nur dann moglich, wenn die drei to -
Zusténde parallel zum iiberspringenden Elektron ausgerichtet sind. Daher er-
folgt der Doppelaustausch nur zwischen ferromagnetisch angeordneten Mn?*-
und Mn**-Ionen.

RKKY-Wechselwirkung

Eine weitere Art der magnetischen Kopplung ist die RKKY-Wechselwirkung,
die nach Rudermann, Kittel, Kasuya und Yosida benannt wurde [15-17]. Man
findet sie bei Seltenerdmetallen wie Gadolinium, Terbium, Erbium oder Dys-
prosium. Hier befinden sich die ungepaarten Elektronen in den 4 f-Orbitalen,
die nah um den Atomkern herum stark lokalisiert sind. Im Ortsraum wer-
den sie umgeben von den energetisch darunter liegenden 5s-, 5p- und 6s-
Zustéanden, so dass aufgrund der Geometrie hier nicht mit einem direkten
Austausch zu rechnen ist. Dennoch kommt es zu einer magnetischen Ord-
nung, die mit der RKKY-Wechselwirkung erkléart werden kann. Die Spin-
ausrichtung der 4 f-Elektronen fiihrt zu einer Polarisation der delokalisierten
6s- und 5d-Elektronen, die die Spininformation durch den Kristall tragen
konnen. Treffen sie auf die Elektronen eines anderen Atoms, kommt es so
zu einer spinabhangigen Kopplung, wodurch insgesamt eine Austauschwech-
selwirkung entsteht. Bemerkenswert ist hier, dass die Wechselwirkung ein
oszillatorisches Verhalten zeigt:

cos(2kpz)

5 (1.8)

JRKKY(Z) (8
Das Austauschintegral Jriiky kann also abhingig vom Abstand z sowohl po-
sitive als auch negative Werte annehmen, so dass die RKKY-Wechselwirkung
dementsprechend zu einer ferromagnetischen oder antiferromagnetischen Ord-
nung fithren kann. Somit zeigen die verschiedenen Seltenerdmetalle aufgrund
der unterschiedlichen Gitterkonstanten verschiedene magnetische Eigenschaf-
ten. So ist beispielsweise Gadolinium ferromagnetisch geordnet, wohingegen
bei Terbium und Dysprosium in Abhéngigkeit der Temperatur eine ferromag-
netische oder eine antiferromagnetische, helikale Phase! beobachtet wird.
Waihrend die RKKY-Wechselwirkung das Verhalten in 4 f-Metallen gut
beschreibt, ist sie ungeeignet fiir die Erklarung der ferromagnetischen Ord-
nung in den 3d-Ubergangsmetallen Fe, Co und Ni, da hier die nicht-

"Bei der helikalen Ordnung tritt von einer Atomlage zur nichsten eine Rotation des
magnetischen Momentes auf, so dass benachbarte Atomlagen keine parallele magnetische
Ordnung aufweisen.
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abgesattigten Spins nicht lokalisiert sind, sondern die spintragenden Elek-
tronen das Leitungsband bilden.

Bandmagnetismus

Die ferromagnetische Ordnung in den 3d-Metallen Fe, Co und Ni kann mit
Hilfe des Bandmagnetismus beschrieben werden. Die nicht-abgeséattigen 3d-
Elektronen sind hier nicht an den Atomriimpfen lokalisiert, sondern kénnen
sich als itinerante Elektronen innerhalb des 3d-Leitungsbandes des Festkor-
pers frei bewegen. Unterteilt man nun das Leitungsband fiir die beiden unter-
schiedlichen Spinorientierungen in zwei Teilbénder, so werden diese im para-
magnetischen Fall von gleich vielen Elektronen besetzt. Werden einige Spins
vom einen in das andere Band gebracht, so muss dafiir eine kinetische Energie
aufgebracht werden. Durch das Ubergewicht der Elektronen der einen Spin-
richtung entsteht allerdings ein Austauschfeld im Festkorper, welches zu einer
positiven Riickkopplung der Umbesetzung der Bénder fiihrt (vgl. Abbildung
1.3). Fiir die spontane Ausbildung dieser ungleichen Besetzung der Bénder
und damit der ferromagnetischen Ordnung muss das Stoner-Kriterium erfiillt
sein:

Dabei ist U ein Maf fiir die Coulombenergie, aus der die Austauschwechsel-
wirkung erwéchst und n(Er) die Zustandsdichte an der Fermikante. Es ergibt

Energie A

/%E
it

< >

Zustandsdichte

Abbildung 1.3: Schematische Darstellung des Bandmagnetismus. Das Leitungsband ist
fiir die beiden Spinorientierungen in zwei Teilbdnder aufgeteilt. Durch die spezielle Aus-
formung des Bandes findet bereits bei einer leichten Verschiebung der beiden Teilbdnder
gegeneinander eine starke Umbesetzung der Elektronen statt. Der entstandene Zustand
ist energetisch gilinstiger als die gleich besetzte Konfiguration, so dass ein permanentes
magnetisches Moment entsteht.



12 Kapitel 1: Grundlagen

sich die Konsequenz, dass eine hohe Zustandsdichte bei der Fermienergie Ey
und eine hohe Coulombenergie zu einer ferromagnetischen Kopplung fithren.
Liegt ein hohes n(Er) vor, so werden bereits bei einer leichten Verschiebung
der Teilbédnder gegeneinander sehr viele Elektronen in die andere Spinorien-
tierung umbesetzt mit einem entsprechend hohen Energiegewinn. Die spon-
tane ferromagnetische Ordnung von Fe, Co und Ni kann demzufolge durch
ihre Bandstruktur erklért werden.

1.2 Rasterkraftmikroskopie

Mit einem Rasterkraftmikroskop (RKM) [6] kénnen Oberflichen von Fest-
korpern bis herunter zur atomaren Auflosung untersucht werden. Herzstiick
des Mikroskops ist eine Messsonde, die aus einem einseitig eingespannten
quaderformigen Federbalken (engl. cantilever) besteht!, an dessen Ende sich
eine feine Spitze befindet, mit der eine Oberfliche abgetastet wird (sieche Ab-
bildung 1.4). Die Messsonde besteht hiufig aus dotiertem Silizium und wird
iiblicherweise mittels Atztechniken, wie sie auch in der Halbleiterindustrie
verwendet werden, hergestellt.

Die zu untersuchende Probe kann im Mikroskop mit einem piezoelektri-
schen Stellelement in alle drei Raumrichtungen z, y und z relativ zur Messon-
de bewegt werden. Dabei dient der Federbalken der Messsonde als Kraftsen-
sor. Im geregelten Modus wird die Probe soweit an die Messsonde angenéhert,
bis ein frei wiahlbarer Sollwert der Kraft Fs, erreicht wird. Um ein topogra-
phisches Abbild der Oberflache zu erhalten, fahrt die Probe zeilenweise in der
(x,y)-Ebene den gewiinschten Bildbereich ab, wihrend ein Regelkreis durch
Variation des Abstandes in z-Richtung die Kraft konstant bei Fg,; hélt. Die
Spannung, die am piezoelektrischen Stellelement angelegt werden muss, um
diese Bedingung zu erfiillen, wird aufgezeichnet. Hat man die piezoelektri-
schen Stellelemente zuvor mit Hilfe einer bekannten Probenstruktur geeicht,
ergibt sich so ein Topographiebild z(x,y) der Probenoberflache.

1.2.1 FM-RKM

Alle hier vorgestellten Messungen wurden im dynamischen Frequenzmodula-
tionsmodus durchgefiihrt (FM-RKM). Dafiir wird der Federbalken mit einem
Anregungspiezo zu einer Oszillation bei seiner aktuellen Resonanzfrequenz f
angeregt. Wird die Probe an die Spitze angenéhert, so erfihrt die Spitze eine

"Es gibt eine Vielzahl verschiedener instrumenteller Ausprigungen der Rasterkraft-
mikroskopie. Im Folgenden wird nur auf den in dieser Arbeit verwendeten Aufbau bzw.
Messmodus eingegangen
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Abbildung 1.4: Elektronenmikroskopisches Bild einer Si-Messsonde. Der Federbalken ist
ca. 200x40x 10 ym? grof und ragt iiber den Triigerchip hinaus. Am Ende des Federbalkens
ist die Spitzenpyramide zu erkennen, die zum Abrastern von Oberflichen verwendet wird

[18].

Wechselwirkung, durch die die aktuelle Resonanzfrequenz des Federbalkens
f gegeniiber der Resonanzfrequenz des frei schwingenden Federbalkens f; um
den Betrag Af verschoben wird. Es gilt also:

Af=f—=fo (1.10)

Wirkt eine attraktive Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe, so resul-
tiert daraus eine kleinere Frequenz f und somit ein negatives Af. Die Fre-
quenzverschiebung A f ist ein Maf fiir die wirkende Kraft und wird daher zur
Abstandsregelung im Topographieregelkreis benutzt (siehe Abbildung 1.5).

Die Auslenkung des schwingenden Federbalkens wird mit einem Faser-
interferometer ausgelesen (siehe Kapitel 2.3.2) und durch nachgeschaltete
Elektronikkomponenten zur Amplituden- und Frequenzdetektion weiterver-
arbeitet. Neben dem bereits erwédhnten Topographieregelkreis, in dem die
Frequenzverschiebung als Regelgrofe verwendet wird, geht das Signal auch
in einen Amplitudenregelkreis. Dieser verfiigt iiber einen Phasenschieber, der
auf eine Phasenverschiebung von 7 /2 eingestellt wird und iiber eine Verstér-
kerschaltung, die das detektierte Signal um den Faktor V verstirkt. An-
schliefend wird das Signal in einen Anregungspiezo gefiihrt, welcher sich in
der Aufhdngung der Messsonde befindet und so den Federbalken zur Oszilla-
tion anregen kann. Da die Frequenz somit vom Federbalken vorgegeben wird,
handelt es sich um eine selbstangeregte Oszillation.
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Frequenz-Demodulator Af(l’ y)
)

AF - U(AR)

Amplitudenregler
Phasenschieber A<T7 y)
Amplitude\ﬁregelkreis

Auslenkungs- A= const.
detektor
\ (exc (:Ea y)
Messsonde = P.l-Regler
\J

Anregungspiezo
Probe

Topographieregelkreis
Af = const.

Piezoréhrchen

z(z,y)

Abbildung 1.5: Schematische Darstellung der Regelkreise im verwendeten Rasterkraftmi-
kroskop. Der Amplitudenregelkreis sorgt fiir die selbstangeregte Oszillation des Federbal-
kens. Im CA-Modus halt dieser Regelkreis zudem die Schwingungsamplitude des Federbal-
kens konstant. Der Topographieregelkreis sorgt fiir eine konstante Frequenzverschiebung
wahrend der Rasterbewegung der Probe iiber die Spitze. Dies wird gewéhrleistet durch
Nachregeln des Spitze-Probe-Abstandes mittels des Piezorohrchens. Man erhélt vier Da-
tenkanile, die ausgelesen werden kénnen: die Topographie z(z,y), die Frequenzverschie-
bung Af(x,y), die Anregungsamplitude adexc(x,y) und die reale Schwingungsamplitude
A(z,y). Wahrend die Frequenzverschiebung mit der Kraft, die zwischen Spitze und Probe
wirkt, verkniipft ist (siche Kapitel 1.2.4) kann aus der Anregungsamplitude die Dissipati-
onsenergie bestimmt werden (vgl. dazu Kapitel 1.2.6).

Fiir die Anregung der Oszillation gibt es zwei wichtige Modi:

1.) Im so genannten CA-Modus (nach engl. constant amplitude) wird die
Schwingungsamplitude des Federbalkens vom Regelkreis mit Hilfe einer
geeigneten Anregungsamplitude a.y. auf einen konstanten Amplituden-
sollwert A geregelt.

2.) Im CE-Modus (nach engl. constant excitation) wird aey. konstant ge-
halten, so dass die reale Schwingungsamplitude der Messsonde infolge
von Probe-Spitze-Wechselwirkungen nicht notwendigerweise konstant
bleibt wihrend einer Messung.

Die in dieser Arbeit vorgestellten Messungen wurden im CA-Modus
vorgenommen, wobei im Normalfall jeweils das Topographiesignal z(z,y),
die Frequenzverschiebung Af(zx,y), die Anregungsamplitude aey(z,y) und
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die Schwingungsamplitude A(x,y) aufgezeichnet wurden. Die Frequenzver-
schiebung und die Schwingungsamplitude stellen dabei das Fehlersignal des
Topographie- bzw. des Amplitudenregelkreises dar. Bei ideal arbeitenden Re-
gelkreisen sollte daher in diesen beiden Kanélen keine Oberflachenstruktur
erkennbar sein.

Um ein Bild aufzunehmen, wird die Oberfliche zeilenweise abgefahren.
Bei der Aufnahme einer Rasterzeile werden sowohl bei der Bewegung der
Probe vom Zeilenanfang bis zum Zeilenende als auch bei der Riickbewegung
vom Zeilenende bis zum Zeilenanfang Daten aufgenommen. Damit erhalt
man in jedem Kanal, der aufgezeichnet wird, zwei Bilder von der Oberfliche,
die sich jeweils nur in der Richtung der schnellen Rasterrichtung unterschei-
den. Insgesamt werden so wihrend einer typischen Messung also acht Bilder
aufgenommen.

1.2.2 Die Messsonde

Fiir eine konkrete Messsituation ist die Wahl einer geeigneten Messsonde von
grofer Bedeutung. Die Dimension und das Material der Messsonde entschei-
det dabei iiber ihre mechanischen Eigenschaften. So ist fiir die Verwendung
als Kraftsensor die Federkonstante ¢, des Federbalkens eine wichtige Grofse.
Fiir einen rechteckigen Federbalken gilt [19]:

_ Ebd®
ARVIE

Es sind b, d und [: Breite, Dicke und Lénge des Federbalkens und E der
Elastizititsmodul (fiir Silizium ist Fg; = 1,69 - 10 N/m?). Durch geeignete
Wahl der Abmessungen und des Materials kann die Federkonstante also auf
einen bestimmten Wert eingestellt werden, um eine Anpassung an die durch-
zufithrenden Messaufgaben zu erreichen. Da die Dicke d des Federbalkens mit
der dritten Potenz in die Rechnung eingeht und die Werksangaben fiir die
Dicke einen groften relativen Fehler aufweisen (vgl. dazu Tabelle 1.1), ist die
Berechnung der Federkonstanten ¢, nach Gleichung 1.11 mit einem grofien
Fehler verbunden.

In der Praxis kann sie daher mit einer anderen Beziehung genauer be-
stimmt werden, da hier die Dicke nur linear in die Berechnung eingeht [20]:

(1.11)

¢, = 4m* M, pbdl f2 1.12
0

Hier ist p die Dichte des Federbalkenmaterials (im Fall von Silizium:
psi = 2330 kg/m?) und M, die normalisierte effektive Masse des Federbal-
kens. Fiir [/b > 5 kann ein Wert von M, =0,2427 verwendet werden [20]. Die
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Typ PPP-NCL Typ SSS-NCL
Lange l 225410 pm 22545 pm
Breite b 38+7,5 pm 3845 pm
Dicke d 7£1 pym 7£0,5 pm
Spitzenradius r < 10 nm <5 nm
Resonanzfrequenz  fy 190 kHz 160 kHz
Federkonstante s 48419 N/m 3448 N/m

Tabelle 1.1: Eigenschaften der verwendeten Silizium-Messsonden von der Firma Nano-
sensors. Die Werte fiir die Resonanzfrequenz entsprechen typischen Frequenzen, die bei
den in dieser Arbeit verwendeten Messsonden gemessen wurden. Die Angaben zu den Di-
mensionen der Messsonden wurden dem Datenblatt des Herstellers entnommen [18]. Die
Federkonstanten wurden nach Gleichung 1.12 aus den Dimensionen und den Resonanzfre-
quenzen berechnet.

Variable fy bezeichnet die Resonanzfrequenz des frei schwingenden Federbal-
kens im Vakuum. Wie die Federkonstante hingt auch f, von der Geometrie

ab [21]:
fo— 1.8752%d E
o 4372\ p

In dieser Arbeit wurden ausschlieflich Si-Federbalken der Abmessungen ver-
wendet, wie sie Tabelle 1.1 zu entnehmen sind.

(1.13)

Gute des Federbalkens

Ein Mafs fiir die intrinsische Dampfung der Schwingung der frei schwingenden
Messsonde liefert die Giite (Qy. Die Bestimmung der Giite ist notwendig, um
die dissipierte Energie berechnen zu konnen (siehe Kapitel 1.2.6). Die Gii-
te kann durch die Auswertung der Resonanzkurve der Messsonde berechnet
werden (siehe Abbildung 1.6). Dafiir wird die Messsonde mit einer Sinus-
schwingung zu einer erzwungenen Oszillation angeregt und die anregende
Frequenz nahe der Resonanzfrequenz variiert. Aus der dabei aufgezeichneten
A(f)-Kurve wird die Breite 0 f bei der %—fachen Maximalamplitude gemes-
sen.

Fiir schwach geddmpfte Oszillatoren kann daraus die Giite mit der fol-
genden Formel bestimmt werden:

fo

Q=37

(1.14)
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Abbildung 1.6: A(f)-Kurve einer typischen Messsonde im Ultrahochvakuum. Um die
Resonanzfrequenz fy herum bildet sich in der Amplitude ein scharfes Maximum heraus.
Zur Bestimmung der Giite Qg wird die Breite §f der Kurve bei Apax/ V2 gemessen. In
diesem Fall liegt die Giite bei Qg =~ 28.000.

Scharfe Resonanzmaxima entsprechen also hohen Giiten und einer schwa-
chen Dampfung. Alle Messungen, die in der vorliegenden Arbeit behandelt
werden, wurden im Ultrahochvakuum (UHV) durchgefithrt. Wahrend die
Schwingung des Federbalkens an Umgebungsbedingungen durch die umge-
bende Luftsdule geddampft wird, fallt diese Démpfung im Ultrahochvakuum
weg, so dass hier mit den verwendeten Messsonden typischerweise Giiten in
der Grofenordnung von 10° bis 10° erreicht werden. Eine hohe Giite ist im
allgemeinen vorteilhaft, da dadurch das Frequenzrauschen verringert wird
(siehe Gleichung 2.1) und sich somit die Sensitivitét der Messsonde erhoht.

1.2.3 Krafte zwischen Spitze und Probe

Die zwischen Spitze und Probe wirkende Gesamtkraft setzt sich aus unter-
schiedlichen Kraftbeitragen zusammen, die verschiedene Abstandsabhangig-
keiten aufweisen. Fiir die Messung mit atomarer Auflésung sind die kurzreich-
weitigen Kréafte von besonderem Interesse, wobei die langreichweitigen Wech-
selwirkungen héufig stérend wirken. Es ist dabei nur innerhalb bestimmter
Grenzen moglich, die Kraftbeitrdge zu separieren. Im folgenden Abschnitt
folgt eine Diskussion der verschiedenen Wechselwirkungen, die fiir die vorlie-
gende Arbeit relevant sind.
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Van der Waals-Wechselwirkungen

Die van der Waals-Wechselwirkungen spielen eine grofe Rolle in der Raster-
kraftmikroskopie, da sie zwischen allen Atomen und Molekiilen wirken und
wahrend einer Messung nicht unterdriickt werden kénnen. Thre atomistische
Ursache sind Ladungsdichtefluktuationen in der Atomhiille, durch die kurz-
zeitig ein elektrisches Dipolmoment entsteht. Befindet sich ein zweites Atom
in der Nahe, so kann darin durch Wechselwirkung mit dem ersten Atom
ein Dipolmoment induziert werden. Daraus resultiert eine anziehende Kraft
zwischen den beiden Atomen. Die Abstandsabhéngigkeit folgt fiir Abstdnde
unterhalb von ungefihr 5 nm einem 1/2%-Gesetz und fiir groRere Distanzen
iiber 100 nm aufgrund von Retardierungseffekten einer 1/z7-Abhéngigkeit
[22]. Die beschriebene Wechselwirkung zeigt also eine starke Abstandsab-
héangigkeit.

Im realen Spitze-Probe-System, in dem sehr viele Atome miteinander
wechselwirken, wird iiber alle interatomaren van der Waals-Wechselwirkungen
summiert, so dass man letztlich eine langreichweitige Wechselwirkung mit
einer schwicheren Abstandsabhéingigkeit erhélt. Die berechnete Formel fiir
die van der Waals-Kraft hangt dabei entscheidend von der Geometrie des Sy-
stems ab. Mittels einer so genannten Hamaker-Integration, in der fiir Spitzen-
und Probenmaterial ein Kontinuum mit konstanter Atomdichte angenommen
wird, erhélt man fiir kegelformige beziehungweise pyramidale Spitzen ober-
halb von ausgedehnten Ebenen [23]:

tan?(«
Fuaw Kegel(2) = An 6( ) (1.15)
z
2 tan?(«)
deW,Pyramide(Z> - AHT (116)

Wiéhlt man ein etwas realistischeres Spitzenmodell, so wird der entsprechen-
de Ausdruck deutlich komplizierter. Fiir einen Kegelstumpf, der von einer
Halbkugel abgeschlossen wird, erhédlt man nach Argento und French [24]:

AgR*(1 —sina)(Rsina — zsina — R — 2)
Fcegetsnumpr (2) = 622(R + z — Rsina)?
Ap tana[zsina + R sina+ R cos(2a)]
6cosa(z+ R — Rsina)?

(1.17)

Ay ist die Hamakerkonstante, o der halbe Offnungswinkel und R der Radius
der Halbkugel (siehe auch Abbildung 1.7).
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Abbildung 1.7: Spitzenmodell einer kegelformigen Spitze mit halbem Offnungswinkel «,
deren Ende von einer Kugel mit Radius R gebildet wird und die sich im Abstand z von
der Oberflache befindet.

Aus Gleichung 1.15 kann man abschétzen, dass bei einer kegelférmigen
Spitze, die sich in einem Abstand von einem Nanometer zu der Probe be-
findet, die vordersten zehn Nanometer der Spitze etwa 75 % zur insgesamt
wirkenden van der Waals-Kraft beitragen [23]. Eine mdoglichst scharfe Spitze
ist daher wiinschenswert, um die van der Waals-Wechselwirkungen zwischen
Spitze und Probe zu minimieren.

Auf atomarer Skala kann die van der Waals-Wechselwirkung zwischen
dem vordersten Spitzenatom und dem darunterliegenden Probenatom auch
kontrastgebend sein und fiir atomare Auflésung sorgen. So wurde beispiels-
weise die atomar aufgeldste Abbildung von reinen van der Waals-Oberfléchen
wie Graphit(0001) |25, 26], Kohlenstoffnanoréhrchen [27] oder Xenon |26, 28|
mittels eines Rasterkraftmikroskops demonstriert. Fiir die Beschreibung der
dabei wirkenden Krifte kann das Lennard-Jones-Potential herangezogen wer-
den (siehe Kapitel 1.2.3).

Elektrostatische Wechselwirkungen

Die elektrostatischen Wechselwirkungen, die hier eine Rolle spielen, lassen
sich unterscheiden in einen kapazitiven Anteil, der durch eine anliegende
Spannung entsteht und einen Coulomb-Anteil, der auf lokalisierte Ladungen
zuriickgeht. Betrachtet man ein System aus einer metallischen Spitze und
einer metallischen Probe, zwischen denen eine Spannung U herrscht, so erhélt
man fiir die kapazitive Kraft den folgenden Ausdruck:

U?ocC
Fkap(z) = 9 0

C' ist die Kapazitdt des Systems aus Spitze und Probe. Sie ist abhéngig vom
Abstand z und von der Geometrie. Fiir einige einfache Geometrien kann die

(1.18)
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a) b) c)
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Abbildung 1.8: Kontaktpotentialdifferenz bei Verwendung einer metallischen Probe und
einer metallischen Spitze. Metall 1 und Metall 2 sind dabei das Spitzen- bzw. Proben-
material. a) Zwischen den beiden Ferminiveaus der verschiedenen Metalle besteht ein Po-
tentialunterschied. b) Entsteht ein Kontakt zwischen den beiden Metallen, so gibt es eine
leitfihige Verbindung und die Ferminiveaus liegen auf einem Potential. Dabei entsteht
zwischen den Vakuumniveaus ein Potentialunterschied, die so genannte Kontaktpotential-
differenz Ucpp. Diese wirkt wie eine von aufsen angelegte Spannung zwischen Spitze und
Probe und sorgt fiir eine zusétzliche elektrostatische Wechselwirkung. ¢) Durch Anlegen
einer Biasspannung mit Ugj,s = Ucpp werden die beiden Vakuumniveaus auf ein Poten-
tial gebracht und die elektrostatische Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe wird
minimiert.

kapazitive Kraft zwischen Spitze und Probe berechnet werden. Betrachtet
man eine Spitze, die aus einem Kegelstumpf besteht, der durch eine Halbku-
gel mit Radius R abgeschlossen wird (vgl. Abbildung 1.7), erhélt man den
folgenden Ausdruck [29]:

L
z+ R,

Fkap(z) = _WEO(UBias - UCPD)2 ; + ]’C(Oj)2 (ln - 1) (119)

R[1 — k(a)?cos? a/ sin a
z+ R,

Es sind k(a) = 1/In[cot(a/2)] und R, = R(1 —sina). a ist der halbe Off-
nungswinkel des Kegels, L die Lange des Spitzenkegels, z der Spitze-Probe-
Abstand und es gilt L > z.

Die Spannung U wurde hier ersetzt durch die Differenz aus Ug;,s und
Ucpp. Dabei ist Ucpp die Kontaktpotentialdifferenz und Ugi,s die Spannung,
die von aufsen zwischen Probe und Spitze angelegt wird. In Abbildung 1.8
wird eine Schemazeichnung gezeigt, in der die Entstehung einer Kontaktpo-
tentialdifferenz beim Kontakt zweier unterschiedlicher Metalle verdeutlicht
wird. In der Praxis spielt auch die Geometrie von Spitze und Probe fiir die
Grofse von Ucpp eine wichtige Rolle. Die Kontaktpotentialdifferenz wirkt wie
eine von aufken angelegte Spannung und fiihrt zu einer zusétzlichen elektro-



1.2 Rasterkraftmikroskopie 21

Frequenzverschiebung in Hertz

08 06 -04 -0.2 00 02 04 06 0.8

Biasspannung in Volt

Abbildung 1.9: A f(Upias)-Kurve auf einer Ni(111)-Oberfliche, aufgenommen mit einer
Nickel-beschichteten Siliziumspitze. Die Aufnahme von A f(Usias )-Kurven erfolgt bei kon-
stantem Spitze-Probe-Abstand, also ausgeschaltetem Topographieregelkreis. Beim Maxi-
mum der Kurve gilt Ugjas = Ucpp und die elektrostatische Wechselwirkung ist mini-
mal. Messparameter: fo—=152.404 Hz, A fson—=-1 Hz, A==45 nm, c¢.=31 N/m, Qy=44.000,
Messsonde: PPP-NCL, (10+10) nm Ni/SiO.

statischen Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe. Durch Anlegen einer
geeigneten Biasspannung kann diese Wechselwirkung minimiert werden (sie-
he Abbildung 1.8 ¢)). Dementsprechend wird Gleichung 1.18 gleich Null fiir
Ugias = Ucpp. Um Ucpp zu bestimmen, wird bei konstant gehaltenem Spitze-
Probe-Abstand Up;,s variiert und dabei die Frequenzverschiebung aufgezeich-
net. Dazu wird der Topographieregelkreis bei einem bestimmten Sollwert der
Frequenzverschiebung (A fson) ausgeschaltet. Eine solche A f(Usgias)—Kurve
ist im Normalfall parabelférmig (siche Glg. 1.18) und fiir das Extremum
gilt Upias = Ucpp (siche Abbildung 1.9). Ublicherweise wird in der Raster-
kraftmikroskopie die Biasspannung wahrend eines Bildes nicht verdndert, so
dass nur ein mittleres Ucpp kompensiert wird und lokale Variationen nicht
beriicksichtigt werden'.

tDurch Einfiihrung eines dritten Regelkreises, der withrend der Rasterbewegung immer
Ugias = Ucpp realisiert, ist eine bessere Kompensation moglich. Dieser Ansatz wird bei der
Kelvinsondenkraftmikroskopie mit dem Ziel verfolgt, die lokale Variation der Austrittsar-
beit abzubilden.
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Neben den kapazitiven Kraften kénnen auch Coulombkrifte auftreten.
So werden die Wechselwirkungen zwischen zwei Punktladungen ¢; und ¢,
zwischen denen ein Abstand z liegt, beschrieben durch das Coulombgesetz:

_ 4192
degz?

Fa(z) (1.20)
Betrachtet man den Fall einer isolierenden Probe, deren Oberfliche mit eini-
gen lokalisierten Ladungen belegt ist (zum Beispiel an Defekten oder Stufen-
kanten), so entstehen in einer leitfahigen Spitze oberhalb dieser Oberfliache
Bildladungen entgegengesetzter Grofe. Dadurch wird das elektrische Poten-
tial an der Oberflache der Spitze konstant gehalten. Zwischen den Ladungen
auf der Probe und den Bildladungen an der Spitze herrschen attraktive Cou-
lombwechselwirkungen.

Fiir die Messungen werden iiblicherweise hochdotierte Si-Messsonden ver-
wendet, die iiber eine gute Leitfahigkeit verfiigen sollten. Da sie an Luft gela-
gert werden, bildet sich allerdings eine native Oxidschicht auf der Oberflédche
der Messsonden, so dass unter Realbedingungen héufig lokalisierte Ladungen
im Spitzenbereich der verwendeten Si-Messsonden auftreten. Diese wechsel-
wirken mit den Ladungen auf der Probenoberfliche, wobei es bei gleicher
Polaritat auch zu repulsiven Wechselwirkungen kommt. Summiert man die
Wechselwirkungen aller lokalisierter Ladungen und gegebenenfalls der ent-
standenen Bildladungen auf, so erhélt man die Gesamtkraft, die im Normal-
fall langreichweitiger Natur ist. Die so entstandene Hintergrundkraft kann
eine zufriedenstellende Abbildung der Oberflaichentopographie verhindern.
Zur Minimierung der elektrostatischen Wechselwirkungen kann eine Bias-
spannung angelegt werden, die zur Polarisation der isolierenden Probe fiihrt,
wodurch die Oberflichenladungen zumindestens teilweise kompensiert wer-
den. Die Grofe dieser Biasspannung ergibt sich wiederum aus dem Extremum
der A f(Upias)-Kurve.

Ein weiterer kurzreichweitiger Beitrag kommt zur elektrostatischen Wech-
selwirkung bei der Untersuchung von Ionenkristalloberflichen wie der (001)-
Oberflache von MnO oder NiO hinzu. Hier sind die Anionen und Kationen
periodisch angeordnet, so dass sich die Beitrége zu einer 1/e*-Wechselwirkung
aufsummieren, die eine Spitze oberhalb der Oberfliche erfahrt.

Magnetostatische Wechselwirkungen

Auch die magnetostatischen Wechselwirkungen kénnen bei RKM-Messungen
eine wichtige Rolle spielen. Dafiir miissen sowohl Spitze als auch Probe iiber
ein magnetisches Dipolmoment verfiigen. Betrachtet man die Wechselwirkun-
gen zwischen ferromagnetischen Festkorpern, die eine endliche magnetische
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Polarisation besitzen, so werden diese bestimmt durch die magnetostatische
Dipolwechselwirkung. Sie wird durch die folgende Relation beschrieben:

L %(ml ) - 2) (1.21)
Fiir die Wechselwirkung zweier magnetischer Dipole m; und ms sind also
die relative Ausrichtung der magnetischen Momente, deren Grofe sowie der
Abstand 2" zwischen ihnen entscheidend. Wie in Kapitel 1.1.1 beschrieben,
sorgt die magnetische Dipolwechselwirkung zusammen mit einigen anderen
Energietermen fiir eine vielfaltige Doménenstruktur bei ferromagnetischen
Festkorpern.

In der Magnetkraftmikroskopie verwendet man zur Detektion der magne-
tostatischen Wechselwirkungen Spitzen, die mit ferromagnetischem Material
beschichtet sind, um so das Streufeld einer Probe abzubilden [8]. Die Kraft,
die in z-Richtung, d.h. normal zur Probenoberfliche, wirkt, ist dann [30]:

a[_IP,z
0z

Es sind m, und Hp , die Spitzenmagnetisierung bzw. das Streufeld der Pro-
be in z-Richtung. Voraussetzung fiir die Giltigkeit der Gleichung ist die
Annahme, dass das Streufeld der Probe iiber das Volumen der Spitzenma-
gnetisierung konstant ist. Sie gilt also fiir kleine magnetische Spitzenvolumi-
na, groke Doménen und grofe Abstdnde. Die Messung ist somit sensitiv auf
die z-Ableitung des Streufeldes der Probe. Generell ist die magnetostatische
Wechselwirkung langreichweitig.

Zur Trennung der eher schwachen magnetostatischen Wechselwirkungen
von den starken kurzreichweitigen Kréaften wird in der Magnetkraftmikrosko-
pie liblicherweise ein Messabstand von mehr als zehn Nanometern gewéhlt, da
dort die magnetostatischen Kréfte dominieren. Die laterale Auflosung wird
durch den grofsen Messabstand limitiert und liegt daher in derselben Gro-
Kenordnung.

Als Erklarung fiir die magnetischen Ordnungsphénomene auf atomarer
Skala kann die magnetostatische Wechselwirkung nicht herangezogen werden,
wie eine einfache Abschiitzung zeigt [10]: mit m ~ ug = 9,274 - 10724 J/T
(Bohrsches Magneton) und z ~ 200 pm berechnet sich aus Gleichung 1.21 die
Energie zu etwa m?/47z® ~ 1072* J. Diese Energie entspricht einer Tempera-
tur von unter 1 K. Da tibliche Curietemperaturen sehr viel grofer sind (zum
Beispiel Teourie(Fe) = 1043 K, Teowie(Ni) = 631 K oder Toue(Gd) = 292 K
[31]), spielt die magnetostatische Wechselwirkung fiir die Nahordnung im
Kristall allenfalls eine untergeordnete Rolle. Im kurzreichweitigen Bereich
dominieren die magnetischen Austauschwechselwirkungen.

(1.22)

Fmag = Mmy,



24 Kapitel 1: Grundlagen

Magnetische Austauschwechselwirkungen

Die magnetischen Austauschwechselwirkungen, die bereits in Kapitel 1.1.2
besprochen wurden, sind kurzreichweitiger Natur. Trotz verschiedener Ver-
suche wurde bislang kein eindeutiger Nachweis einer erfolgreichen Messung
dieser Kréfte mit einem Rasterkraftmikroskop erbracht (vgl. Kapitel 2.2.2).
Ein erfolgreiches Experiment durchzufiihren, in dem die magnetischen Aus-
tauschwechselwirkungen gemessen werden, soll das Ziel der vorliegenden Ar-
beit sein. Eine Diskussion, wie ein solches Experiment durchgefiihrt werden
sollte, findet sich in Kapitel 2.1, die Messergebnisse werden in Kapitel 5.2
prasentiert.

Chemische Wechselwirkungen

Bringt man die Probe sehr nah an die Spitze heran, kann es zur Ausbildung
von chemischen Bindungen kommen. Chemische Bindungen liefern haufig
einen Hauptbeitrag zum Kontrast bei atomarer Auflosung, da die entste-
henden Wechselwirkungen kurzreichweitiger Natur sind. So konnte gezeigt
werden [32, 33|, dass bei der Abbildung der Si(111)-(7x7)-Oberfliche mit ei-
ner Silizium-Spitze die stark gerichteten kovalenten Bindungen zum atomar
aufgelosten Kontrast fiihren.

Es ist zu beachten, dass die Reichweite der chemischen Wechselwirkung
deutlich unterhalb der in der vorliegenden Arbeit verwendeten Schwingungs-
amplituden des Federbalkens liegt. Daher werden die chemischen Bindungen
bei jedem Schwingungszyklus von neuem gebildet und wieder aufgebrochen.
Sie wirken daher nur fiir einen Bruchteil der gesamten Schwingungsdauer.
Trotzdem reicht die Sensitivitdt des Mikroskops aus, um die dadurch ver-
ursachten Frequenzverschiebungen, die typischerweise in der Grofenordnung
von ca. 1 Hz liegen, zu detektieren.

Repulsive Wechselwirkungen

Bei sehr kleinen Abstdnden kommt es zwischen Spitze und Probe zu repul-
siven Wechselwirkungen. Zum einen ist hier die Pauli-Abstofsung zu nennen,
die durch das Pauli-Prinzip bedingt wird. Bei iiberlappenden Elektronenor-
bitalen kommt somit eine abstoffende Wechselwirkung zustande. Eine weitere
repulsive Kraft entsteht, wenn die Kernladungen bei sehr geringen Abstén-
den nur noch unvollstdndig abgeschirmt werden. In diesem Fall stofen sich
die Tonenriimpfe gegenseitig ab.
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Modellpotentiale

Zur Beschreibung der attraktiven und repulsiven chemischen Wechselwirkun-
gen, die zwischen der Probe und der Spitze wirken, kénnen Modellpotentiale
wie das Morsepotential oder das Lennard-Jones-Potential verwendet werden.
So wird das Morsepotential zur Beschreibung der chemischen Wechselwir-
kung zwischen zwei Atomen verwendet.

Die entsprechende Kraft berechnet sich zu:

Fuiorse(2) = QTEO [exp <—2 : _AZO> — exp (—Z _AZOH (1.23)

Dabei ist Ey die Bindungsenergie, z, der Gleichgewichtsabstand, A die Abfall-
lange und s der Spitze-Probe-Abstand am unteren Umkehrpunkt der oszilla-
torischen Bewegung der Spitze. Typische Werte sind: Ey ~ 1 eV, 2p=0,3 nm
und A=0,1 nm.

Spielen chemische Wechselwirkungen keine Rolle, so werden die kurzreich-
weitigen Krifte haufig mit Hilfe des Lennard-Jones-Potentials beschrieben.
Die entsprechende Kraft ist dann:

Rae) =122 [ (2)"= (2)") (1.24)

20 z z

Auch hier sind FEy die Bindungsenergie und zy der Gleichgewichtsabstand.
Dabei steht der erste Term fiir die attraktive van der Waals-Kraft einer ein-
atomigen Spitze und der zweite Term fiir die kurzreichweitigen repulsiven
Wechselwirkungen.

1.2.4 Af(z)-Spektroskopiekurven

Zur Untersuchung der Kréfte zwischen Spitze und Probe verwendet man héu-
fig A f(2)-Spektroskopiekurven. Dafiir wird eine bestimmte Position (z, y) auf
der Oberfliche angefahren, wobei zunéchst der Abstand auf Af = A fson ge-
regelt wird. Dann wird der Topographieregelkreis deaktiviert und eine Span-
nungsrampe am piezoelektrischen Stellelement angelegt, so dass die Probe in
z-Richtung verfahren wird. Wahrend dieser Abstandsvariation wird die Fre-
quenzverschiebung A f und unter Umstédnden auch die Anregungsamplitude
(exe SOWie die reale Amplitude A aufgezeichnet. Nach Abschluss der Spektro-
skopiekurve wird der Regelkreis wieder eingeschaltet. Solche Kurven kénnen
an den unterschiedlichen Gitterpliatzen des atomaren Gitters aufgenommen
werden und erlauben so einen Riickschluss auf die Kréafte, die oberhalb dieser
Punkte wirken [34, 35].
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Umrechnung der Af(z)- in F(z)-Kurven

Um eine weitere Auswertung zu erlauben, konnen die gemessenen Af(z)-
Spektroskopiekurven in F(z)-Kurven, also abstandsabhéngige Kraftkurven
umgerechnet werden. Zunéchst soll eine Formel fiir die Abhéngigkeit der
Frequenzverschiebung von der Kraft angegeben werden. Giefibl beschreibt
den schwingenden Federbalken als schwach gestorten harmonischen Oszillator
und berechnet tiber den Hamilton-Jacobi-Formalismus die Frequenzverschie-
bung [23]. Diirig verfolgt einen anderen Ansatz und nédhert die Oszillation
durch eine Fourierreihe an, bei der nur die erste Ordnung betrachtet wird
[36]. Aus beiden Ansétzen folgt fiir die Frequenzverschiebung unter der Vor-
aussetzung, dass Af < f ist:

(1.25)

0

Af(z) = Tomc Ao /S — Sdz
Hier ist s der Spitze-Probe-Abstand im unteren Umkehrpunkt und z der
Abstand zwischen der Basis des Federbalkens und der Probe, der durch die
Spannungsrampe variiert wird (siche Abbildung 1.10). Die gemessene Fre-
quenzverschiebung skaliert nach Gleichung 1.25 auch mit der Amplitude und
der Resonanzfrequenz. Um eine gemessene A f(z)-Spektroskopiekurve in eine
Kraftspektroskopiekurve umrechnen zu kénnen, muss die Formel 1.25 inver-
tiert werden. Da dies analytisch nicht moglich ist, werden zum einen numeri-
sche Losungsverfahren verwendet [37, 38| und zum anderen Ndherungen fiir
bestimmte Messbedingungen verwendet, aus denen sich dann analytische Lo-

Abbildung 1.10: Skizze der schwingenden Messsonde iiber der Probenoberfliche. Die
Amplitude der Oszillation ist A, der Spitze-Probe-Abstand am unteren Umkehrpunkt ist
s und die mittlere Entfernung der Spitze von der Probe ist z.
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sungen herleiten lassen. Ist die Amplitude klein verglichen mit der Reichweite
der Wechselwirkung, gilt nach Albrecht et al. [39]:

A N -

1(z) 2¢, 0z
Sie findet zum Beispiel in der Magnetkraftmikroskopie Anwendung. Fiir den
Fall groker Amplituden gibt Diirig die folgende Beziehung an [36]:

c. A2 0 [ Af(2)
F(s) =V2———— / d 1.27
(s) fo 0s), V-5 (1.27)

Um Messungen mit unterschiedlichen Amplituden und Messsonden ein-
fach vergleichen zu kénnen, kann die normalisierte Frequenzverschiebung ~(z)

berechnet werden [23]:

(1.26)

CZA3/2

v(z) == Af(z,e., A, fo) (1.28)

Der Vorfaktor, der hier zur Normalisierung dient, findet sich auch in den
Gleichungen 1.25 und 1.27 wieder. Mit Hilfe der normalisierten Frequenzver-
schiebung kann auch eine Amplitudeneichung des Federbalkens vorgenommen
werden. Dazu wird im geregelten Modus die Amplitude A variiert und dabei
die Frequenzverschiebung Af so angepasst, dass stets bei gleichbleibendem
v gearbeitet wird. Da der Topographieregelkreis eingeschaltet ist, wird bei
einer Anderung der Schwingungsamplitude die Probenposition in z-Richtung
genau um den Betrag der Amplitudenénderung nachgeregelt. Bei bekannter
z-Eichung des Piezoelementes kann daraus die Amplitude des Federbalkens
berechnet werden [40].

Fiir viele Messungen ist der Einfluss der langreichweitigen Wechselwirkun-
gen nicht vernachléssigbar, so dass es bei einer Auswertung nach Gleichung
1.27 zu Fehlern kommen kann. Einen anderen Ansatz zur Naherung verfolgen
Sader et al. in [41]. Hier wird eine Laplace-Transformation angesetzt, bevor
eine Naherung verwendet wird. Die Abweichung der Néherung liegt bei un-
ter 5 % und ist bei mittleren Amplituden maximal. Dagegen konvergiert sie
fiir sehr grofse oder sehr kleine Amplituden. Fiir die so berechnete Kraft gilt
damit:

o A2 LA do)
F(s)—QCZ/S <1+78m>9(t) N dt  (1.29)

mit Q(z) = Aw(2)/wy und w = 27 f. Die Gleichungen 1.27 und 1.29 gel-

ten nur fiir konstante Amplituden, also im CA-Modus. Fiir nicht-konstante
Amplituden, wie sie im CE-Modus auftreten, ist fiir das Verfahren nach Dii-
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rig jedoch ebenfalls eine Umrechnung in die Kraft moglich (42, 43]. Dieser
Fall wird in Kapitel 6.3 behandelt.

1.2.5 Dreidimensionale Af(x,y, z)-Spektroskopiefelder

Zur genaueren Untersuchung der Kréfte oberhalb einer Probe konnen auch
dreidimensionale A f(x,y, z)-Spektroskopiefelder aufgenommen werden. Da-
bei wird der Bildbereich in ein Gitter mit n x m Punkten unterteilt und
an jedem dieser Punkte eine Af(z)-Kurve aufgenommen (vgl. Abbildung
1.11). Diese Kurven werden mit den oben aufgefiihrten Methoden in Kraft-
Distanzkurven umgerechnet und es wird daraus ein dreidimensionaler Daten-
quader erstellt. Nach einer entsprechenden Umrechnung der A f(z)-Kurven
in F(z)-Kurven konnen auf diese Weise atomar aufgeloste dreidimensionale
Kraftfelder F,(z,y, z) oder Potentiallandschaften Egp(x,y, z) fiir die Spitze-
Probe-Wechselwirkungen bestimmt werden [44|. Dabei kénnen auch Lateral-
krafte untersucht werden [45].

Werden Af(z,y, z)-Spektroskopiefelder mit einer grofsen Zahl an Daten-
punkten aufgenommen, um eine hohe laterale Auflésung zu erhalten, so ent-
stehen haufig lange Messzeiten, die zu unerwiinschten Drifteffekten fithren
konnen. Fiir solche Messungen ist daher die Verwendung eines langzeitstabi-
len Mikroskops mit einer driftarmen Elektronik von grofser Bedeutung.

Die Messung und Auswertung eines dreidimensionalen Spektroskopiefel-
des mit hoher lateraler Auflésung wird in Kapitel 6 eingehend diskutiert.

'y

4

Abbildung 1.11: Prinzip der dreidimensionalen Rasterkraftspektroskopie. Die Oberflache
wird in ein Gitter aus n x m Punkten eingeteilt. An jedem dieser Punkte wird eine A f(z)-
Kurve gemessen, so dass sich eine dreidimensionale Karte der Oberfliache ergibt.
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1.2.6 Energiedissipation durch nicht-konservative
Wechselwirkungen

Neben den im vorherigen Abschnitt behandelten, konservativen Wechselwir-
kungen konnen auch nicht-konservative Wechselwirkungen zwischen Spitze
und Probe auftreten. Diese sollen im Folgenden néher betrachtet werden.
Verwendet man den CA-Modus, so wird die Amplitude A der Ostzillati-
on des Federbalkens durch Variation der Anregungsamplitude aec. konstant
gehalten (vgl. Kapitel 1.2.1). Ist die Spitze weit entfernt von der Probenober-
fliche, so ist in der Schwingung des Federbalkens die Energie Erg gespeichert:

c,A?
2

Schwingt die Messsonde frei mit konstanter Amplitude, so hat auch die An-
regungsamplitude einen konstanten Wert ey, der von der Dampfung des
Federbalkens abhéngt. Da im Ultrahochvakuum gearbeitet wird, fallen Stoéfe
des Federbalkens mit Molekiilen des umgebenen Gases praktisch weg, so dass
die extrinsische Dampfung sehr klein ist. Durch die prazise Fertigung der Fe-
derbalken aus Silizium, das mit einer wohldefinierten Dotierung, ansonsten
aber hochrein und mit einer geringen Defektdichte hergestellt werden kann,
sind sie nahezu ideale Oszillatoren mit sehr geringer intrinsischer Dampfung.

Erp =

(1.30)

Die dissipierte Energie

Néhert man die Spitze an die Probe an, so kann es zu nicht-konservativen
Spitze-Probe-Wechselwirkungen kommen, in denen ein Teil der Schwingungs-
energie der Messsonde dissipiert wird, so dass dieser Energieverlust durch eine
erhdhte Anregungsamplitude ae,. kompensiert werden muss. Die Auswertung
der Anregungsamplitude liefert die wéahrend eines Schwingungszyklus durch
Spitze-Probe-Wechselwirkungen dissipierte Energie AEp;sca (siehe Kapitel
6.4 fir eine Herleitung der Formel):

o EFB ‘aexc’ )
AEDIS&CA 27 QO (‘anQO‘ 1 (131)
Dabei ist @)y die Giite des Federbalkens und aeyo die Anregungsamplitu-
de, mit dem der Sollwert der Amplitude des frei schwingenden Federbalkens
erreicht wird. Im allgemeinen ist die so dissipierte Energie nur ein kleiner
Bruchteil der Schwingungsenergie des Oszillators. Die Schwingungsenergie
einer Si-Messsonde liegt fiir typische Messparameter im Bereich einiger Tau-
send eV wahrend die pro Zyklus dissipierten Energien typischerweise im Be-
reich von 0,1 bis 1 eV liegen.
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1.2.7 Dissipationsmechanismen

Die Aufklirung der Mechanismen, die zur Energiedissipation in RKM-
Experimenten fiihren, gab in den vergangenen Jahren Anlass zu kontroversen
Diskussionen. In der Literatur finden sich eine Vielzahl von Erklarungsan-
siitzen (eine Ubersicht geben Hug und Baratoff in [46]), jedoch gibt es bis
heute keine vollstéindige und befriedigende Beschreibung des Problems. Vie-
le Aspekte der experimentell gefundenen Daten kénnen somit bislang nur
unzureichend erkléart werden. Im folgenden Abschnitt sollen einige mdogliche
Dissipationsmechanismen behandelt werden. Dabei wird eine grobe Unter-
teilung vorgenommen in scheinbare Dampfung, geschwindigkeitsabhéangige
Dissipation und hysteresebedingte Dissipation.

Scheinbare Dampfung

Unter bestimmten Bedingungen wird in Experimenten eine scheinbare Damp-
fung (engl. apparent damping) beobachtet, die nicht durch dissipative Wech-
selwirkungen zwischen Spitze und Probe zustande kommt. So kann bei star-
ken Wechselwirkungen zwischen Spitze und Probe ein kleiner Teil der Schwin-
gungsenergie des Federbalkens in Oberschwingungen iibergehen, so dass die
gemessene Amplitude der fundamentalen Biegeschwingung sinkt, obwohl die
Energie des Federbalkens vollstéandig erhalten bleibt. Bei den meisten RKM-
Experimenten ist dieser Effekt aber vernachléassigbar klein. So liegt bei typi-
schen Amplituden und Federkonstanten der Anteil der in die Oberschwingung
iibergegangenen Energie bei etwa 1 %o.

Ein anderer Effekt, der zu Schwierigkeiten bei der Interpretation von
Messergebnissen fiithren kann, entsteht durch das Zusammenspiel der Ab-
stands- und Amplitudenregelung wihrend einer Messung. In [47] wurde ein
Rasterkraftmikroskop mit beiden Regelkreisen simuliert und fiir verschiede-
ne Messparameter untersucht. Es zeigt sich, dass die Grofe der gemesse-
nen Dissipation von der Wahl der Rastergeschwindigkeit und der Einstellung
des Proportional- und Integralanteils des Amplitudenregelkreises abhéngt.
Unter bestimmten Bedingungen schwingt der Amplitudenregelkreis mit der
Frequenz des Messsignals, wodurch grofe Anregungsamplituden gemessen
werden, die nicht auf eine grofse Energiedissipation zuriickgehen.

Auch eine laterale Verschiebung zwischen Topographie- und Dampfungs-
bildern, wie sie bei Messungen mit atomarer Auflésung gefunden wurde [48],
kann unter Umstdnden mit einem Reglerartefakt erklart werden. Ist einer
der beiden beteiligten Regelkreise zu langsam eingestellt, reagiert die Rege-
lung mit einer nicht zu vernachlassigenden zeitlichen Verzogerung auf das
Messsignal, so dass Topographie- und Dampfungsbild entlang der schnellen
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Rasterrichtung gegeneinander verschoben sind. In einem solchen Fall ist die
Verschiebungsrichtung allerdings abhéangig von der Richtung der Rasterbewe-
gung. Daher variiert bei Anderung der Rasterrichtung auch die Verschiebung
von Topographie- gegen Dampfungsbild entsprechend. Dies kann als einfa-
cher Test dienen, um ein solches Artefakt auszuschliefsen. Der Einstellung der
beiden Regelkreise kommt also eine grofe Bedeutung zu, so dass diese bei
jeder Messung optimiert werden sollten um die beschriebenen Messartefakte
zu vermeiden.

Da die Dissipation abstandsabhéngig ist, kann auch ein perfekt eingestell-
ter Topographieregelkreis zur Messung einer scheinbaren Dissipation fiihren.
Bei atomarer Auflésung variiert der Topographieregelkreis den Abstand zwi-
schen Spitze und Probe, um die Frequenzverschiebung konstant zu halten.
Allein dadurch kann bereits eine Variation des Dissipationssignals entstehen.
Um die reale Dissipation von der scheinbaren Dissipation zu trennen, sollten
Messungen bei konstantem Abstand, d.h. bei abgeschaltetem Topographie-
regelkreis, durchgefiihrt werden.

Geschwindigkeitsabhingige Dissipation

Die geschwindigkeitsabhéngige Dissipation (in der Literatur oft auch als wvis-
cous damping bezeichnet) wird durch eine dissipative Kraft beschrieben, die
proportional zur Geschwindigkeit der Spitze ist: Fpiss(z) = 5(2)2. Dabei ist
G die Dampfung. Ein Beispiel fiir einen solchen dissipativen Mechanismus
ist die Joulesche Dissipation. Dazu kommt es zum Beispiel bei einer Spitze,
die lokalisierte Ladungen trégt und die sich oberhalb einer leitfihigen Pro-
be befindet. In der Probenoberfliche werden Bildladungen induziert und das
System wirkt wie ein Kondensator (vgl. Kapitel 1.2.3). Schwingt die Messson-
de, so wird der Kondensator mit der Oszillationsfrequenz auf- und entladen
und in den Ladestromen wird Energie dissipiert. Liegt die Zeitkonstante des
Kondensators in der Grofenordnung der Periodendauer der Oszillation der
Messsonde, so ist die kapazitive Kraft zwischen Probe und Spitze unterschied-
lich fiir Annédherung und Entfernung der Spitze von der Probe. Die Joulesche
Dissipation kann zwar einen allgemeinen Beitrag zur Dampfung liefern, er-
klart jedoch nicht die atomare Auflosung in Dissipationsbildern, wie sie in
der Literatur beschrieben wird [48, 49].

Hysteresebedingte Dissipation

Ein anderer Erkldrungsansatz fiir die Ursache der Dissipation wird bei der
hysteresebedingten Dampfung verfolgt. Zeigt eine Wechselwirkung eine Hy-
sterese zwischen Anndherung und Entfernung von Spitze und Probe wéhrend
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Abbildung 1.12: Modell fiir einen hysteresebedingten Dissipationsmechanismus. Zu Be-
ginn ist die Spitze in (1) relativ weit von der Oberfliche entfernt. Das Spitzenatom befin-
det sich im Abstand A zu den anderen Atomen der Spitze und damit in einem globalen
Potentialminimum. Durch die Ann#herung der Spitze an die Probe in (2) wird die Po-
tentiallandschaft modifiziert, und es entsteht ein neues globales Potentialminimum, so
dass das Spitzenatom eine neue Position einnimmt. In (3) wird die Spitze wieder auf den
Abstand von (1) zuriickgezogen. Position B stellt ein lokales Potentialminimum dar, so
dass das Spitzenatom in dieser Position verbleibt. Bei weiterer Entfernung der Spitze von
der Probe in (4) verschwindet das lokale Potentialminimum bei B und das Spitzenatom
springt zuriick in Position A. Somit gibt es eine Hysterese zwischen der Annaherung und
dem Zuriickziehen der Spitze, da das Spitzenatom bei gleichem Abstand in (1) und (3)
unterschiedliche Positionen besetzt. Damit geht eine Energiedissipation einher. Mit einem
solchen Hysteresemechanismus kann auch die atomare Auflésung im Dissipationskanal
erklart werden. Das Modell verdeutlicht, dass die Stérke der dissipativen Prozesse stark
abhéngig ist von der Bindung zwischen dem vordersten Spitzenatom und den anderen Ato-
men der Spitze. Es ist zu beachten, dass bei den in dieser Arbeit besprochenen Messungen
die Amplituden deutlich grofer sind als die in dieser Abbildung gezeigte Spitzenbewe-
gung, so dass der hier gezeigte Hysteresezyklus bei jedem einzelnen Schwingungszyklus
durchlaufen wird. Wird der untere Umkehrpunkt der oszillierenden Spitze weiter an die
Probe angenéhert, so vergrofiert sich die Hystereseschleife und damit auch die dissipierte
Energie. Eine starke Abstandsabhéngigkeit der Dissipationsenergie ist die Folge, die auch
experimentell beobachtet wird.

eines Oszillationszyklus, so kommt es dadurch zur Dissipation von Energie.
Ein Beispiel fiir eine solche Wechselwirkung ist die Adhésion zwischen Spitze
und Probe. Wird die Spitze einer nicht-oszillierenden Messsonde sehr nah an
eine Probe gebracht, so kommt es bei einem bestimmten Abstand, wenn der
Kraftgradient der Spitze-Probe-Wechselwirkung grofier als die Federkonstan-
te ist, zum so genannten jump-to-contact, d.h. einem Einspringen der Spitze
in den Kontakt mit der Probenoberfliche [50]|. Die Kontaktfliche zwischen
Spitze und Probe wird dann von vielen Atomen gebildet. Beim Zuriickziehen
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der Spitze reifst der Kontakt zwischen Spitze und Probe erst ab, wenn der
Abstand z zwischen der Basis des Federbalkens und der Probenoberfliche
(vgl. Abbildung 1.10) grofer ist als beim Einspringen in den Kontakt. Die
Kraft-Distanz-Kurve fiir Annédherung und Zuriickziehen der Spitze zeigt also
eine Hysterese.

Im dynamischen Modus kann eine solche Hysterese ebenfalls zustande
kommen. Da bei den verwendeten Federbalken die Resonanzfrequenzen f
im Bereich von 160 bis 190 kHz liegen (vgl. Tabelle 1.1), wird bei Datenauf-
nahmezeiten von 1 ms pro Bildpunkt iiber mehr als 100 Schwingungszyklen
gemittelt, so dass die einzelne Hystereseschleife nicht aufgelost werden kann.
Wird im CA-Modus gearbeitet, fithrt das Auftreten einer Hysterese zu ei-
nem Anstieg der Anregungsamplitude ey, im CE-Modus ist ein Sinken der
Amplitude zu erwarten.

Um die atomar aufgeloste Abbildung im Dissipationskanal zu erkléren,
schlagen Sasaki und Tsukada [51] fiir den dynamischen Modus einen Hyste-
resemechanismus vor, der auf einer reversiblen Verschiebung des vordersten
Spitzenatoms wéhrend eines Schwingungszyklus basiert (siehe dazu auch Ab-
bildung 1.12). Bei Annéherung der Spitze an die Probe springen ein oder
mehrere Atome der Spitze in Richtung der Probenoberfliche, da die Poten-
tiallandschaft oberhalb der Probe durch die Einwirkung der Spitze entspre-
chend modifiziert wird. Beim Zuriickziehen der Spitze wird die Potentialbar-
riere erst bei einem grofseren Spitze-Probe-Abstand wieder iiberschritten, so
dass die Riickkehr in die Ausgangskonfiguration mit einer Hysterese verbun-
den ist. Simulationsrechnungen zeigen, dass die Energiedissipation bei einem
solchen Vorgang in einer Gréfenordnung liegt, wie sie auch experimentell be-
obachtet wird. Auch die deutliche Abstandsabhéngigkeit der Energiedissipa-
tion, die in vielen Experimenten nachgewiesen wurde, kann mit dem gezeigten
Modell erklart werden. Ein Kontrast auf atomarer Skala im Dissipationskanal
kann ebenfalls auf diese Weise simuliert werden und auch die zum Teil expe-
rimentell beobachtete Kontrastinversion des Dampfungsbildes im Vergleich
mit dem Topographiebild ist im Rahmen dieses Modells erklarbar [52]|. Es
ist zu beachten, dass die dissipativen Prozesse hochgradig von der Stérke
der Bindungen zwischen den beteiligten Atomen abhéngen. Damit wird klar,
dass die Konfiguration des vordersten Spitzenendes von hoher Bedeutung fiir
die Groke der dissipierten Energie ist.
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Kapitel 2

Magnetische
Austauschkraftmikroskopie

Nachdem im vorangegangenen Kapitel die grundlegenden Zusammenhénge
bei der herkommlichen Rasterkraftmikroskopie erlautert wurden, konzen-
triert sich der nun folgende Abschnitt auf die magnetische Austauschkraft-
mikroskopie, deren erstmalige experimentelle Realisierung den Mittelpunkt
dieser Arbeit bildet. Dazu werden zunéchst das Konzept dieser Mikroskopie-
technik sowie die unterschiedlichen experimentellen Ansétze zur Durchfiih-
rung eines solchen Experimentes behandelt. Zudem werden die theoretischen
und experimentellen Vorarbeiten auf diesem Gebiet dargestellt, und es wird
auf die Voraussetzungen fiir die experimentelle Umsetzung solcher Experi-
mente eingegangen.

2.1 Einleitung

Die magnetische Austauschkraftmikroskopie (MAKM, im englischen auch
MExFM von magnetic exchange force microscopy) zielt auf die direkte
Detektion der magnetischen Austauschkrifte mit einem Rasterkraftmikro-
skop ab und wurde erstmals in [53] beschrieben. Anders als bei einem
Magnetkraftmikroskop (MKM) (vgl. Kapitel 1.2.3), wo die magnetische Di-
polwechselwirkung als bildgebende Wechselwirkung verwendet wird, soll bei
der MAKM die magnetische Austauschkraft zwischen einem magnetischen
Atom an der Probenoberfliche und dem vordersten Atom einer magneti-
schen Spitze nachgewiesen werden. Da die Wechselwirkung sehr kurzreich-
weitig ist, ermoglicht diese Technik eine atomar aufgeloste Abbildung der
magnetischen Struktur an der Oberfliche eines Festkorpers. Bislang war eine
derart hohe magnetisch sensitive Ortsauflosung nur mit der spinpolarisierten

35
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Rastertunnelmikroskopie (SP-RTM) moglich [54, 55]. Allerdings ist diese Me-
thode auf leitfahige Proben beschrénkt, da die Abbildung auf der Messung
eines Tunnelstromes zwischen der Probe und der Spitze basiert. Ein anderer
federbalkenbasierter Ansatz zur Detektion einzelner Spins wird in der ma-
gnetischen Resonanzkraftmikroskopie (MRFM fir magnetic resonance force
microscopy) verfolgt [56, 57]. Diese Methode vereint Konzepte aus der Ra-
sterkraftmikroskopie und der magnetischen Resonanzspektroskopie (NMR
fiir nuclear magnetic resonance) und ist ein tomographisches, also tiefen-
auflosendes Verfahren. Es ist damit moglich, einzelne Spins innerhalb von
Festkorpern zu detektieren, allerdings ist die Methode mit einem hohen expe-
rimentellen Aufwand verbunden, da die zu messenden Kréfte sehr klein sind.
So werden beispielsweise speziell gefertigte Messsonden verwendet, mit denen
die notwendige Kraftsensitivitdt im aN-Bereich erreicht wird. Die gemessene
laterale Ausdehnung des Signals eines einzelnen Elektronenspins liegt da-
bei bei etwa 19 nm, so dass mit dieser Methode momentan keine atomare
Auflésung, also die Detektion zweier Elektronenspins, die auf benachbarten
Atomen lokalisiert sind, moglich ist.

Wie in Kapitel 5 gezeigt wird, kann die magnetische Austauschkraftmi-
kroskopie unabhéngig von der Leitfahigkeit der Proben, deren Spinstruktur
an der Oberflache mit atomarer Auflésung im Realraum abbilden. Aufferdem
sollte es kiinftig moglich sein, magnetische Dissipationsprozesse sowie die Ab-
standsabhéngigkeit der magnetischen Austauschwechselwirkung im Spektro-
skopiemodus zu untersuchen.

Um nachzuweisen, dass in einem MAKM-Experiment tatséachlich die kurz-
reichweitige magnetische Austauschkraft detektiert wird, sind unterschiedli-
che Ansétze moglich, von denen hier vier beispielhaft diskutiert werden:

1.) Die spinsensitive, atomar aufgeloste Abbildung einer antiferromagneti-
schen Oberflache.

2.) Die atomar aufgeléste Abbildung der Spinstruktur einer Doménenwand
eines Ferromagneten.

3.) Die spinsensitive Abbildung einer ferromagnetischen Oberfliche mit
anschlieffender Umkehrung der Spitzen- oder Probenmagnetisierung.

4.) Der Nachweis der oszillatorischen Abstandsabhéngigkeit einer RKKY-
Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe mit Hilfe von Af(z)-
Spektroskopiekurven.

"Das Signal eines einzelnen Kernspins, das etwa um den Faktor 1000 schwiicher ist,
konnte bislang noch nicht detektiert werden.
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Abbildung 2.1: Schema der magnetischen Austauschkraftmikroskopie auf dem Antifer-
romagneten NiO. An der (001)-Oberfléche sind Nickelatome zu sehen, deren magnetische
Momente abwechselnd auf- und abwérts zeigen. Um diese unterschiedliche magnetische
Ausrichtung zu messen, wird eine magnetisch beschichtete Spitze zur Messung verwendet,
deren magnetische Ausrichtung durch ein dufieres Magnetfeld mit einer Flussdichte von
bis zu 5 T ausgerichtet wird [58].

In der vorliegenden Arbeit wird der erste Ansatz verfolgt, der auch in Ab-
bildung 2.1 schematisch dargestellt wird. Eine antiferromagnetisch geordnete
Oberfliche (in diesem Fall NiO(001)) wird mit einer magnetisch beschichte-
ten Spitze vermessen, mit dem Ziel, die abwechselnd orientierten magneti-
schen Momente auf atomarer Skala abzubilden. Ein Vorteil dieses Ansatzes
liegt in der Eliminierung des Einflusses des Streufeldes der Probe, so dass
kein Kontrast durch eine magnetostatische Wechselwirkung zwischen Spitze
und Probe zu erwarten ist. Stimmt die chemische Oberflicheneinheitszelle
nicht mit der magnetischen Oberflicheneinheitszelle iiberein, ist eine klare
Trennung der kurzreichweitigen, magnetischen Wechselwirkungen von den
chemischen Wechselwirkungen moglich. Prinzipiell kommen als Spitzenma-
terial sowohl ferromagnetische als auch antiferromagnetische Materialien in
Frage. Fiir die hier durchgefiihrten Messungen wurden allerdings ferromagne-
tische Beschichtungen gewihlt, da diese, wie es in Abbildung 2.1 dargestellt
ist, durch ein duferes Magnetfeld so ausgerichtet werden koénnen, dass ein
hoher magnetischer Austauschkontrast zu erwarten ist.

Aufgrund der genannten Faktoren erscheint der erste Ansatz als vorteil-
haft gegeniiber den Ansétzen 2.) und 3.). So konnte man bei 2.) zwar die
magnetostatische Wechselwirkung eliminieren durch die Verwendung einer
antiferromagnetischen Spitze, trotzdem bleibt das Problem, auf der Probe
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eine Domanenwand zu finden. Die Breite der Doméanenwand muss aufser-
dem schmal genug sein, um sie vollstdndig mit atomarer Auflésung abbilden
zu konnen. Punkt 3.) ist verglichen mit 1.) experimentell anspruchsvoller,
da fiir die Umkehrung der Spitzen- oder Probenmagnetisierung das dufiere
Magnetfeld umgekehrt werden muss. Nur so kann auf Ferromagneten abseits
von Doménenwéanden die magnetische Austauschwechselwirkung von der che-
mischen Wechselwirkung unterschieden werden. Da sich bei der Anderung
des Magnetfeldes mechanische Spannungen im Kryostaten ruckartig 16sen,
muss bei der verwendeten Anlage die Probe dabei zuriickgezogen werden,
um eine unabsichtliche Kollision zwischen Spitze und Probe zu vermeiden.
Nach einer vorsichtigen Anndherung der Probe an die Spitze muss derselbe
Bereich der Probe nochmals abgebildet werden, wobei Oberflichendefekte
als Orientierungshilfe verwendet werden sollten. Der geschilderte Ablauf ist
recht langwierig und erfordert eine langzeitstabile Spitze, die wihrend der
gesamten Prozedur unverédndert bleibt. Zudem muss sichergestellt werden,
dass nur die Probe oder die Spitze ummagnetisiert wird und nicht beide
zugleich. Der Ansatz, der in Punkt 4.) geschildert wird, wurde in einer vor-
angegangenen Diplomarbeit verfolgt [40]. Bei dieser Methode ist nicht un-
bedingt atomare Ortsauflésung erforderlich, sondern man verwendet Spek-
troskopiekurven und die oszillatorische Abstandsabhéngigkeit zum Nachweis
der RKKY-Wechselwirkung. Bislang gelang auch auf diesem Wege noch kein
experimenteller Nachweis fiir die erfolgreiche Detektion der magnetischen
Austauschwechselwirkung.

Fiir die konkrete Durchfithrung eines Experimentes nach 1.) auf ei-
nem Antiferromagneten gibt es zwei mogliche Ansétze. Zum einen kann ei-
ne atomar aufgeloste topographische Abbildung bei sehr kleinen Abstén-
den erfolgen, um in den Wechselwirkungsbereich der magnetischen Aus-
tauschkraft vorzustofen. Ein anderer Ansatz ist die Messung eines Af(z)-
Spektroskopiefeldes mit lateraler atomarer Auflosung (siehe auch Kapitel
1.2.5). Dabei wird an jedem Rasterpunkt eine A f(z)-Kurve aufgenommen,
wahrend die Probe an die Spitze angenadhert wird. So ist es mdéglich, auch im
repulsiven Bereich, also bei sehr kleinen Spitze-Probe-Absténden, zu messen.
Bei der einfachen Messung der Topographie ist dieser Bereich nur schwer zu-
ganglich, da dort die Polaritéat des Topographie-Reglers umgeschaltet werden
muss im Vergleich zum attraktiven Wechselwirkungsregime (siche dazu auch
Kapitel 6.1). Beide geschilderten Ansétze werden in der vorliegenden Arbeit
verwendet und besprochen (siehe Kap. 5 und Kap. 6).

Fiir die hier vorgestellten Experimente wurde hauptséchlich die (001)-
Oberflache von NiO verwendet, da sie die genannten Voraussetzungen erfiillt
und bereits in einigen Voruntersuchungen gezeigt wurde, dass die atomare
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Auflésung der Oberfliche moglich ist? (siehe Kapitel 2.2.2). Zudem ist eine
vergleichsweise einfache in situ-Préaparation geeigneter Proben durch Spal-
ten eines Einkristalls moglich. Die Spinausrichtung an der Oberfliche sowie
der Grad der Oberflichenrekonstruktion sind bekannt und weisen die Pro-
be als taugliches Testsystem fiir ein MAKM-Experiment aus. Zudem wur-
de in theoretischen Vorarbeiten fiir dieses System die Detektierbarkeit der
magnetischen Austauschwechselwirkungen mit einem Rasterkraftmikroskop
vorhergesagt.

2.2 Vorarbeiten am Modellsystem NiO(001)

2.2.1 Simulationsrechnungen

Um die magnetischen Wechselwirkungen abzuschétzen, die in einem MAKM-
Experiment zu erwarten sind, wurden von verschiedenen Autoren Rechnun-
gen an vereinfachten Modellsystemen durchgefiihrt [53, 59-63|. Dabei konnen
die Untersuchungen in [59-61]| fiir die vorliegende Arbeit nur grobe Anhalts-
punkte liefern, da hier ausschlieflich rein metallische Systeme in sehr ein-
fachen Geometrien untersucht wurden. Allen drei Arbeiten ist gemein, dass
die berechneten Kréfte fiir Abstédnde von einigen zehntel Nanometern in der
Grofenordnung von etwa 0,1 nN liegen.

Die Modellierung eines Systems, das aus einer Spitze oberhalb einer
NiO(001)-Oberflache besteht, wird in [62-64] behandelt. Foster et al. verwen-
den ab initio-Methoden, um die Grofke der magnetischen Austauschwechsel-
wirkungen zwischen einer metallischen Spitze mit feststehendem Spin und
einer NiO-Probe zu berechnen. Um die Rechnungen zu vereinfachen, wur-
den Spitzen verwendet, die nur aus einem einzelnen H- bzw. Na-Atom mit
festgehaltener Spinorientierung bestehen, wobei die Richtung (anti)parallel
zu den Nickelatomen der Oberfliche ausgerichtet wurde. Es wurden die Po-
tentiale der Spitze-Probe-Wechselwirkungen berechnet und differenziert, um
so die wirkenden Kréfte zu bestimmen. Fiir typische Messparameter wurde
die zu erwartende Frequenzverschiebung in Abhéngigkeit vom Spitze-Probe-
Abstand errechnet. Fiir eine chemisch inaktive Wasserstoffspitze wird eine
Frequenzverschiebung von 50 mHz, die als experimentell minimal detek-
tierbare Frequenzverschiebung angenommen wird, bei einem Spitze-Probe-
Abstand von 0,375 nm erreicht. Eventuelle Relaxationen der Spitze oder der
Probe wurden bei diesen Rechnungen nicht berticksichtigt.

"Es wurden auch einige Experimente auf der isostrukturellen MnO(001)-Oberfléiche
durchgefiihrt, die iiber dhnliche Eigenschaften verfiigt wie die NiO(001)-Oberfldche. Siehe
dazu Kapitel 5.5.
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Einen etwas anderen Ansatz verfolgen Momida und Oguchi in [63]. Sie
berechnen die magnetischen Austauschkrifte zwischen einer Fe-Monolage,
die als Spitzenmodell dient, und der (001)-Oberfléche eines finflagigen NiO-
Kristalls. Auch hier werden Relaxationseffekte vernachléssigt und alle Atome
als ortsfest angenommen. Die Untersuchung zeigt, dass fiir Spitze-Probe-
Absténde unterhalb von etwa 0,34 nm eine messbare direkte magnetische
Austauschkraft einsetzt, deren Grofe einige zehntel Nanonewton erreicht.
Ferner zeigen sich auch auf den Sauerstoffatomen schwache Kraftunterschie-
de, die auf einen Superaustausch mit den Nickelatomen in der zweiten Atom-
lage schliefsen lassen.

In beiden Studien, die sich direkt mit der Messung auf NiO(001) befassen,
wird also fiir sehr kleine Spitze-Probe-Absténde eine Austauschkraft vorher-
gesagt, die in der Groéfenordnung einiger zehntel Nanonewton liegt und da-
her prinzipiell mit heutigen Rasterkraftmikroskopen messbar ist. Infolge der
Kurzreichweitigkeit der wirkenden Kréfte ist zu erwarten, dass zunéchst der
atomare Kontrast einsetzt, bevor bei sehr kleinen Abstédnden zuséitzlich ein
magnetischer Kontrast sichtbar wird.

Leider wurden Simulationsrechnungen bislang nur mit stark vereinfachten
Spitzen durchgefiihrt. Die Ubertragbarkeit auf reale Spitze-Probe-Systeme
bleibt daher fraglich. Insbesondere der Verzicht auf Relaxierungseffekte
schrinkt die Aussagekraft der Rechnungen ein, da bekannt ist, dass diese
besonders fiir sehr kleine Spitze-Probe-Abstédnde eine grosse Rolle spielen.
Fiir kiinftige theoretische Arbeiten wére also die Modellierung einer realisti-
schen Spitze unter Einbeziehung der Relaxierungseffekte an Spitze und Probe
wiinschenswert.

2.2.2 Experimentelle Arbeiten

Die Untersuchung der NiO(001)-Oberfliche mit einem Rasterkraftmikroskop
wurde bereits in einer Reihe von Verdffentlichungen behandelt. So wird die
topographische Abbildung mit atomarer Auflésung bei Raumtemperatur in
[65-68] thematisiert. Tieftemperaturmessungen wurden ebenfalls durchge-
fithrt, wobei neben der atomar aufgelosten Abbildung der Oberflache [69]
auch Spektroskopiekurven an verschiedenen Atompositionen [34, 48|, bezie-
hungsweise Spektroskopiefelder [44, 70| mit lateraler atomarer Auflésung ge-
messen wurden. Die Detektion magnetischer Austauschkréifte wurde in den
genannten Studien anvisiert, allerdings gelang bislang kein eindeutiger Nach-
weis eines erfolgreichen MAKM-Experimentes. Zwar kommen die Autoren
in [71] und [68] zu dem Schluss, dass dort ein erfolgreicher Nachweis einer
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spinsensitiven Messung erbracht wurde, allerdings gibt es einige Griinde, die
Zweifel an dieser Aussage aufkommen lassen. Im Folgenden sollen daher diese
Arbeiten etwas detaillierter besprochen werden.

In [67, 68, 71| werden Topographiedaten gezeigt, die mit unterschiedlichen
Spitzen bei Raumtemperatur gemessen wurden. Es wurden drei Arten von
Spitzen verwendet: nickelbeschichtete, eisenbeschichtete und unbeschichtete
Siliziumspitzen. Mit allen drei Spitzenarten wurde atomare Auflésung erzielt,
wobei allerdings in den Topographiebildern nur die chemische, nicht aber die
magnetische Struktur sichtbar ist. Zur weiteren Auswertung verwenden die
Autoren ein Mittelungsverfahren, um die Korrugationen zwischen benachbar-
ten atomaren Maxima und Minima entlang der [110]- und [110]-Richtungen
miteinander zu vergleichen. Wie in Abbildung 2.1 skizziert und in Kapitel 4.1
erlautert, sind die magnetischen Momente an der (001)-Oberfliche entlang
einer der beiden genannten Richtungen alle parallel ausgerichtet, wahrend
die der entsprechend anderen Richtung eine alternierende Spinausrichtung
zeigen. Strukturell und chemisch sind die beiden Richtungen dabei ununter-
scheidbar. Daher ist nur bei der erfolgreichen Detektion der magnetischen
Austauschkraft mit einer Asymmetrie zwischen diesen beiden Richtungen zu
rechnen. In ihrer Auswertung erhalten die Autoren jedoch bei allen verwende-
ten Spitzen eine Asymmetrie, wobei diese bei den magnetisch beschichteten
Spitzen grofer ist als bei den unbeschichteten und daher nichtmagnetischen
Spitzen. Die Abbildung einer Asymmetrie mit nichtmagnetischen Spitzen ist
nicht zu erwarten und deutet auf einen systematischen Fehler der Auswertung
hin.

Derselbe Datensatz wurde mit einer identischen Auswertung mehrfach
verdffentlicht [67, 68, 71|, wobei die Deutung der Ergebnisse durch die Au-
toren sehr unterschiedlich ausféllt. So wird das Ergebnis der Auswertung
in der altesten der drei Verdffentlichungen [71] mit einer erfolgreichen De-
tektion der kurzreichweitigen magnetischen Wechselwirkungen zwischen ei-
ner ferromagnetischen Spitze und einer antiferromagnetischen Probe erklart,
wéhrend in einer spateren Publikation [67] als Grund fir die Asymmetrie ein
moglicher, systematischer Fehler genannt wird, der auf eine asymmetrische
Struktur und Orientierung der Spitze zuriickzufiihren ist und noch weite-
rer Untersuchungen bedarf. Wenige Monate spéter wird in einem Artikel in
der gleichen Zeitschrift [68] auf Grundlage desselben Datensatzes wiederum
das Fazit gezogen, dass eine spinabhéngige Messung erfolgreich durchgefiihrt
wurde.

Da in diesen Arbeiten kein spinabhéngiger Kontrast in den Rohdaten
sichtbar ist und das verwendete Auswerteverfahren einige Fehlerquellen auf-
weist, durch die die beobachteten Asymmetrien ebenfalls erklarbar waren,
sind jedoch Zweifel an dieser Erkldrung angebracht. Beispielsweise ist die
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Messung der Korrugation anhand einzelner Schnittlinien relativ willkiirlich,
da sie von der konkreten Position der Schnittlinie abhéngt. Eine leicht verén-
derte Lage der Schnittlinie fiihrt dabei aufgrund des nicht vernachléssigbaren
Rauschens bereits zu Unterschieden in der gemessenen Korrugation. Dies ist
insbesondere dann problematisch, wenn es, wie im vorliegenden Fall, um sehr
kleine Signalunterschiede geht.

Deutlich weniger fehleranféllig und daher methodisch gesehen fiir eine
Auswertung periodischer Signale wesentlich besser geeignet ist ein Nachweis
mit Hilfe einer Fourieranalyse der Bilddaten, in der jedes periodische Signal
mit einer Amplitude oberhalb des Breitbandrauschens eindeutig als Intensi-
tatsmaximum im Frequenzraum nachgewiesen werden kann (die Fourierana-
lyse wird im Anhang A.4 ndher beschrieben). Auf der (001)-Oberfléche von
NiO sollte wegen der unterschiedlichen Gréfse der strukturellen und magne-
tischen Oberflicheneinheitszellen ein Austauschkontrast deutlich von einem
rein chemischen Kontrast unterscheidbar sein. Im Gegensatz zum genannten
Mittelungsverfahren werden hierbei alle Bildpunkte der Messung verwendet
und nicht nur eine beschriankte Auswahl von Punkten entlang bestimmter
Schnittlinien. So werden die oben genannten Fehlerquellen vermieden, die
alle auf einen menschlichen Einfluss zuriickgehen. Zudem ist das Verfahren
sehr viel einfacher und schneller durchzufiihren als das oben beschriebene
Mittelungsverfahren.

Trotz entsprechender Nachfragen an die Autoren bei der Présentation ih-
rer Daten auf Konferenzen wurden zu keinem Zeitpunkt Fourierbilder der
Topographiedaten gezeigt, um ihre Interpretation der Messergebnisse zu un-
terstiitzen. Ein Aspekt, auf den die Autoren ebenfalls nicht eingegangen sind,
ist die Moglichkeit einer periodischen Stérquelle (zum Beispiel tiber eine elek-
trische Einstreuung), die bei entsprechender Phase und Periode ebenfalls
zu einem scheinbaren Kontrast fithren kann. Ein solches Messartefakt kann
beispielsweise durch Rotation der Rasterrichtung oder durch Anderung der
Rastergeschwindigkeit ausgeschlossen werden (siehe dazu auch Anhang B).
Zusammen mit den oben genannten Unstimmigkeiten, die sich aus der Aus-
wertung ergeben, kann bei den genannten Arbeiten also nicht von einem
zweifelsfreien Nachweis einer spinabhéngigen Messung gesprochen werden.

2.2.3 Experimentelle Anforderungen

Fiir die angestrebten MAKM-Messungen kann aus den Vorarbeiten eine Rei-
he von experimentellen Anforderungen abgeleitet werden, die erfiillt sein soll-
ten. Die einzelnen Punkte werden im Anschluss kurz erlautert.

1.) Es wird wahre atomare Auflésung erreicht.
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2.) Das vorderste Spitzenende besteht aus magnetischen Atomen.

3.) Die Spins von Spitze und Probe sind méglichst (anti)parallel ausgerich-
tet.

4.) Das magnetische Moment am vordersten Spitzenende ist stabil.

zu 1.): Wahre atomare Auflésung wird dann erzielt, wenn nicht nur die
Gitterperiodizitat der Oberflache durch die Messung wiedergegeben wird, wie
es beispielsweise bei Messungen im Kontaktmodus mit einem RKM beobach-
tet wird, sondern auch die korrekte Abbildung von Punktdefekten moglich
ist. Die Abbildung kommt dann durch die Wechselwirkungen eines einzelnen
Atoms an der Spitze mit der Probenoberfliche zustande. Wegen der dazu
notwendigen geringen Spitze-Probe-Absténde ist ein sehr stabiles Mikroskop
Voraussetzung fiir derartige Experimente (siche Kapitel 2.3).

zu 2.): Fiir die Messung der magnetischen Austauschkraft ist das vorderste
Spitzenatom entscheidend, so dass dieses in jedem Fall magnetisch sein muss,
um ein erfolgreiches MAKM-Experiment zu erlauben. Ublicherweise wird dies
durch Bedampfen der Spitze mit magnetischem Material erreicht (siehe dazu
auch Kapitel 3).

zu 3.): Der direkte Austausch, wie er durch das Heisenberg-Modell be-
schrieben wird, wird durch ein Skalarprodukt zwischen den beiden wechsel-
wirkenden Spins bestimmt (siche Gleichung 1.6). Dadurch ergibt sich eine
kosinusartige Abhéngigkeit der Wechselwirkung von der relativen Ausrich-
tung der beiden Spins zueinander, so dass die Stédrke der Wechselwirkung
durch eine (anti)parallele Ausrichtung maximiert werden kann.

zu 4.): Das magnetische Moment am vordersten Spitzenende darf nicht
durch die magnetische Austauschwechselwirkung zwischen dem Spitzenatom
und den unterschiedlich ausgerichteten Nickelatomen der Probe hin- und her-
geklappt werden, da dann kein magnetischer Austauschkontrast zu erwarten
ist.

Betrachtet man die bisherigen experimentellen Studien, so wurden bei-
spielsweise in [70] die Punkte 1.) und 2.) mit hoher Wahrscheinlichkeit reali-
siert. Obwohl zahlreiche Bilder mit atomarer Auflésung und hohem Signal-
zu-Rausch-Verhiltnis gemessen wurden, war der Nachweis einer erfolgreichen
Messung der magnetischen Austauschwechselwirkung dennoch nicht moglich.
Ein wesentlicher Grund dafiir kénnte in den Punkten 3.) und 4.) liegen. Da
die Spinausrichtung am vordersten Spitzenende in bisherigen Experimenten
nicht kontrolliert werden konnte, ist es moglich, dass die Spins der Spitze und
der Probe ungiinstige relative Orientierungen zueinander eingenommen ha-
ben, so dass eine verschwindende Austauschwechselwirkung resultiert. Auch
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Abbildung 2.2: Effekt eines dufseren Magnetfeldes auf die Ausrichtung der Magneti-
sierung der Spitze. a) Ohne duferes Magnetfeld wird die Magnetisierung der Metallbe-
schichtung durch die Formanisotropie bestimmt. Die Ausrichtung des Spins am vordersten
Spitzenende ist parallel zur Probenoberflache. b) Wird ein starkes Magnetfeld von aufen
angelegt, so richtet sich die Magnetisierung im Idealfall senkrecht zur Probenoberfliche
aus. In den durchgefithrten Experimenten wurden Hinweise auf Abweichungen von der hier
gezeigten Ausrichtung beobachtet. Diese werden eingehend in Kapitel 5.2.6 behandelt.

eine nicht-stabile Orientierung des Spins des vordersten Spitzenatoms wie
unter 4.) erldutert, kann fiir die bisherigen Experimente nicht ausgeschlossen
werden.

Um dieses Problem zu vermeiden, steht beim hier verwendeten Mikro-
skopsystem ein supraleitender Magnet zur Verfiigung, der eine magnetische
Flussdichte von bis zu 5 T liefern kann. Die Richtung des Magnetfeldes zeigt
dabei senkrecht zur Probenebene. Im Idealfall sollte damit eine Ausrichtung
der Magnetisierung der Spitze moglich sein, wie sie in Abbildung 2.2 zu sehen
ist. Da die magnetische Ausrichtung der Nickelatome im NiO-Gitter immer
eine von Null verschiedene Komponente in z-Richtung, d.h. senkrecht zur
Probenoberflache, besitzt (siche Kap. 4.1) konnen auf diese Weise ungiin-
stige Konfigurationen, in denen der Spin des vordersten Spitzenatoms senk-
recht zu den Spins der Nickelatome steht, vermieden werden. Aufserdem sollte
durch das dufiere Magnetfeld eine zusétzliche Stabilisierung des Spins an der
Spitze erreicht werden, so dass der unter 4.) beschriebene Effekt ebenfalls
unterdriickt wird.

Es soll nicht unerwéhnt bleiben, dass grundsétzlich eine Messung der ma-
gnetischen Austauschkrifte auch ohne ein von aufsen angelegtes Magnetfeld
moglich sein sollte. Dazu ware es allerdings wiinschenswert, die Orientierung
des magnetischen Momentes am vordersten Spitzenende durch geeignete Pra-
parationsmethoden, wie z.B. das Aufbringen von Multilagensystemen aus
mehreren magnetischen Lagen, zu kontrollieren. Da bislang keine gesicherten
Kenntnisse iiber eine geeignete Préparation solcher Messspitzen vorliegen,
wurde im Rahmen dieser Arbeit dieser Ansatz nicht weiterverfolgt.
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2.3 Der experimentelle Aufbau

2.3.1 Das Tieftemperatur-Rasterkraftmikroskop

Das in dieser Arbeit verwendete Tieftemperatur-Rasterkraftmikroskop mit
dazugehorigem Kryostatsystem wurde bereits im Wesentlichen in [72] und
[73] beschrieben. Um das Mikroskop mit Hinblick auf Messungen mit ato-
marer Auflésung zu optimieren, wurden allerdings einige Verédnderungen am
Aufbau vorgenommen [74, 75]. Im Folgenden wird ein kurzer Uberblick iiber
die verwendete Messapparatur gegeben.

Das Mikroskop wird im Ultrahochvakuum betrieben und ist Teil ei-
nes Vakuumkammersystems, in dem typische Methoden der Oberflichen-
praparation und -charakterisierung zur Verfiigung stehen. So ist zum Bei-
spiel das Heizen, Ar-Ionenétzen oder Bedampfen mit unterschiedlichen Ma-
terialien zur Préaparation moglich, wiahrend zur Oberflichenanalyse nieder-
energetische Elektronenbeugung (LEED fiir low energy electron diffraction),
Augerelektronenspektroskopie (AES) oder Messungen in einem kombinierten
Raumtemperatur-RKM /RTM durchgefiihrt werden kénnen.

Zur Kiihlung des Mikroskops dient ein Badkryostatsystem, welches aus
einem mit flilssigem Helium gefiillten, zylindrischen Innentank und einem
Aufentank besteht, der fliissigen oder verfestigten Stickstoff enthélt (siehe
auch Abbildung 2.3). In den Zwischenrdumen zwischen den beiden Tanks
sowie im Aufsenbereich um den Aufentank herum herrschen Ultrahochva-
kuumbedingungen. Die Kryostatkammer steht aufrecht auf dem Experimen-
tiertisch und verfiigt zentral im Heliumtank iiber eine Bohrung, in die das
zylinderférmige Mikroskop von unten eingesetzt wird. Es wird direkt an den
Heliumtank angeschraubt und erfahrt so eine sehr gute thermische Ankopp-
lung an das Heliumbad.

Der Stickstofftank umgibt den Heliumtank und hélt ein verspiegeltes
Strahlungsschild bei tiefen Temperaturen, um die von aufen kommende War-
mestrahlung abzufangen und so den Wérmeeintrag in das Heliumbad zu mi-
nimieren. Auf Hohe des Mikroskops befindet sich im Heliumtank ein supra-
leitender Magnet in Helmholtzanordnung, der eine magnetische Flussdichte
von bis zu 5 T senkrecht zur Probenoberfliche erzeugen kann.

Zum Wechsel von Messsonde und Probe steht ein Greifarm zur Verfi-
gung, mit dem von der Seite aus ein Zugriff auf das Mikroskop moglich ist.
Dafiir gibt es eine verschlieftbare Offnung im Strahlungsschild sowie einen ent-
sprechenden Ausschnitt im Stickstoff- und Heliumtank. Das Einsetzen und
Herausnehmen von Proben oder Messsonden kann mit Hilfe eines Fernrohres
optisch iiberwacht werden. Nach dem Austausch einer Probe oder Messson-
de wird die Offnung wieder geschlossen, um das Mikroskop gegen die von
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Abbildung 2.3: Schnittzeichnung der Kryostatkammer. Stickstoff- und Heliumtank um-
geben die zentrale Bohrung, in der sich das Mikroskop befindet. Die beiden Magnetspulen
des supraleitenden Magneten liegen oberhalb und unterhalb des Mikroskops. Mit Hilfe
des Greifarms ist ein Zugriff auf das Mikroskop von der Seite aus moglich. Zu Repa-
raturzwecken kann das Mikroskop nach unten aus der Vakuumkammer abgesenkt und
entnommen werden. Abbildung entnommen aus [74].

aufen einwirkende Warmestrahlung abzuschirmen. Typischerweise bleibt die
Mikroskoptemperatur bei dem gesamten Vorgang unterhalb von ca. 25 K. In-
nerhalb von etwa einer Stunde wird die Basistemperatur von 8 K und damit
das thermische Gleichgewicht des Mikroskops wieder erreicht.

Das Mikroskop im ,Hamburg-Design“ basiert auf einem zylindrischen
Grundkorper, der aus Macor, einem maschinell bearbeitbaren Keramikwerk-
stoff, gefertigt wurde (vgl. Abb. 2.4). Bei der Auslegung des Mikroskops wur-
de eine spiegelsymmetrische Formgebung gewéhlt, um eine moglichst hohe
Stabilitdt und eine Minimierung von Drifteffekten zu erzielen. Im oberen
Teil des Mikroskops wird die Probe kopfiiber eingesetzt, so dass die Pro-
benoberfliche nach unten zeigt. Der untere Teil des Mikroskops beherbergt
eine Schwalbenschwanzaufnahme fiir die Messsonde sowie darunter das Fa-

"Macor ist ein eingetragener Handelsname der Firma Corning Inc., NY, USA.
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Abbildung 2.4: Das Mikroskop im eingebauten Zustand, umgeben von der Metallwan-
dung des Heliumtanks. Die Probe und die Glasfaser wurden zuriickgezogen, so dass ein
Proben- oder Messsondenwechsel erfolgen kann. Die Probe befindet sich unterhalb des Pie-
zorohrchens in hdngender Position. Die Messsonde ist an einem Halter befestigt und zeigt
nach oben. Fiir den Messbetrieb werden Glasfaser und Probe jeweils mit einem Schritt-
motor an die Messsonde herangefahren.

serinterferometer zur Auslenkungsdetektion. Die Grobpositionierung der Pro-
be und der Glasfaser erfolgt jeweils tiber einen Schrittmotor, der bei einer
Schrittweite von einigen hundert Nanometern iiber einen gesamten Stellweg
von mehreren Millimetern verfiigt. Damit konnen die Probe und die Glasfa-
ser zurlickgezogen werden, um das Auswechseln von Messsonde oder Probe
mittels des Greifarmes zu ermdoglichen. Die Rasterbewegung der Probe so-
wie die Bewegung in vertikaler Richtung wahrend einer Messung werden mit
einem rohrenférmigen, piezoelektrischen Stellelement ausgefiihrt. Die maxi-
male Bildgrofe betrigt bei einer Temperatur von etwa 8 K ca. 1,2x1,2 um?.
Alle in dieser Arbeit vorgestellten Messungen wurden bei der Basistempera-
tur des Mikroskops aufgenommen.

2.3.2 Das faseroptische Interferometer

Fir die Auslenkungsdetektion wird ein faseroptisches Fabry-Pérot-
Interferometer verwendet wie es in |76] beschrieben wurde. Der Aufbau wurde
bereits detailliert in [72] und [75] behandelt und ist in Abbildung 2.5 skizziert.
Beim Betrieb des Interferometers wird der Federbalken in vielen Féllen be-
reits allein durch den Einfluss des Laserlichtes zu einer Schwingung bei seiner
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Abbildung 2.5: Das Fabry-Pérot-Interferometer, welches fiir die Auslenkungsdetektion
verwendet wird. Herzstiick ist eine Glasfaser, die mit einem Schrittmotor nah an die Riick-
seite der Messsonde herangefahren und in die das Licht einer Laserdiode eingekoppelt wird.
Ein Teil des einfallenden Lichtstrahles wird direkt am Faserende reflektiert, ohne die Fa-
ser zu verlassen, wahrend ein anderer Teil auf die Riickseite des Federbalkens fallt und
danach in die Glasfaser zuriickreflektiert wird. Wie in der Skizze angedeutet, kommt es
auch zu Mehrfachreflexionen zwischen Faserende und Federbalken. Die in die Glasfaser zu-
riickgeworfenen Lichtstrahlen interferieren miteinander und zeigen abhéngig vom Abstand
zwischen Federbalken und Faserende eine Variation der Intensitét an der Photodiode. Das
Ende der Glasfaser wurde mit TiO, teildurchléssig beschichtet, um die Reflektivitit des
Faserendes von etwa 4 % auf ca. 24 % zu erhohen. Da die Reflektivitiat des Federbalkens
bei ca. 27 % liegt, wird dadurch eine Erh6hung der Sensitivitat des Interferometers erreicht
[76]. Abbildung nach [75].

Resonanzfrequenz angeregt. Das deutet darauf hin, dass die Auslenkungsde-
tektion nicht in jedem Fall rein passiv arbeitet, sondern die mechanischen
Eigenschaften des Federbalkens beeinflussen kann.

Eine ndhere Untersuchung eines vergleichbaren Interferometersystems wur-
de in |77] durchgefiihrt. Dabei wurde aus einem goldbeschichteten Silizium-
federbalken und einer ebenfalls mit Gold beschichteten Glasfaser ein Fabry-
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Abbildung 2.6: Dampfung eines mechanischen Oszillators durch eingestrahltes Laser-
licht. a) zeigt das typische Interferogramm eines Fabry-Pérot-Interferometers. Die reflek-
tierte Intensitdt héngt periodisch vom Abstand zwischen dem Faserende und dem Feder-
balken ab. Abhéngig von der Wahl des Arbeitspunktes A oder B variiert das Verhalten des
Federbalkens. Die mittlere Kurve in b) zeigt das Amplitudenspektrum des Federbalkens
bei Raumtemperatur ohne dufsere Anregung. Allein durch thermische Anregung schwingt
der Federbalken mit seiner Resonanzfrequenz. Wird A als Arbeitspunkt gewéhlt, so wird
die Schwingung verstéirkt und die Amplitude wéchst an. Am Punkt B wird die Amplitude
gedampft. Die Unterdriickung der thermischen Oszillation entspricht einer Senkung der
Temperatur des Federbalkens. Abbildung entnommen aus [77].

Pérot-Interferometer aufgebaut und bei Raumtemperatur unter Vakuumbe-
dingungen getestet. Da der Federbalken im Vakuum nur schwach gedampft
wird, bildet sich bei Raumtemperatur allein durch thermische Anregung eine
Resonanzschwingung des Federbalkens aus (siehe Abbildung 2.6 b)). Diese
Oszillation kann nun beeinflusst werden, je nachdem, welcher Arbeitspunkt
auf dem Interferogramm in Abbildung 2.6 a) gewéhlt wird. An Punkt B wird
die thermisch angeregte Resonanzschwingung des Federbalkens mit steigen-
der Intensitét des eingestrahlten Laserlichtes immer starker unterdriickt. Die-
se Dampfung entspricht einer Absenkung der Temperatur des Federbalkens,
da die fundamentale thermische Bewegung verhindert wird. Auf diese Weise
wird im konkreten Fall in [77] eine Verringerung der Temperatur von Raum-
temperatur auf 18 K erzielt. Das geschilderte Verhalten wird dabei mit einem
bolometrischen Effekt erklart.

Ein dhnliches Verhalten wird auch bei dem in dieser Arbeit verwendeten
Mikroskop beobachtet. Dabei hat der geschilderte Effekt eine grofse prakti-
sche Relevanz fiir die Einstellung des Interferometers. So reicht bei vielen
Messsonden selbst bei 8 K die thermische Energie bereits aus, um eine star-
ke Ostzillation bei der Resonanzfrequenz anzuregen. Der Betrieb auf dieser
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Flanke des Interferogramms mit dem Amplitudenregelkreis wird infolge der
sehr hohen Giite dadurch haufig unmoglich.

Andere Messsonden zeigen eine hohere intrinsische Ddmpfung, so dass es
nicht zum thermisch angeregten Aufschwingen kommt. Bei diesen findet man
auf den Flanken des Interferogramms unterschiedlich grofe Giiten vor. Zur
Verbesserung der Sensitivitéit kann hier die Flanke mit der hoheren Giite ge-
wahlt werden, sofern die Schwingung noch sauber vom Amplitudenregelkreis
geregelt werden kann. Bei sehr hohen Giiten kann die Zeitkonstante der Am-
plitudenregelung stark anwachsen, so dass diese in der Praxis unbrauchbar
sind [50]. Mit der Wahl der Flanke steht somit ein zusétzlicher Parameter
zur Verfiigung, der zur Optimierung der Messbedingungen gewinnbringend
genutzt werden kann.

Die wihrend dieser Arbeit hauptsichlich verwendeten, metallbeschich-
teten Messsonden zeigen typische Giiten zwischen 20.000 und 50.000, aber
auch Giiten von weit iiber 100.000 werden beobachtet bei nominell gleich
praparierter Messsonde. Die unterschiedlichen Messwerte fiir die Giite lassen
sich auf leicht unterschiedliche Winkel zwischen dem Faserende und dem Fe-
derbalken zuriickfithren, wodurch die Qualitdt des Hohlraumresonators und
damit auch die Giite beeinflusst wird. Durch die von aufen angelegten ma-
gnetischen Flussdichten von bis zu 5 T wird die Giite dagegen nur wenig
beeintréichtigt, so dass man auch hier vergleichbare Werte wie bei 0 T misst.
Eine Ausnahme bilden hier die gadoliniumbedampften Messsonden, die eine
erhohte Dampfung im Magnetfeld zeigen (siehe Kapitel 5.4).

2.3.3 Auflésungsgrenzen und Rauschquellen der
Messapparatur

In der verwendeten Messapparatur gibt es eine Reihe von Faktoren, durch
die die maximal erzielbare Auflosung begrenzt wird. Es existieren beispiels-
weise einige fundamentale Rauschquellen im System, die nicht vollstandig
eliminiert werden konnen. Da bei der vorgestellten Arbeit Messungen auf
atomarer Grofenskala von zentralem Interesse sind, wurde ein besonderes
Augenmerk auf die Rauschoptimierung der Anlage gelegt. Im Folgenden wer-
den nun einige wichtige Rauschquellen und geeignete Mafinahmen zu deren
Unterdriickung kurz diskutiert.

Mechanische Vibrationen und akustische Storungen

Ein wesentlicher Punkt, um die Messung mit atomarer Auflésung zu ermog-
lichen, ist die Eliminierung &ufierer, mechanischer Stérungen. Es ist zu be-
achten, dass die Abstdnde zwischen der Spitze und der Probe bei solchen
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Messungen sehr klein sind, da die zu messenden Kréfte kurzreichweitiger Na-
tur sind. Aufgrund der starken Abstandsabhéngigkeit der Wechselwirkungen
zwischen Spitze und Probe sorgt hier ein kleines Abstandsrauschen, welches
zum Beispiel durch dufiere Vibrationen verursacht wird, bereits zu deutlichen
Signalanderungen.

Die Entkopplung der Messapparatur von &ufseren mechanischen Vibra-
tionen wie beispielsweise Gebaudeschwingungen oder Trittschall erfolgt in
mehreren Stufen. Zum einen verfiigt der Laborraum {iber ein eigenes Beton-
fundament, so dass der Einfluk von Gebadudeschwingungen minimiert wird.
Des Weiteren ist der Experimentiertisch auf Luftddmpfungsfiifen gelagert.
Damit besitzt der gesamte Tisch eine Eigenfrequenz von wenigen Hertz und
ist aufgrund der grofsen Masse von iiber einer Tonne nur schwer durch Vibra-
tionen des Bodens anregbar. Das Luftdampfungssystem wurde im Rahmen
dieser Doktorarbeit iiberarbeitet und optimiert und weist insgesamt ein Tief-
passverhalten auf, so dass ein Groftteil der hoherfrequenten Schwingungen
bereits stark abgeschwécht wird. Ein weiterer wichtiger Punkt betrifft den
Aufbau des Mikroskopkorpers. Dieser wurde aus Macor, einem sehr harten,
keramischen Werkstoff gefertigt und zeigt insgesamt ein Hochpassverhalten.
Der beschriebene Aufbau sorgt also fiir eine breitbandige effektive Abdamp-
fung von Vibrationen, die iiber den Boden in das System eingetragen werden.

Zusatzlich treten haufig akustische Stérungen auf, die ebenfalls in den
experimentellen Aufbau einkoppeln kénnen. Obgleich nicht ausnahmslos alle
akustischen Storungen vermieden werden koénnen, werden alle vermeidba-
ren Storquellen vor Beginn einer Messung eliminiert. Um zudem die aku-
stische Anregung des Kryostataufsenkorpers abzuddmpfen, werden Gummi-
ddmpfungselemente verwendet, wie es in 75| beschrieben wurde. Eine wei-
tere potentielle Quelle akustischer Storungen stellt die Riickfithrungsleitung
fiir das aus dem Kryostaten verdampfte Helium dar. Uber sie wird das gas-
formige Helium von einer Vielzahl von Experimenten im Institutsgebaude
aufgefangen und iiber ein Rohrleitungssystem zur zentralen Heliumverfliissi-
gungsanlage zuriickgefiihrt. Wird bei einem der angeschlossenen Kryostaten
oder an der Verfliissigungsanlage Larm in das System eingebracht, kann sich
die akustische Storung iiber die Gasséule innerhalb des Rohres fortsetzen
und so in die Messung einkoppeln. Zur Vermeidung dieser Storungen wurde
ein Schallddmpfer aus Stahlwolle in die Leitung eingesetzt, der die Storungen
effektiv dampft.

Neben diesen dufseren Storungen bildet auch die Kithlung mit fliissigem
Stickstoff im Badkryostaten eine wichtige Storquelle. Dabei siedet der fliissi-
ge Stickstoff unter starker Blasenbildung, wodurch ein deutliches Rauschen
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entsteht. Dieses wird vermieden durch Evakuierung des Stickstofftanks mit-
tels einer Vakuumpumpe, wodurch der fliissige Stickstoff verfestigt wird. Die
dazu verwendete Pumpe befindet sich in einem anderen Raum und evaku-
iert den Kryostaten iiber einen langen Schlauch, so dass ihr Betrieb keine
messbaren Storungen verursacht.

Elektrische Storungen

In dieser Kategorie sind zwei wichtige Beitrage zu nennen: zum einen Sto-
rungen durch Einstreuungen von aufen und zum anderen das Rauschen des
Hochspannungsverstéarkers, mit dem die piezoelektrischen Stellelemente im
Mikroskop betrieben werden.

Bei unzureichender Abschirmung von Kabeln und Geréten, die zur Mess-
apparatur dazugehdren, konnen elektromagnetische Wellen, wie sie von Sen-
demasten, Mobiltelefonen und vielen anderen elektrischen Gerdten emittiert
werden, fiir Einstreuungen sorgen. Durch eine konsequente Abschirmung
kann ein Grofsteil dieser elektrischen Storungen unterdriickt werden. So wur-
den im Rahmen der vorliegenden Arbeit beispielsweise einige wichtige elektri-
sche Leitungen im Mikroskop durch geschirmte Kabel ersetzt, um ein gerin-
geres Rauschen zu erhalten. Ein weiterer wichtiger Punkt betrifft die Elimi-
nierung so genannter Erdschleifen, also der Erdung einer Leitung an verschie-
denen Punkten. Dadurch entstehen vor allem Einstreuungen mit der Netz-
frequenz (50 Hz) und ihren Vielfachen. Eine solche Erdschleife bestand bei-
spielsweise bei der werksseitigen Konfiguration des Datenerfassungssystems
zwischen dem Messcomputer und dem Hochspannungsverstérker.

Eine besonders problematische elektrische Storung ist das Rauschen des
Hochspannungsverstéirkers. Tritt hier ein Spannungsrauschen auf, so wird
dieses durch das piezoelektrische Stellglied in eine reale Bewegung der Probe
umgewandelt. Der Abstand zwischen Messsonde und Probe wird somit in
Abhéngigkeit vom Spannungsrauschen zeitlich variiert. Das Rauschen geht
so direkt in den eigentlichen Messprozess ein und fithrt wiederum zu einem
Rauschen der Resonanzfrequenz des Federbalkens. Daher ist es besonders
wichtig, einen rauscharmen Hochspannungsverstérker zu verwenden und fiir
eine optimale Abschirmung der Kabel zwischen Verstéirker und Mikroskop
zu sorgen. Das Spannungsrauschen am Piezorohrchen liegt grofsenordnungs-
mékig bei etwa 1 mV, was bei einer Piezosensitivitat in z-Richtung von et-
wa 1 nm/V einem Abstandsrauschen von ca. 1 pm entspricht. Zum Ver-
gleich: Durch chemische Wechselwirkungen entstehen Korrugationen, die im
Bereich von ca. 25 pm (vgl. Kapitel 4.4) liegen. Fiir die Signalstérken, die auf
die deutlich schwécheren magnetischen Austauschwechselwirkungen zurtick-
gehen, sind entsprechend kleinere Werte zu erwarten. Dieses Abstandsrau-
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schen hat auch negative Auswirkungen auf die Aufnahme von Spektrosko-
piekurven. So kann man aus der Steigung von A f(z)-Kurven, die im Regime
der atomaren Auflésung gemessen wurden, ein Frequenzrauschen von einigen
zehn mHz abschétzen.

Thermisches Rauschen und Detektorrauschen

Zusétzlich zu den bereits genannten Rauschquellen gibt es noch zwei weitere
Beitrédge, die im Folgenden behandelt werden sollen. In vielen Fiallen spielt
das thermische Rauschen eine wichtige Rolle. In einem realen System erfahrt
ein Federbalken durch thermische Anregung statistische Auslenkungen. Da-
durch wird auch die Frequenzmessung mit einem Rauschen versehen, welches
durch die folgende Gleichung beschrieben wird [39]:

 [ksTBfy
5ftherm - WCZAZQO (21)

Dabei sind fy, ¢,, A und @y die Resonanzfrequenz, Federkonstante, Oszillati-
onsamplitude und Giite des frei schwingenden Federbalkens. T ist die Tempe-
ratur bei der gemessen wird, B ist die Bandbreite des Detektionssystems und
kg die Boltzmannkonstante. Fiir eine gegebene Messsonde kann das Rauschen
also durch Verwendung einer niedrigen Messtemperatur, grofen Amplitude
oder kleinen Messbandbreite verringert werden.

Bei der Reduzierung der Bandbreite ist zu beachten, dass dadurch hoch-
frequente Bildanteile abgeschnitten werden, wodurch das Nutzsignal beein-
trachtigt werden kann. Dieser Effekt kann kompensiert werden durch die
Verringerung der Rastergeschwindigkeit. In der Praxis ist also ein Kompro-
miss zu suchen zwischen der einwandfreien Abbildung bei einer praktikablen
Rastergeschwindigkeit und einer geringen Bandbreite.

Fiir typische Werte' ergibt sich bei Raumtemperatur ein thermisches Rau-
schen des Federbalkens von 37 mHz, fiir die Basistemperatur des Mikroskops
(T=8 K) entsprechend 6 mHz.

Neben dem thermischen Rauschen gibt es auch einen Rauschbeitrag des
Detektionssystems:

5fDetekt - HDotekt B3/2 (22)
TA

Hier ist npeers die Rauschdichte des Detektionssystems.

tB=300 Hz, fo—160 kHz, c,—34 N/m, A—=%6,3 nm, Qo—33.000
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Da die beiden Rauschquellen statistisch voneinander unabhéngig sind, gilt:

6 fin et = /8 P + 6 FBuness (2.3)

Um 0 fin,pet zu bestimmen, kann das Rauschen eines frei schwingenden Fe-
derbalkens gemessen werden, welcher sich in grofer Entfernung der Probe
befindet. Das gemessene Frequenzrauschen bei tiefen Temperaturen liegt bei
etwa 17 mHz (Parameter siche oben). Es iibersteigt also das rein thermische
Rauschen deutlich, so dass dieses bei tiefen Temperaturen nicht mehr der auf-
l6sungsbegrenzende Faktor ist. Daher wurden sdmtliche Komponenten, die
zum Detektorrauschen beitragen, sorgféltig optimiert. So wurde die Laserdi-
ode, die fiir den Betrieb des faseroptischen Interferometers verwendet wird,
mit besonderem Augenmerk auf geringes Rauschen ausgewihlt. Des Weite-
ren wird wihrend der Messungen der Abstand zwischen der Glasfaser und
dem Federbalken iiblicherweise so klein wie moglich gewahlt, um den Einflufs
des Phasenrauschens der Laserdiode zu minimieren [72]. Zusétzlich wurde
durch die Beschichtung des Glasfaserendes mit einer TiO,-Schicht (siche da-
zu auch Abbildung 2.5) [75]| die Sensitivitéit des Interferometers erhoht [76].
Ein weiterer wichtiger Faktor ist das Schrotrauschen der Fotodiode, die die
Intensitatsanderungen des Laserlichtes aus dem Interferometer in Spannungs-
anderungen umsetzt. Analog zum thermischen Rauschen, das die Auflésung
der Messsonde limitiert, begrenzt das Schrotrauschen die Auflésung eines
optischen Detektors.

Die genannten Rauschquellen sind alle fiir das Erreichen von atomarer
Auflésung von Bedeutung, so dass die Messapparatur entsprechend opti-
miert wurde. Die letztendliche Auflésungsbegrenzung im Bereich sehr kleiner
Absténde entsteht offenbar durch Variationen im Spitze-Probe-Abstand, die
beim verwendeten System zu einem Grofiteil auf ein elektrisches Rauschen
des Hochspannungsverstérkers zuriickzufiihren sind.



Kapitel 3

Praparation und
Charakterisierung der
Messspitzen

In der Rasterkraftmikroskopie und insbesondere in der magnetischen Aus-
tauschkraftmikroskopie ist die verwendete Messsonde von grofser Wichtigkeit
fiir die Abbildungseigenschaften des Mikroskops. Es steht eine Reihe von
Moglichkeiten zur Praparation der Messspitzen zur Verfiigung, um deren Ei-
genschaften fiir die jeweils angestrebten Messungen zu optimieren. Als Test
fiir die Spitzeneigenschaften gibt es einige Charakterisierungsmethoden, die
Riickschliisse auf die Spitzeneigenschaften erlauben. Im Folgenden werden
diese Préparations- und Charakterisierungsmethoden diskutiert.

3.1 Methoden zur Praparation der
Messspitzen

Fiir die vorliegende Arbeit wurden ausschlieflich Si-Messsonden vom Typ
PPP-NCL bzw. SSS-NCL der Firma Nanosensors verwendet. Eine tabella-
rische Ubersicht iiber die Abmessungen dieser Messsonden sowie ihrer typi-
schen Resonanzfrequenzen und Federkonstanten wird in Kapitel 1.2.2 gege-
ben. Ein wesentlicher Unterschied zwischen den beiden Typen ist der Spit-
zenradius. So handelt es sich bei Messsonden des Typs SSS-NCL um so ge-
nannte superscharfe Spitzen, die einen Spitzenradius von <5 nm aufweisen,
wéahrend bei Messsonden vom Typ PPP-NCL der Spitzenradius mit < 10 nm
spezifiziert wird. Die Messsonden bestehen aus Silizium, welches zwecks ei-
ner hoheren elektrischen Leitfahigkeit dotiert wurde. Da die Messsonden
nach der Herstellung unter Umgebungsbedingungen transportiert und ge-

25
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lagert werden, entsteht an der Oberfliche des Federbalkens eine isolierende
S5i0,-Schicht. Leitfahigkeitstests haben gezeigt, dass auch das Siliziumma-
terial bei den verwendeten tiefen Temperaturen trotz der Dotierung eine
sehr geringe elektrische Leitfahigkeit aufweist und praktisch isolierend ist.
Insbesondere bei der Abbildung von Isolatoren kann eine schlecht leitende
Messsonde zu Problemen fithren, da sich an der Spitze dann oft lokalisier-
te Ladungen befinden, die fiir unerwiinschte langreichweitige elektrostatische
Hintergrundkrifte sorgen (siche dazu auch Kapitel 1.2.3).

Vor der Verwendung der Messsonden fiir Messungen mit dem Raster-
kraftmikroskop gibt es verschiedene Moglichkeiten der Praparation, um die
Eigenschaften der Spitzen zu optimieren. Im Folgenden werden unterschied-
liche Ansétze zur Praparation der Messspitzen vorgestellt. Zur einfachen Un-
terscheidung werden die resultierenden Messspitzen in drei Typen eingeteilt.

Typ A: Messspitzen mit abgetragener Siliziumoxidschicht

Eine iibliche Methode, um Oberflichen im UHV zu reinigen, ist das Argon-
ionenatzen. Dieses Verfahren kann verwendet werden, um die native SiO,-
Schicht von der Oberfliche der Messsonde abzutragen. Allerdings werden
dadurch die Spitzen im vorderen Bereich stumpfer, d.h. der Spitzenradius
vergrofert sich. Bei vollstandiger Entfernung der SiO,-Schicht erhélt man so
eine saubere Siliziummessspitze, die iiber eine erhohte Reaktivitdt im Ver-
gleich zum SiO,, verfiigt, wodurch sich die Abbildungseigenschaften der Spit-
ze auf atomarer Skala bei manchen Probenoberflichen deutlich verbessern.
Werden solche Spitzen bei Raumtemperatur verwendet, so werden die un-
erwiinschten elektrostatischen Wechselwirkungen durch den Abtrag der iso-
lierenden SiO,-Deckschicht reduziert. Bei den Messtemperaturen in dieser
Arbeit (Tyu=8 K) ist dieser Effekt eher klein, da die Eigenleitfahigkeit des
Siliziummaterials zu gering ist.

Der Abtrag der SiO,-Schicht von einer so genannten superscharfen Spitze
(Typ SSS-NCL) mittels Argonionenétzen ist sehr schwierig. Aufnahmen mit
einem Transmissionselektronenmikroskop zeigen, dass der vorderste Spitzen-
bereich dieses Sondentyps im wesentlichen aus SiO,, besteht. Bedingt durch
den kleinen Offnungswinkel der Spitzenpyramide kann sich dieser Bereich
laut Herstellerinformationen auf eine Lénge von bis zu 100 nm erstrecken.

Eine effektivere Methode zur Entfernung der Oxidschicht bei solchen
Messspitzen ist das nasschemische Atzen mit Flusssidure (HF). Die freige-
legte Si-Oberflache wird durch Wasserstoff passiviert, so dass bis zum Ein-
bringen der Messsonde in die UHV-Anlage keine starke Oxidation stattfindet.
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Allerdings ist der Umgang mit Flusssdure sehr gefahrlich und mit einem ent-
sprechenden Aufwand verbunden, so dass dieser Ansatz im Rahmen dieser
Arbeit nicht weiter verfolgt wurde.

Typ B: Entfernung der Oxidschicht und anschlieftende Metallbe-
schichtung

Eine Erweiterung der zuvor besprochenen Methode beinhaltet die Beschich-
tung einer von der Oxidschicht befreiten Siliziumspitze mit einem Metall. Die
Metallschicht wird dazu iiblicherweise mit einem Verdampfer, der innerhalb
der UHV-Kammer zur Verfiigung steht, auf die Spitze aufgebracht. Damit
kann eine saubere, metallische Oberfliche mit geringer Adsorbatbelegung
hergestellt werden. Bei einer ausreichenden Schichtdicke, d.h. wenn eine ge-
schlossene Schicht die gesamte Messsonde bedeckt, sollten Ladungsprobleme
eliminiert werden koénnen, da die metallische Schicht entsprechende Ober-
flichenladungen auch bei tiefen Temperaturen zuverlissig abfliefen lassen
kann. Fiir manche Anwendungsgebiete kann die verwendete Methode aller-
dings nachteilig sein, da es zu Reaktionen zwischen dem Silizium und man-
chen Metallen kommen kann. Werden beispielsweise Eisen- oder Nickelfilme
mit Schichtdicken von wenigen Nanometern auf eine Siliziumoberflache auf-
gebracht, kann es es bereits bei Raumtemperatur zur Silizidbildung zwischen
dem Film und dem Substrat kommen [78-80]. Dabei tritt eine Durchmischung
des aufgebrachten Filmes mit dem Silizium auf, wodurch sowohl strukturelle
als auch magnetische Eigenschaften modifiziert werden. Der Metallfilm be-
findet sich dadurch also in einem magnetisch schlecht definierten Zustand.
Es soll nicht unerwéhnt bleiben, dass die Beschichtung einer Messsonde mit
ferromagnetischen Material in jedem Fall zu einer Vergroferung des Spitzen-
radius fiihrt, die im allgemeinen von Nachteil ist. Dieser prinzipielle Nachteil
ist fiir magnetisch sensitive Messungen allerdings unvermeidlich und muss
daher in Kauf genommen werden.

Typ C: Metallbeschichtung auf unbehandelte
Messsonden

Eine Méglichkeit, die Silizidbildung zu umgehen, bei gleichzeitig guter elektri-
scher Leitfahigkeit, ist das Aufbringen ferromagnetischen Materials direkt auf
eine zuvor unbehandelte Messsonde (sieche Abbildung 3.1). Dabei wirkt die
Oxidschicht als Puffer und verhindert die Silizidbildung. Aufterdem entfillt
die zuséitzliche Vergroferung des Spitzenradius durch das Argonionenétzen.
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Tragerchlp Metall

ﬁ‘

Abbildung 3.1: Schematische Darstellung der Aufdampfwinkel bei der Praparation der
Messsonden vom Typ C. a) Auf die Messsonde wird aus zwei Winkeln ferromagnetisches
Material mit Schichtdicken von > 10 nm aufgedampft (siche Text). Dadurch wird eine ho-
he Leitfahigkeit der gesamten Messsonde erzielt. Der Bereich, in dem aufgedampft wird,
ist so grofs, dass der Trégerchip im gleichen Mafke wie die Messsonde bedampft wird.
b) Ausschnittsvergroferung des mit einem geschlossenen Film bedeckten vorderen Spitze-
nendes. Die SiO,-Schicht wurde vor dem Aufdampfen nicht abgetragen und liegt zwischen
der Siliziumspitze und der Metallschicht. Infolge der Formanisotropie ist eine Magnetisie-
rung zu erwarten, die dem Verlauf der Spitzenform folgt (angedeutet durch die Pfeile).

Das ferromagnetische Material wird, wie in Abbildung 3.1 gezeigt, aus
zwei Winkeln aufgedampft. Durch Aufdampfen senkrecht zum Federbalken
wird sichergestellt, dass sich Material direkt vorne an der Spitze befindet.
Durch die zusétzliche Bedampfung aus einem 30°-Winkel entsteht ein durch-
gehender leitfahiger Film auf einer der Pyramidenseiten. Zur Uberpriifung
der aufgedampften Schichten wurde mittels Augerelektronenspektroskopie
die Filmoberfliche auf dem Trégerchip der Messsonde untersucht (siehe da-
zu auch Abbildung 3.2). Der Chip besteht aus demselben Material wie die
eigentliche Messsonde und wird unter aquivalenten Bedingungen bedampft
wie diese. Die Schichtdicke des aufgebrachten Materials wird so gewéhlt,
dass kein Ausschlag im Augerelektronenspektrum mehr zu sehen ist, der
auf Silizium zuriickzufithren ist. Damit kann sowohl eine Silizidbildung als
auch eine unvollstiandige Bedeckung infolge eines Inselwachstums, wie es zum
Beispiel fiir diinne Nickelschichten auf Si(001) beobachtet wurde [81], ausge-
schlossen werden. In Abbildung 3.2 werden Augerelektronenspektren gezeigt,
die vor und nach dem Bedampfen der Oberfliche mit Nickel aufgenommen
wurden. Die Aufdampfparameter wurden so eingestellt, dass sie beim senk-
rechten Aufdampfen auf eine Oberfléache eine Schichtdicke von (15 + 15) nm
Nickel ergeben wiirden'. Es ist zu erwarten, dass eine vollstéindige Bedeckung
des ebenen Si-Chips bereits bei einer geringeren Schichtdicke erreicht werden

"Die wahre aufgebrachte Schichtdicke zeigt eine sinusartige Abhingigkeit vom Auf-
dampfwinkel und ist daher nicht einheitlich auf der gesamten Messsonde.
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Abbildung 3.2: Augerelektronenspektroskopie auf dem Tragerchip einer Messsonde vor
und nach dem Bedampfen mit Nickel. Die Ausschldge der Kurve bei 92 eV und 76 eV
kénnen auf das reine Silizium des Chips, beziehungsweise auf das im SiO, gebundene
Silizium zuriickgefiihrt werden. Nach dem Bedampfen mit (15 -+ 15) nm Nickel wird das
Spektrum bestimmt durch zwei Ausschlige bei 61 eV und 102 eV, die charakteristisch fiir
Nickel sind. Das Spektrum zeigt keine Ausschlige mehr, die auf Si zuriickgefithrt werden
koénnen. Es ist also zu erwarten, dass durch das aufgebrachte Nickel zumindestens auf dem
Tréagerchip ein vollstandiger Film entstanden ist.

wiirde, allerdings sind die geometrischen Verhéltnisse am vorderen Spitzenen-
de deutlich ungiinstiger. Auch aus diesem Grund wurden zwei Aufdampfwin-
kel eingestellt. Es zeigt sich, dass bei den verwendeten Aufdampfparametern
im Augerelektronenspektrum kein Signal mehr messbar ist, welches dem Si-
lizium zugeordnet werden kann. Die Verhéltnisse am vordersten Spitzenende
konnen aufgrund der anderen Geometrie davon abweichen, jedoch geben die
gezeigten Messungen einen Anhaltspunkt iiber die Schichtdicken, die fiir eine
vollstdndige Bedeckung erforderlich sind. Zudem kann mit der Augerelektro-
nenspektroskopie die Sauberkeit der Filme im Hinblick auf Adsorbatbelegung
iiberpriift werden.

Da die Spitzen des Typs C im Gegensatz zu der bisher besprochenen
Préaparation vor dem Aufdampfen des ferromagnetischen Materials unbehan-
delt bleiben, wird die Oberflache der Spitze und das Spitzenende nicht durch
das Argonionenéatzen modifiziert. Die dicke metallische Beschichtung erlaubt
das Abfliefen der Ladungen vom vordersten Spitzenende und verbessert die
elektrischen Eigenschaften der Spitze deutlich. Bei einer ausreichend dicken
Schicht ist es dabei unerheblich, ob die Siliziumspitze oder die dariiberlie-
gende Oxidschicht tiber eine gute Leitfdhigkeit verfiigt oder nicht.
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Die erwartete magnetische Ausrichtung des aufgedampften Materials er-
gibt sich aus der Form des diinnen Filmes. Wird ein ferromagnetisches Metall
wie Nickel auf die Spitze aufgebracht, so ist im Spitzenbereich eine Ausrich-
tung der Magnetisierung zu erwarten, wie sie in Abbildung 3.1 b) abgebildet
ist. Da es sich bei der Beschichtung der Spitze um einen diinnen ferromagne-
tischen Film handelt, folgt die Magnetisierung ndherungsweise der Spitzen-
form, d.h. sie ist fast senkrecht zur Probenoberfliche an den Pyramidenflan-
ken und parallel zur Oberfliche am vorderen Spitzenende.

Bei den in dieser Arbeit vorgestellten Messergebnissen werden die verwen-
deten Spitzentypen jeweils in der Bildunterschrift angegeben. Dabei wird zum
einen der Messsondentyp, also SSS-NCL oder PPP-NCL, genannt und zum
anderen die Art und Dicke der Beschichtung. Wihrend beispielsweise ,Ni/Si*
fiir eine Messspitze vom Typ B steht, die mittels Argonionenétzen von der
SiO-Schicht befreit und anschlieffend mit Nickel bedampft wurde, bezeichnet
»(15415) nm Fe/SiO* eine Spitze vom Typ C, die mit (15+15) nm Eisen aus
zwei Richtungen bedampft wurde.

3.1.1 Spitzenkollisionen auf der NiO-Oberfliache

Spitzen, die iiber eine eingeschrankte elektrische Leitfahigkeit verfiigen, zei-
gen haufig ein problematisches Abbildungsverhalten, vor allem bei der Mes-
sung auf Isolatoren wie NiO. Davon sind insbesondere Spitzen vom Typ A
betroffen, wenn sie fiir Messungen bei tiefen Temperaturen verwendet wer-
den. In Abbildung 3.3 a) ist ein typisches Bild zu sehen, welches mit einer
solchen Spitze aufgenommen wurde. Es zeigt die (001)-Oberfldche von NiO,
wobei diese nur sehr unscharf abgebildet wird und auch keine klare Terras-
senstruktur zu sehen ist. Die schlechte Abbildungsqualitit kann durch loka-
lisierte Ladungen erklért werden, die sich an der Spitze befinden und wéh-
rend der Messung nicht abfliefsen konnen. Ladungen an der Oberfliche des
Nickeloxids, wie sie praktisch immer an den Spaltflichen ionischer Kristalle
auftreten, werden stark iiberhoht abgebildet und fithren durch die entste-
henden langreichweitigen Kraftbeitrdage zu wolkigen, unscharfen Strukturen
in den Bildern. Auch durch das Anlegen einer Biasspannung kénnen diese
Beitrége nicht vollig eliminiert werden (vgl. Kapitel 1.2.3).

Héaufig kann die Situation durch ein absichtliches Hineinfahren der Probe
in die Spitze deutlich verbessert werden. In Abbildung 3.3 b) wird ein Bild
gezeigt, welches mit der identischen Messsonde wie bei Bild a) auf einem
anderen Gebiet derselben Probe aufgenommen wurde. Im Gegensatz zu Bild
a) ist in diesem Bild die Terrassenstruktur mit monoatomaren Stufen und
einzelnen Adsorbaten klar zu erkennen. Durch das Hineinfahren der Probe
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Abbildung 3.3: Abbildung der NiO-Oberflidche a) vor und b) nach einer Spitzenkollision.
Beide Bilder wurden mit derselben Messsonde, aber auf unterschiedlichen Bereichen einer
Probe aufgenommen. Wihrend die Abbildung in Bild a) sehr unscharf ist und keine klare
Terrassenstruktur zu erkennen ist, hat sich die Situation durch die Kollision der Spitze
mit der Probe deutlich verbessert. In b) sind monoatomare Stufen und einzelne Adsorbate
klar erkennbar.

in die Spitze entsteht ein Kontakt und es kommt zum Ausgleich der Ladun-
gen, wodurch die storenden elektrostatischen Wechselwirkungen minimiert
werden.

Werden Spitzen vom Typ C verwendet, sind Spitzenkollisionen héufig
unnotig, da durch die starke Metallbedampfung eine ausreichend gute Leit-
fahigkeit der Spitzen erzielt wird. In vielen Fallen kommt es allerdings unab-
sichtlich zu Spitzenkollisionen. Manchmal treten dabei nur leichte Modifika-
tionen der Spitze auf, so dass sich die Abbildungseigenschaften nicht wesent-
lich verandern. Charakteristisch fiir solche Spitzenkollisionen ist der Verlust
von Spitzenmaterial, welches sich anschliefend auf der Oberflache wieder-
findet. Ein Grund fiir dieses Verhalten ist in der Geometrie der Anordnung
zu suchen. So konnte es beim Kontakt einer beschichteten Spitze mit der
Probenoberflache zur Ausbildung eines Meniskus kommen, so dass durch
Adhésion Teile des Metallfilmes auf die Oberflidche tibertragen werden. Ein
solches Verhalten wurde auch in Simulationsrechnungen beschrieben [82]. In
manchen Féllen scheint es dadurch zu einem Nachschérfen der Spitzen zu
kommen, was sich ebenfalls durch dieses Modell erklédren lédsst. Ein Beispiel
fiir den Materialverlust bei einer Spitzenkollision wird in Abbildung 3.4 ge-
zeigt. Nach einer Spitzenkollision ist auf einem zuvor flachen Gebiet eine etwa
160 pm hohe Erhebung zu sehen. Die Dimension der Erhebung spricht fiir
den Verlust einiger weniger Atome des vordersten Spitzenendes. Es ist zu
beachten, dass es sich in diesem Fall um eine Spitzenkollision geringer Inten-
sitidt handelt. Vielfach treten so starke Anderungen auf, dass eine saubere
Abbildung nicht ohne weitere absichtliche Spitzenkollisionen wieder herge-
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Abbildung 3.4: Abbildung der NiO-Oberfliche nach einer Spitzenkollision. Am oberen
Bildrand kam es vor der Aufnahme des gezeigten Bildes zu einer Spitzenkollision, bei der of-
fenbar Material verloren wurde. Vor der Kollision war der hier abgebildete Bereich atomar
flach, danach zeigt sich eine Erhebung mit einer Héhe von ca. 160 pm und einem Durch-
messer von ca. 2 nm. Messparameter: fo=160.533 Hz, Af=-12 Hz, v=-6,0-10"1N/m,
A=+43,8 nm, ¢,=34 N/m, Qy=4.700, B=4 T, Messsonde: SSS-NCL, Gd/SiO.

stellt werden kann. In der Mehrzahl aller Fille gelang atomare Auflésung auf
NiO(001) erst nach einer Kollision der Spitze mit der Oberfliche. Aufer zur
Eliminierung lokalisierter Ladungen auf der Spitze konnte es dadurch auch zu
Umstrukturierungen am Spitzenende kommen, die zu einer schérferen Spitze
fiihren, welche fiir atomare Auflosung geeigneter ist.

Die beschriebene Praparation der Spitze durch gezielte Spitzenkollisionen
auf der NiO-Oberfliche hat fiir die beabsichtigte Messung der magnetischen
Austauschwechselwirkung einen entscheidenden Nachteil, da nach einer sol-
chen Kollision nicht mehr sichergestellt werden kann, dass das vorderste Spit-
zenatom magnetisch ist. Zwar wurde bereits gezeigt, dass dabei typischerwei-
se Material von der Spitze verloren wird, ein Aufsammeln eines Sauerstoffa-
toms aus der Oberfliche kann dennoch nicht vollig ausgeschlossen werden. Da
die magnetische Austauschkraftmikroskopie im wesentlichen auf der Wech-
selwirkung des vordersten Spitzenatoms mit einem Probenatom basiert, ist
zu erwarten, dass dadurch der magnetische Kontrast verschwindet.

3.1.2 Spitzenkollisionen auf der Ni(111)-Oberfldche

Ein Ansatz, um Kollisionen zwischen Spitze und Probe durchzufiihren oh-
ne Gefahr zu laufen, nichtmagnetische Fremdatome aufzusammeln, besteht
darin, die Kollisionen auf einer reinen Nickeloberfliche durchzufiihren. Im
Anschluss an die Préaparation einer fiir atomare Auflésung geeigneten Spitze
wird die Probe dann gegen eine NiO-Probe ausgetauscht. Idealerweise sind
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mit einer derart préparierten Spitze im weiteren Verlauf des Experiments
Kollisionen mit der NiO-Oberflache zu vermeiden. Nachdem im folgenden
Abschnitt zunéchst die Praparation einer sauberen Ni(111)-Oberflache er-
lautert wird, wird im Anschluss die Praparation der Messsonden auf der
Nickeloberflache diskutiert.

Préaparation der Ni(111)-Oberfldche

Fiir die Messungen auf Nickel wurde ein Nickel-Einkristall verwendet, der
mittels Wolframdraht auf einem Probenhalter befestigt wurde. Die verwen-
dete Oberflache zeigt eine (111)-Orientierung. Zur Préparation wurde die
Oberfliche durch 30-miniitiges Argon-lonenétzen von Adsorbaten gereinigt
und anschliefend fiir 40 min bei ca. 900 K geheizt, um das Ausheilen der
Oberflache zu ermoglichen. Durch wiederholte Praparationszyklen kann so
zuverléssig eine saubere Oberfliche hergestellt werden. Ein typisches Beispiel
fiir eine so praparierte Oberfliche wird in Bild 3.5 gezeigt. Hier sind praktisch
adsorbatfreie Terrassen zu sehen, die von monoatomaren Stufen getrennt
werden und deren Breite im Bereich einiger zehn Nanometer liegt. Zudem
sind besonders in Bild b) einige Schraubenversetzungen an der Oberfliche
zu erkennen. Ist die Oberflaiche des Kristalls nach einer entsprechend langen
Messzeit mit einer Vielzahl von Adsorbaten belegt, so erhédlt man durch die
oben beschriebene Préparationsmethode wieder eine saubere Oberflache.

50 100 150
Entfernung in nm

Abbildung 3.5: Typisches RKM-Bild nach der Praparation der Ni(111)-Oberfliche.
a) zeigt ein Topographiebild, in dem zahlreiche, fast adsorbatfreie, monoatomare Ter-
rassen zu sehen sind, deren Breiten im Bereich einiger 10 nm liegen. Vereinzelt treten
auch Stufenbiindel auf, wie sie am linken Bildrand zu erkennen sind. Zur Verdeutli-
chung der Oberflachenstruktur wird in b) ein abgeleitetes Bild von a) gezeigt. Hier sind
auch deutlich einige Schraubenversetzungen zu erkennen. Messparameter: fp—=193.731 Hz,
Af=-3 Hz, y=2,6:10"'N/m, A==+5 nm, c¢,=50 N/m, Qy=107.000, Messsonde: PPP-
NCL, (15+17) nm Ni/SiO.
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Priparation der Spitze auf Ni(111)

Ein Beispiel fiir eine Praparation der Spitze mittels einer Spitze-Probe-
Kollision auf der Ni(111)-Oberfliche wird in Abbildung 3.6 gezeigt. Hier
wurde jeweils ein identischer Bereich der Probe vor und nach einer Spit-
zenkollision abgebildet. Deutlich ist etwa in der Bildmitte von Bild 3.6 b)
eine Erhebung auf der Oberfliche zu erkennen. Die Hohe dieses Objektes
kann anhand der Schnittlinie B mit ca. 1 nm abgeschitzt werden. Offen-
bar wurde hier also eine grofere Menge Material von der Spitze verloren als
in Abbildung 3.4. Durch eine solche Praparation konnen lokalisierte Ladun-
gen, die im Spitzenbereich vorliegen, abfliefsen, wodurch die elektrostatischen
Wechselwirkungen bei einer anschlieffenden Messung auf Isolatoroberflachen
minimiert werden.

In der Praxis hat sich gezeigt, dass das geschilderte Verfahren relativ
aufwendig ist. Insbesondere erfordert es einen Austausch der Proben im Mi-
kroskop. Zudem wird im allgemeinen die Langzeitstabilitdt der Abbildungs-
eigenschaften der Spitzen durch wiederholte Spitzenkollisionen herabgesetzt.
Héaufig erhélt man dadurch instabile Spitzen, die nicht {iber einen langeren
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Abbildung 3.6: Abbildung der Ni(111)-Oberflache a) vor und b) nach einer Spitzenkollisi-
on mit der Probe. Es sind drei monoatomare Terrassen zu sehen, die von zwei Stufenkanten
unterbrochen werden, die beide links in Schraubenversetzungen miinden. In a) und in b)
wurde jeweils eine Schnittlinie {iber eine monoatomare Stufe gelegt (A), womit die Flan-
kensteilheit vor und nach der Spitzenkollision verglichen werden kann. Die Schnittlinie des
Bildes b), die grau dargestellt ist, zeigt dabei eine hohere Flankensteilheit, was auf eine
schérfere Spitze schliefen ldsst. In Bild b) wird mittig auf der Terrasse eine Erhebung
beobachtet, die ca. 1 nm hoch ist (siche Schnitt B). An dieser Stelle fand die Kollision der
Spitze mit der Probe statt, wobei offenbar Spitzenmaterial verloren wurde. Messparameter:
fo=158.604 Hz, A==+2.5 nm, c,=34 N/m, Qo=46.000, a) Af=-15 Hz, v=-3,9-10"16N/m,
b) Af=-15 Hz, y=-3,9-1071°N,/m. Messsonde: SSS-NCL, (3+1) nm Ni/Si.
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Zeitraum brauchbar sind. In vielen Féllen verliert die Spitze nach einigen Kol-
lisionen mit der Probe komplett ihre Eignung fiir die Oberflachenabbildung,
so dass die Messsonde ausgetauscht werden muss.

3.2 Charakterisierung der Spitze im Rasterkraft-
mikroskop

Im Folgenden werden einige Methoden beschrieben, die verwendet werden
kénnen, um verschiedene Eigenschaften der Messsonden zu charakterisieren.
Eine Charakterisierung der Spitzeneigenschaften ist erforderlich, um die Pra-
parationsmethoden, wie sie in den vorangegangenen Unterkapiteln beschrie-
ben wurden, zu bewerten und zu optimieren. Insbesondere mit Hinblick auf
die angestrebte Messung der magnetischen Austauschkréfte ist es wichtig,
eine geeignete Praparationsmethode zu finden, die reproduzierbar zu brauch-
baren Messspitzen fiihrt.

3.2.1 Strukturelle Charakterisierung der Spitze

Ein wichtiger Gradmesser fiir die Schéarfe der Spitze ist die Messung der Flan-
kensteilheit von monoatomaren Stufen, also deren scheinbare Breite in Topo-
graphiebildern. Dies wird in Abbildung 3.6 demonstriert. Hier werden mono-
atomare Terrassen auf der Ni(111)-Oberfldche abgebildet, in die Schnittlinien
senkrecht zur Verlaufsrichtung der Stufenkanten eingezeichnet wurden. Aus
diesen Linienprofilen kann die Flankensteilheit ausgemessen werden. Fiir das
Bild a) liegt die Breite der Flanke zwischen einem Punkt bei 20% und ei-
nem bei 80% des Maximalwertes bei ca. 4 nm, wéhrend fiir b) ein Wert
von ca. 1,7 nm gemessen wird, was auf eine scharfere Spitze schliefen lasst.
Bei vielen Spitzen ist die scheinbare Breite der Stufen grofser, so dass dann
von einem stumpferen Spitzenende ausgegangen werden kann. Mit manchen
Spitzen werden Stufenkanten und Adsorbate doppelt dargestellt, was auf ei-
ne Doppelspitze schlieffen lédsst. Solche Spitzen sind fiir die Abbildung wenig
geeignet und konnen durch gezielte Spitze-Probe-Kollisionen bearbeitet wer-
den, wodurch in manchen Féllen die Abbildungsqualitat verbessert werden
kann.

3.2.2 Elektrische Eigenschaften der Spitze

Neben den strukturellen Eigenschaften der Messspitze kénnen auch ihre elek-
trischen Eigenschaften durch Messungen auf der Nickeloberfliche untersucht
werden. Dabei findet man bei manchen Spitzen ein ungewohnliches Verhalten
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Abbildung 3.7: Af(Ugias)-Kurven, die mit einer Spitze, die iiber lokalisierte Zusténde
verfiigt, in verschiedenen Abstédnden oberhalb eines sauberen und atomar glatten Bereichs
der Nickelprobe aufgenommen wurden. Die unterste Kurve wurde bei einer Frequenzver-
schiebung von A fg,;;=-5,5 Hz aufgezeichnet. Fiir die weiteren Kurven wurde die Probe um
den angegebenen Betrag zuriickgezogen. Deutlich sind bei der unteren Kurve die durch
Pfeile markierten sprunghaften Anderungen in der Frequenzverschiebung zu erkennen.
Bei groferen Abstdnden sind die Spriinge weniger klar erkennbar und die Sprunghdhen
nehmen ab bis sie schlieflich bei einem Abstand von 7,7 nm zur ersten Kurve komplett ver-
schwinden. Treten solche Spriinge oberhalb einer metallischen Probe auf, so kann daraus
auf die Existenz von lokalisierten Zusténden an der Spitze geschlossen werden. Messpa-
rameter: fo=152.917 Hz, A=+1,3 nm, ¢,=31 N/m, Qy=122.300, Messsonde: SSS-NCL,
(34+1) nm Ni/Si.

in Af(Upias)-Kurven, wie es in Abbildung 3.7 demonstriert wird. In dieser
Abbildung werden A f(Ug;.s)-Kurven gezeigt, die bei verschiedenen Messab-
standen oberhalb eines sauberen und atomar glatten Bereiches der Nickelo-
berfliche gemessen wurden. Die unterste Kurve wurde bei einer Frequenzver-
schiebung von A f=-55 Hz aufgenommen, wihrend fiir alle weiteren Kurven
der Spitze-Probe-Abstand um den angegebenen Betrag vergrofert wurde.
Durch Pfeile sind sprunghafte Anderungen der Kurve markiert, die sowohl
bei positiven als auch bei negativen Biasspannungen auftreten. Auch bei
grofseren Absténden werden diese Spriinge bei vergleichbaren Biasspannun-
gen beobachtet, allerdings nimmt die Stédrke der Frequenzénderung ab. Bei
groken Abstanden (-7,7 nm und -16,3 nm) sind keinerlei Spriinge mehr in der
Kurve erkennbar.

In der Literatur finden sich unterschiedliche Erklarungsmodelle fiir solche
diskreten Signaldnderungen. Die Spriinge werden dabei durch Einzelelektro-
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nenprozesse erklart, durch die sich die gemessenen Kraftwechselwirkungen in
diskreter Weise dndern. Dabei spielen Tunnelprozesse zwischen Spitze und
Probe, aber auch Lade- und Entladevorgédnge auf der Probenoberfliche eine
wichtige Rolle.

So wurden z.B. fiir leitfahige Spitzen oberhalb einer isolierenden Pro-
be Einzelelektronentunnelprozesse zwischen Spitze und Probe nachgewiesen
[83], durch die lokalisierte Zusténde in der Probenoberfliche besetzt wur-
den. Durch die angelegte Biasspannung kénnen bei kleinen Spitze-Probe-
Abstédnden von <3 nm einzelne Elektronen von der Spitze in die Probe tun-
neln, die bei umgekehrter Polaritdt der Biasspannung auch wieder zuriick
tunneln kénnen. Da die Ladungen auf der Probenoberfliche nicht abfliefen
konnen, entsteht durch die zusétzliche elektrostatische Wechselwirkung ein
sprunghafter Anstieg oder Abfall in der Stéarke der Wechselwirkung.

Ahnliche Effekte kommen zu Stande, wenn Spitzen verwendet werden,
an deren Ende sich ein isolierter Metallcluster befindet. Bei Messungen auf
metallischen Oberflichen wurde nachgewiesen, dass einzelne Elektronen von
der Probe in den Cluster hineintunneln kénnen, um anschlieffend dort zu
verbleiben [84, 85].

Diskrete Signaldnderungen wurden auch beim Laden oder Entladen von
lokalisierten Zustanden einer Probe beobachtet. In einer frithen Arbeit, in der
der Entladevorgang einer geladenen, isolierenden Probe untersucht wurde,
konnte bereits gezeigt werden, dass in einem solchen Experiment der Nach-
weis der Kraftwechselwirkungen einzelner Elektronen moglich ist [86]. In einer
anderen Arbeit wurden die Auf- und Entladevorgénge in Quantenpunkten an
der Oberfliche einer Probe untersucht [87]. Allgemein erwartet man fiir solche
Prozesse, die ausschlieklich in der Probe stattfinden, eine Ortsabhéngigkeit
des Effektes und ein vollsténdiges Verschwinden der beobachteten Spriinge
in den A f(Ugias)-Kurven bei entsprechend grofen Spitze-Probe-Abstanden.

Da bei der Untersuchung, die in Abbildung 3.7 behandelt wird, die Kur-
ven oberhalb einer sauberen und atomar glatten Ni(111)-Oberfliche gemes-
sen wurden, kénnen lokalisierte Zustdnde an der Probenoberfliche eindeutig
ausgeschlossen werden. Auch die beschriebenen Tunnelprozesse kommen als
Erkldarung nicht in Frage, da auch bei groferen Abstdnden, fiir die keine
Tunnelprozesse zwischen Spitze und Probe zu erwarten sind, Spriinge in den
A f(Ugias)-Kurven auftreten. Die Spriinge in den Kurven konnen daher auf
lokalisierte Zustdnde am Spitzenende zuriickgefithrt werden, die durch die
angelegte Biasspannung in Einzelelektronenprozessen besetzt werden. Die
Wechselwirkung mit der Probenoberfliche dient hier dem Nachweis dieser
Lade- und Entladevorgénge. Da die elektrostatische Wechselwirkung lang-
reichweitig ist, konnen diese Vorgénge deutlich von Tunnelprozessen zwischen
Spitze und Probe unterschieden werden. Eine solche Untersuchung des Spit-
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Abbildung 3.8: Hystereseverhalten bei A f(Ugias)-Kurven, die mit schlecht leitfdhi-
gen Messsonden gemessen wurden. In a) werden zwei Kurven gezeigt, wobei die eine
wahrend einer Rampe von Ugias Start=-0,8 V nach Ugias,Ende="10,8 V und die ande-
re auf dem Riickweg nach Upias start gemessen wurde. Beide Kurven liegen deckungs-
gleich aufeinander, so dass auf eine gute Leitfdhigkeit der Spitze geschlossen werden kann.
b) A f(Ugias)-Kurven bei schlecht leitenden Messsonden zeigen héufig ein Hystereseverhal-
ten zwischen dem Hin- (schwarze Linie) und dem Riickweg (graue Linie) der Kurve, wie
es hier sichtbar wird. Es sind Upgias start=-2,0 V und Upias Ende=11,0 V. Messparameter:
a) fo=158.995 Hz, A fson=-1 Hz, A==46,7 nm, c,=34 N/m, Q=27.700, Messsonde: SSS-
NCL, (15+15) nm Fe/Si, b) f,=159.802 Hz, A fson=-1 Hz, A=+62,5 nm, ¢,=34 N/m,
Q0=291.900, Messsonde: SSS-NCL, (15+15) nm Fe/Si.

zenzustandes ist auch auf Isolatoren moglich, allerdings muss dabei streng
genommen zusétzlich die Ortsabhéngigkeit der Spriinge in den A f(Upias)-
Kurven iiberpriift werden.

Aus der Existenz von Spriingen in A f(Ugias)-Kurven auf sauberen Me-
talloberflachen kann also direkt auf eine schlecht leitende Spitze geschlossen
werden, die iiber lokalisierte Zustdnde verfiigt. Im vorliegenden Fall befindet
sich vermutlich trotz einer Metallbeschichtung zu wenig leitfihiges Material
am Spitzenende.

Ein anderer Hinweis auf eine schlechte Leitfdhigkeit der Spitze ist die
Existenz einer Hysterese in manchen A f(Upias)-Kurven, die auf der Nickelo-
berflache gemessen wurden (siehe Abbildung 3.8 b)). Als Test wird die Bias-
spannung dafiir von einem Anfangswert Ugias start 20 einem Endwert Ugias gnde
gefahren und anschliefsend wieder zuriick, wobei fiir beide Richtungen eine
A f(Upias)-Kurve aufgenommen wird. Tritt eine Hysterese zwischen den bei-
den Richtungen auf, so liegt offenbar eine schlechte elektrische Leitfahigkeit
der Spitze vor, wodurch sich die Ladungen erst mit einer gewissen Zeitver-
zogerung entsprechend der angelegten Biasspannung umverteilen. Spitzen,
die eine gute Leitfahigkeit aufweisen, zeigen keinerlei Hysterese, wie es in
Abbildung 3.8 a) zu sehen ist.
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Spitzen, bei denen die A f(Ug;as)-Kurven die beschriebenen charakteristi-
schen Spriinge beziehungsweise eine Hysterese zeigen, erweisen sich als wenig
geeignet fiir die Abbildung der isolierenden NiO-Oberfliche. Das Erschei-
nungsbild der A f(Upgi,s)-Kurven kann also als wichtiges Kriterium fiir die
elektrische Charakterisierung der Messspitze verwendet werden.

Betrachtet man Messungen bei tiefen Temperaturen, so kann man aus
der guten elektrischen Leitfahigkeit einer Spitze auf eine durchgehende und
ausreichend dicke Metallschicht an der Spitze schliefsen. Eine ferromagnetisch
beschichtete Spitze des Typs C, die bei tiefen Temperaturen eine gute elektri-
sche Leitfahigkeit aufweist, verfiigt daher mit hoher Wahrscheinlichkeit {iber
ein Spitzenende, welches aus magnetischen Atomen gebildet wird. Diese Fest-
stellung ist insbesondere dann wichtig, wenn die Eignung einer Spitze fiir die
magnetische Austauschkraftmikroskopie bewertet werden soll.

3.2.3 Magnetische Charakterisierung der Spitze

Auch die magnetostatischen Eigenschaften der Spitze kénnen bis zu einem
gewissen Grad auf der Nickeloberfliche untersucht werden. So ist es mit
magnetischen Spitzen moglich, das Mikroskop als Magnetkraftmikroskop zu
betreiben. Eine entsprechende Messreihe wird in Abbildung 3.9 vorgestellt.
Dazu wird der Topographieregelkreis ausgeschaltet und in einem geeigne-
ten konstanten Abstand oberhalb der Oberflache gemessen (siche dazu auch
[73]). Durch magnetostatische Wechselwirkungen zwischen der Spitze und der
Probe entsteht im Frequenzverschiebungskanal ein Abbild der magnetischen
Doménenstruktur der Ni(111)-Oberflache.

Abbildung 3.9 a) zeigt ein Topographiebild der Nickeloberfliche mit zahl-
reichen monoatomaren Stufen. Die beiden Pfeile markieren Adsorbate auf der
Oberflache, die auch in den magnetkraftmikroskopischen Bildern in b) und
¢) zu sehen sind. In b) und c) ist die Terrassenstruktur der Oberfliche nur
schwach zu sehen, wahrend der magnetische Kontrast der verschiedenen Do-
ménen klar zu erkennen ist. Um den magnetischen Ursprung des Kontrastes
nachzuweisen, wurde das dufere Magnetfeld von 0 T in a) auf 25 mT in b)
erhoht. Dadurch dndert sich der Bildkontrast, so dass es sich hier tatséchlich
um magnetische Strukturen handelt, die iiber die langreichweitigen magne-
tostatischen Wechselwirkungen mit der ferromagnetisch beschichteten Spitze
interagieren.

Eine solche magnetische Abbildung mit der beobachteten Signalstérke
lasst auf eine magnetische Spitze schliefsen, die iiber ein klar ausgepragtes fer-
romagnetisches Streufeld verfiigt. Damit kann allerdings keine Aussage iiber
die Natur des Atoms am vordersten Spitzenende gemacht werden. Da hier
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Abbildung 3.9: Abbildung der Ni(111)-Oberfliche, aufgenommen mit einer nickelbe-
schichteten Spitze. a) zeigt ein Topographiebild bei A f=-1 Hz und B=0 T, b) ein MKM-
Bild bei B=0 T und ¢) ein MKM-Bild bei B=25 mT. In a) ist deutlich die Terrassenstruk-
tur zu sehen, welche von einem magnetischen Signal iiberlagert wird. Durch die Messung
im Magnetkraftmikroskopiemodus wird das magnetische Signal in b) und ¢) vom Topo-
graphiesignal getrennt. Allerdings sind die mit den Pfeilen markierten Adsorbate sowie
die Stufenstruktur auch in den beiden MKM-Bildern schwach erkennbar. In Abhéngig-
keit vom angelegten Magnetfeld dndert sich die abgebildete Doménenstruktur, so dass
damit der magnetische Ursprung des Signals in b) und ¢) eindeutig belegt wird. Mess-
parameter: fp=152.403 Hz, A=+5 nm, ¢,=31 N/m, Qo—44.000, Messsonde: PPP-NCL,
(10-+10) nm Ni/SiO. a) Af=-1 Hz, v=-6,9-10"1"Ny/m, b) Spitze-Probe-Abstand: 19 nm,
¢) Spitze-Probe-Abstand: 24 nm.

nur die langreichweitige magnetostatische Wechselwirkung gemessen wird,
spielt die Art oder die Ausrichtung des vordersten Spitzenatoms fiir den be-
obachteten Kontrast praktisch keine Rolle.

3.2.4 Atomare Auflésung auf der Ni(111)-Oberflache

Wie bereits erldutert, kann durch die gezielte Kollision der Spitze haufig
die Abbildungsqualitdat deutlich verbessert werden. Mit einer so praparierten
Spitze konnte auch erstmalig atomare Auflosung auf der Ni(111)-Oberflache
erzielt werden, wie es in Abbildung 3.10 zu sehen ist'.

Abbildung 3.10 a) zeigt klar die in einer dreizdhligen Symmetrie angeord-
neten Atome an der Oberfliche. Das Topographiebild zeigt dabei den Kon-
trast invertiert, so dass die Nickelatome nicht als Erhebungen, sondern als
Vertiefungen dargestellt werden. Bemerkenswert sind dabei das grofe Rau-
schen von etwa 20 pm und die hohe Korrugation von ca. 60 pm. Ublicherweise
werden dagegen auf Metalloberflichen Korrugationen im Bereich von unter

fWihrend andere Metalloberflichen wie Ag(111), Cu(111) bzw. Cu(100) bereits mittels
eines Rasterkraftmikroskops mit atomarer Auflésung abgebildet werden konnten [88-90],
ist bislang keine entsprechende Studie fiir Ni(111) aus der Literatur bekannt.
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Abbildung 3.10: Atomare Auflésung auf Ni(111). Die hexagonale Struktur ist im Topo-
graphiebild in a) klar zu erkennen. Die gezeigte Schnittlinie zeigt eine Korrugation von
ca. 60 pm. Das Bild zeigt ein sehr hohes Rauschniveau. Vermutlich bestand am unteren
Umkehrpunkt der Federbalkenoszillation ein mehratomiger Kontakt zwischen der Spitze
und der Probenoberfliche, so dass zwar die Gitterperiodizitit wiedergegeben wird, ein-
zelne Fehlstellen aber nicht abgebildet werden kénnen. Messparameter: fy=151.441 Hz,
Af=-20,6 Hz, y=1,2-10~*N/m, A==420 nm, c,=31 N/m, Qp=26.500, Messsonde: SSS-
NCL, Si.

15 pm gemessen. Der Grund fiir die kleine zu erwartende Signalstérke liegt in
der schwachen raumlichen Modulation der totalen Ladungsdichte oberhalb
von Metalloberflachen, die hier kontrastgebend ist.

Da keine Punktdefekte abgebildet werden, ist unklar, ob die vorliegende
Messung tatsdchlich im attraktiven Nichtkontakt-Bereich der Spitze-Probe-
Wechselwirkung entstanden ist. Die unerwartet hohe Korrugation sowie das
sehr hohe Rauschniveau wiahrend der Messung sprechen eher fiir eine Mes-
sung, bei der am unteren Umkehrpunkt der Oszillation des Federbalkens eine
mehratomige Kontaktfliche zwischen der Spitze und der Probe entstanden
ist. Eine solche mehratomige Kontaktfliche kann durch starke langreichweiti-
ge attraktive Kréfte zwischen Spitze und Probe zustande kommen, wodurch
die Gesamtkraft immer noch anziehend sein kann, wéhrend die vordersten
Spitzenatome bereits starke repulsive Kréfte erfahren. Dadurch wird zwar
die Gitterperiodizitat sowie die Symmetrie richtig wiedergegeben, aber wah-
re atomare Auflosung, also die Abbildung einzelner atomarer Punktdefekte,
ist damit oftmals nicht mdoglich.
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Kapitel 4

Topographische Untersuchung der
NiO(001)-Oberflache

Bevor in Kapitel 5 auf die Experimente zur magnetischen Austauschkraft-
mikroskopie eingegangen wird, wird zunéchst die Topographiemessung auf
der NiO(001)-Oberfliche behandelt. Zuerst wird die Préaparation der Proben
erlautert, bevor die Abbildung von Defekten auf der Oberfliche beschrieben
wird. Des Weiteren werden der atomare Kontrast im Topographie- sowie im
Dissipationssignal thematisiert und die Auswirkungen von Spitzenwechseln
auf den Kontrast auf atomarer Grofenskala behandelt.

4.1 Eigenschaften von Nickeloxid

Nickeloxid ist ein Antiferromagnet mit einer Néeltemperatur von
Trneer=525 K und einer Gitterkonstanten von a=417 pm [91]. Die elektrische
Leitfahigkeit ist sehr gering, da es sich bei NiO um ein klassisches Beispiel
fiir einen Mott-Isolator handelt. Bei der Bildung von NiO findet ein Ladungs-
transfer vom Nickel zum Sauerstoff statt, so dass ein wesentlicher Anteil der
Bindungen ionischer Natur ist.

Einige wichtige Eigenschaften des Nickeloxids lassen sich aus den elektro-
nischen Gegebenheiten des Nickels und des Sauerstoffs ableiten. Die Elek-
tronenkonfiguration ist dabei fiir Nickel [Ar| 3d® 4s* und fiir Sauerstoff
[He| 2s5* 2p*. Die chemische Bindung zwischen Sauerstoff- und Nickelatomen
wird bestimmt durch die p- und s-Elektronen, welche weiter in das Vakuum
hinausragen als die lokalisierten 3d-Elektronen. Die 3d-Schale wiederum ist
nicht vollstandig abgesattigt und besitzt zwei ungepaarte Elektronen, die die
magnetischen Eigenschaften des Nickeloxids bestimmen. So kann die antifer-
romagnetische Kopplung der Nickelatome im Nickeloxid durch einen Super-

73
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Abbildung 4.1: Schematische Darstellung eines NiO-Kristalls. An der (001)-Oberfliche
sind sowohl Nickel- als auch Sauerstoffatome vertreten. Die magnetischen Momente der
Nickelatome sind innerhalb der (111)-Ebene ferromagnetisch gekoppelt, wobei zwischen
benachbarten (111)-Ebenen wiederum eine antiferromagnetische Kopplung herrscht. An
der (001)-Oberflache des Kristalls sind daher die magnetischen Momente der Nickelatome
entlang der [110]-Richtungen parallel zueinander ausgerichtet, wihrend entlang der [110]-
Richtungen eine alternierende Anordnung der Momente auftritt [58].

austausch z.B. entlang der (100)-Richtungen zwischen den 3d-Elektronen des
Nickels erkléart werden, der iiber die 2p-Elektronen des Sauerstoffs vermittelt
wird (vgl. dazu auch Kapitel 1.1.2). Durch die starke Lokalisierung der 3d-
Elektronen entsteht eine grofe Bandliicke von etwa 3,8 eV [91], so dass NiO
zu den Isolatoren gezahlt wird.

Die Kristallstruktur entspricht der Natriumchloridstruktur und ist zu-
sammen mit der magnetischen Struktur in Abbildung 4.1 dargestellt. An der
(001)-Oberfliche sind demnach sowohl Nickel- als auch Sauerstoffatome ver-
treten. Die magnetischen Momente der Nickelatome sind innerhalb der (111)-
Ebene parallel zueinander ausgerichtet. Zwischen den einzelnen (111)-Ebenen
dagegen gibt es eine antiferromagnetische Kopplung, so dass insgesamt al-
so eine AF5-Ordnung vorliegt. Als Konsequenz sind an der (001)-Oberfliache
entlang der [110]-Richtungen die magnetischen Momente der Nickelatome
parallel ausgerichtet, wihrend sie entlang der [110]-Richtungen alternierend
angeordnet sind. Die magnetischen Momente zeigen dabei in eine der zwolf
moglichen (211)-Richtungen.

Fiir die Ausrichtung der magnetischen Momente an der Oberflache finden
sich in der Literatur unterschiedliche Angaben. So wurde fiir NiO-Filme der
Dicken 10-80 nm, die auf ein MgO(001)-Substrat aufgebracht wurden, eine
senkrechte Ausrichtung der Spins an der Oberfliche gefunden [92]. Fiir die
Oberfliche von NiO-Einkristallen, wie sie auch in der vorliegenden Arbeit
verwendet wurden, ergab eine Studie mit linearem Rontgendichroismus, dass
die Ausrichtung der magnetischen Momente an der Oberfléche nicht von der
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Ausrichtung im Festkorper abweicht [93]. Daraus ergibt sich, dass die magne-
tischen Momente an der Oberflidche in jedem Fall eine deutliche out of plane-
Komponente aufweisen. So ist der Winkel zwischen der (001)-Oberflache und
dem magnetischen Moment fiir acht der zwolf (211)-Richtungen etwa 29,2°
und fiir die anderen vier Richtungen etwa 60,8°. Dementsprechend betragt
die out of plane-Komponente 44,3% bzw. 81,6% des Gesamtmomentes.
Strukturell gesehen zeigt die (001)-Oberflache keine Rekonstruktion. Da~
fiir ist eine leichte Relaxation der Oberflachenlage von etwa 1,5 % in Richtung
des Kristalls festzustellen. Aufserdem tritt ein geringes rumpling auf, wobei
das Nickel-Untergitter der ersten Lage um <10 pm in Richtung Vakuum ver-
schoben wird [94]. Daraus folgt, dass sowohl auf dem Nickel-Untergitter als
auch auf dem Sauerstoff-Untergitter alle Gitterpldtze voneinander chemisch
und strukturell ununterscheidbar sind. Die chemische Oberflacheneinheits-
zelle und die magnetische Oberflicheneinheitszelle zeigen eine (1x1)- bzw.
eine (2x1)-Symmetrie. Sie fallen somit nicht zusammen und unterscheiden
sich klar voneinander. Daher kann durch eine Abbildung der Periodizitéat der
magnetischen Einheitszelle direkt auf die erfolgreiche Detektion einer Aus-
tauschwechselwirkung geschlossen werden (siehe auch Kapitel 2.1).

4.2 Praparation der NiO(001)-Oberflache

Fiir die Praparation einer sauberen NiO(001)-Oberflache bietet sich das Spal-
ten eines entsprechend vorbereiteten Einkristalls innerhalb der UHV-Kammer
an. In der vorliegenden Arbeit wurden dafiir quaderférmige NiO-Einkristalle
mit einer Grundfliche von ca. 2x2 mm? verwendet, die mit Hilfe einer Si-
ge mit einer Sollbruchstelle versehen wurden [95]. Fiir die weiteren Schritte
zur Praparation der NiO-Kristalle kamen verschiedene Verfahren zum Ein-
satz, wobei mit der im Folgenden beschriebenen Prozedur die besten Er-
gebnisse erzielt wurden. Damit die Kristallprobe auch innerhalb der Vaku-
umkammer handhabbar ist, wurde sie mittels eines Lotverfahrens, wie es in
[75] beschrieben wird, auf einem Probenhalter aus Tantal befestigt. Uber ein
Cu/Ag-Lot wird hier eine dauerhafte Verbindung hergestellt, die auch beim
Heizen unter UHV-Bedingungen nicht ausgast. Dies ist besonders wichtig,
da die Probe nach dem Spalten auf Temperaturen von etwa 200°C gebracht
wird. Dadurch wird ein besseres Abflieften lokalisierter Ladungen, die beim
Spaltprozess entstehen, ermoglicht. Wird zur Befestigung des Kristalls da-
gegen ein typischer UHV-tauglicher Zweikomponentenklebstoff verwendet,
so kann es bei erhohten Temperaturen zum Ausgasen verschiedener, fliichti-
ger Bestandteile des Klebstoffes kommen, wodurch die Adsorbatbelegung der
Oberflache steigt. Zwar ist eine perfekte NiO(001)-Oberflache inert, jedoch
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Abbildung 4.2: Ubersichtsbild der Topographie mit dazugehoriger Schnittlinie. Deut-
lich sind die monoatomaren Terrassen zu sehen, deren Stufenkanten vornehmlich parallel
zueinander entlang der [100]-Richtung verlaufen. Die Terrassenbreite liegt im Bereich ei-
niger zehn Nanometer. Es sind zahlreiche Adsorbate zu sehen, die sich bevorzugt an den
Stufenkanten anlagern. Das Bild wurde etwa 24 h nach dem Spalten aufgenommen. Mess-
parameter: fo=191.597 Hz, Af=-1,3 Hz, y=-1,1-1071N\/m, A=+5 nm, c¢.=49 N/m,
Messsonde: PPP-NCL, Ni/Si.

tritt bei realen Spaltflichen héufig eine grofse Zahl von Punkt- und Linien-
defekten auf, an denen sich Adsorbate bevorzugt anlagern. Bei der Messung
auf einer adsorbatbelegten Oberfliche erhoht sich das Risiko, durch eine Kol-
lision mit einem grofsen Adsorbat eine Spitzenmodifikation zu erhalten. Zum
einen kann die Spitze dadurch unbrauchbar werden und zum anderen kann
danach nicht mehr ausgeschlossen werden, dass durch die Kollision nicht-
ferromagnetische Fremdatome an das vorderste Spitzenende gelangt sind. So-
mit wird die Durchfiihrung eines kontrollierten MAKM-Experimentes durch
eine adsorbatarme Oberfldche deutlich erleichtert.

Um die Anzahl der Adsorbate zu minimieren, sollte wahrend des Spal-
tens und des Heizens der Probe auf einen besonders guten Druck in
der Préparationskammer der UHV-Anlage geachtet werden. Zur Verbesse-
rung der Vakuumbedingungen wird im Vorfeld der Praparation eine Titan-
Sublimationspumpe eingesetzt. Zusatzlich wird wiahrend der gesamten Pra-
paration eine Kiihlfalle an der lonengetterpumpe der Praparationskammer
mit flissigem Stickstoff betrieben. Typische Driicke liegen dabei im Bereich
von 2 -1078 Pa.

Die noch ungespaltene Kristallprobe wird in die Schleuse der Vakuum-
kammer eingesetzt und diese iiblicherweise iiber Nacht abgepumpt und mit
einer Temperatur von ca. 120°C ausgeheizt. Anders als bei den Innenwéanden
der Schleuse reicht die verwendete Temperatur offenbar nicht aus, um die
Probe auf ihrem Probenhalter vom Wasserfilm zu befreien, der unter Umge-
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bungsbedingungen adsorbiert wurde. Daher wird die Probe vor dem Spalten
in eine Widerstandsheizung eingesetzt und typischerweise fiir einige Stun-
den auf eine Temperatur von etwa 200-230°C gebracht. Nach dem Abkiihlen
des Kristalls wird dieser in der Schleuse gespalten und direkt im Anschluss
wiederum in der Widerstandsheizung fiir ca. 15 min auf 200-220°C geheizt.
Dadurch erhoht sich die elektrische Leitfahigkeit der Probe und elektrische
Ladungen, die durch den Spaltprozess an der Oberfliche eines solchen ioni-
schen Kristalls entstehen, konnen leichter abfliefsen. Anschliefend wird un-
verziiglich ein Transfer in das Mikroskop vorgenommen, der unter den gege-
benen Bedingungen in unter zehn Minuten durchgefiihrt werden kann. Wird
das Mikroskop bei tiefen Temperaturen betrieben, so wirkt die Oberflache
des Kryostaten wie eine grofse Kiihlfalle, so dass im Mikroskop mit sehr gu-
ten Vakuumbedingungen zu rechnen ist. Daher lassen sich neu préaparierte
Proben normalerweise iiber mehrere Tage oder sogar iiber mehrere Wochen
untersuchen, bevor eine zu grofe Adsorbatdichte eine sinnvolle Messung ver-
hindert.

In Abbildung 4.2 wird ein RKM-Bild der Oberfliche gezeigt, wie es in
der Regel nach der Préaparation beobachtet wird. Durch das Spalten des Kri-
stalls sind glatte terrassierte Oberflaichen entstanden, die durch Stufen mit
der Hohe der halben Gitterkonstanten voneinander getrennt sind. Die Breite
dieser Terrassen liegt haufig im Bereich einiger zehn Nanometer und sie wer-
den vornehmlich begrenzt durch Stufenkanten entlang der [100]-Richtungen.
Auf der Oberflache befinden sich einige Adsorbate, die sich zumeist an den
Stufenkanten angelagert haben.

4.3 Untersuchung von Defekten

Neben den erwéhnten Adsorbaten werden auch zahlreiche Defekte auf den fla-
chen Terrassen abgebildet. In Abbildung 4.3 ist neben der Topographie auch
ein Ableitungsbild der Topographie dargestellt. Dadurch werden Stufen und
insbesondere noch deutlich kleinere topographische Objekte, die sonst kaum
erkennbar sind, hervorgehoben. Neben den monoatomaren Stufen kann auf
den Terrassen zwischen zwei verschiedenen Objekttypen unterschieden wer-
den, die im Bild mit A und B bezeichnet werden. Die mit A bezeichneten
Objekte zeigen eine relativ scharf begrenzte asymmetrische Form mit latera-
len Dimensionen von ca. 1,1x1,6 nm? und einer scheinbaren Héhe von etwa
30 pm. Die mit B bezeichneten Objekte sind mit einer scheinbaren Hohe von
ca. 16 pm und einem Durchmesser von etwa 1,4 nm deutlich kontrastéarmer.
Dabei ist zu beachten, dass die Messung der lateralen Dimensionen eines sol-
chen Objektes von der Form der Spitze abhingt, wihrend die Hohenmessung
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Abbildung 4.3: Topographiebild a) und das dazugehorige abgeleitete Bild b) monoatoma-
rer Stufen. Die Stufenkanten laufen entlang der (100)-Richtungen. Die Oberfliche ist prak-
tisch adsorbatfrei aber es sind zahlreiche Defekte sichtbar (Defektdichte ca. 1-1016m=2).
Auf den Terrassen kann zwischen zwei Objekttypen unterschieden werden (A und B),
die erst im Ableitungsbild deutlich hervortreten. Das rechte Bild wurde zur Rauschun-
terdriickung mit einem Tiefpass gefiltert. Messparameter: fo=191.597 Hz, Af=-1.9 Hz,
v =-1.6-10"1N/m, A=+5 nm, c,=49 N/m, Messsonde: PPP-NCL, Ni/Si.

auch bei einer relativ stumpfen Spitze einen verlasslichen Wert liefern sollte.
Aufgrund ihrer Dimensionen kann man davon ausgehen, dass es sich bei den
beobachteten Erhebungen nicht um Adsorbate handelt, wie eine einfache Ab-
schitzung zeigt. So zeigt das Massenspektrum des Restgases typischerweise
die Molekiile H,,, CO, CO,, und H,O, die damit die wahrscheinlichsten Adsor-
bate darstellen. Die van der Waals-Durchmesser, die einen groben Anhalts-
punkt tiber die zu erwartenden Dimensionen eines Adsorbates geben, liegen
dafiir bei iiber 200 pm'. Ein weiterer Hinweis darauf, dass es sich hier nicht
um Adsorbate handelt, ergibt sich daraus, dass die Objekte offenbar nicht
vermehrt an Stufenkanten zu finden sind, sondern gleichverteilt erscheinen.
Diese Hinweise deuten auf intrinsische Defekte als Erkldrung hin. Beispiels-
weise kann es sich um Fremdatome in der obersten Atomlage handeln oder
aber um lokalisierte Ladungen wie sie bei Fehlstellen und Farbzentren auftre-
ten. Auch Ladungen unterhalb der Oberfliche konnen infolge der Polarisation
des umgebenden Kristallgitters zu solchen Kontrasten fiihren.

Ein anderer Defekttyp, der ebenfalls hdufig anzutreffen ist, sind Fehlstel-
leninseln. Diese sind in Abbildung 4.4 a) zu sehen. Es handelt sich hier um
Defekte, die normalerweise eine Monolage tief sind und in diesem Fall eine
laterale Dimension von ca. 7,5x4,5 nm? aufweisen. Auf der mittleren Ter-
rasse befindet sich eine solche Fehlstelleninsel direkt an der Stufenkante. In
direkter Nachbarschaft dieser Fehlstelle ist eine schleifenartige Struktur auf
der untersten Terrasse zu sehen. Dabei handelt es sich moglicherweise nicht

" Dyaw (Hy)=220 pm, Dyqw (H,0)=280 pm, Dyqw (C)=340 pm, Dyaw(0)=304 pm
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Abbildung 4.4: Leerstelleninseln auf der NiO-Oberflache. Das Topographiebild a) zeigt
drei monoatomare Terrassen, deren Stufenkanten entlang der [100]-Richtung verlaufen.
Zudem werden auf den Terrassen einige Fehlstelleninseln abgebildet und auf der unter-
sten Terrasse ist eine schleifenartige Struktur zu sehen. In b) und ¢) werden zwei Topo-
graphiebilder einer Fehlstelleninsel einer anderen Probe gezeigt. Die Biasspannung wird
dabei von Ugpjas=0 V im Bild b) zu Ugjas=1,5 V in ¢) verdndert. Deutlich ist zu erken-
nen, dass sich der Kontrast im Randbereich des Defektes dndert in Abhéngigkeit der
Biasspannung. So wechselt er an Position A von hell nach dunkel, wihrend bei B ein
Wechsel von dunkel nach hell stattfindet. Messparameter: a) fo=164.989 Hz, A f=-2 Hz,
y=-1,4-10"Ny/m, A=4225 nm, ¢,=36 N/m, Qy=103.000, B=5 T, Messsonde: PPP-
NCL, (15+15) nm Fe/SiO. b) und c): fp=204.023 Hz, A=+10,0 nm, c¢,=56 N/m,
Qo=51.000, b) Af=-23 Hz, v=-6,0-10"1Ny/m, c¢) Af=-9,2 Hz, v=-2,4-1071°Ny/m,
Messsonde: PPP-NCL, (5+25) nm Ni/Si.

um Fremdadsorbate, sondern um Adsorbatinseln, die sich aus dem Mate-
rial der Leerstelleninseln wahrend des Spaltvorganges gebildet haben. Sol-
che Strukturen, wie auch dhnliche Fehlstelleninseln, wurden auch auf (001)-
Spaltflichen des isostrukturellen MgO gefunden [96].

Die Rénder der Fehlstelleninseln zeigen héufig eine unregelméfige Hellig-
keitsverteilung. In Abb. 4.4 b) und ¢) wurde eine Fehlstelleninsel einer ande-
ren NiO-Probe bei verschiedenen Biasspannungen untersucht. Hier zeigt sich
eine Modulation der Helligkeit im Randbereich des Defektes. Bei Variation
der Biasspannung (Bild b) wurde mit Ugjos=0 V und ¢) mit Ugjes=1,5 V
aufgenommen) dndert sich der Kontrast an Punkt A von hell nach dunkel
wahrend er bei B von dunkel nach hell ibergeht. Dieses Verhalten léasst sich
mit der Existenz von lokalisierten Ladungen im Randbereich der Fehlstelle
erkldren. Da das metallische Spitzenende durch die angelegte Biasspannung
unterschiedlich geladen ist, dndert sich die Stéarke und das Vorzeichen der
elektrostatischen Wechselwirkung mit den lokalisierten Ladungen entspre-
chend. Dadurch kommt es in topographischen Abbildungen bei einer Varia-
tion der Biasspannung zu scheinbaren Hohendnderungen.
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4.4 Atomare Auflosung

Mit einer geeigneten Messsonde, deren Spitzenende durch ein einziges
Atom gebildet wird, ist auch die Abbildung der atomaren Struktur an der
(001)-Oberflache von NiO moglich. In Abbildung 4.5 wird ein entsprechen-
des Topographiebild zusammen mit zwei Schnittlinien gezeigt. Das Bild
zeigt ein regelmékiges, quadratisches Gitter, das der strukturellen (1x1)-
Oberflacheneinheitszelle entspricht. Dabei ist zu beachten, dass nur eine Ato-
mart als Erhebung angezeigt wird.

Aus Arbeiten von Castell et al. [97] ist bekannt, dass die totale Ladungs-
dichte oberhalb der Sauerstoffatome grofer ist als oberhalb der Nickelatome
(siche dazu auch Abbildung 6.9). Geht man davon aus, dass die kurzreichwei-
tige chemische Wechselwirkung dort am groften ist, wo die Elektronendichte
grofs ist, kdnnen die Maxima dem Sauerstoffuntergitter zugeordnet werden.
Zudem ist die chemische Affinitdt zwischen Sauerstoff und Eisen grofier als
zwischen Nickel und Eisen [98|. Daher werden bei Verwendung von metalli-
schen Spitzen nur die Sauerstoffatome als Maxima abgebildet und die Nickel-
atome erscheinen dunkel [44]. Dieser Befund wird durch theoretische Rech-
nungen gestiitzt, nach denen metallische Spitzen bzw. reine Siliziumspitzen
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Abbildung 4.5: Topographiebild der NiO(001)-Oberfliche mit atomarer Auflésung. Es
ist nur eine Atomsorte als Erhebung sichtbar, die andere wird als Minimum dargestellt.
In der linken oberen Ecke ist ein Fremdatom im Kristallgitter zu sehen. Das Fremdatom
erscheint um etwa 6 pm erhoht gegeniiber den anderen Atomen. Die Schnittlinien A und
B zeigen eine Korrugation von ca. 25 pm bei einem Rauschen von etwa 4 pm. Da die
Schnittlinie B annéhernd parallel zur schnellen Rasterrichtung verlduft, ist hier das Rau-
schen niederfrequenter als in der Schnittlinie A. Beim Bild handelt es sich um ungefilterte
Rohdaten. Messparameter: fo—=164.986 Hz, Af=-11 Hz, v=4,3-10"N/m, A=+15 nm,
¢,=36 N/m, Qy=103.000, B=5 T, Messsonde: PPP-NCL, Fe/SiO.
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generell die Sauerstoffatome als Maxima abbilden. Wird jedoch ein Cluster
aus der Oberflache von der Spitze aufgesammelt, so dass ein Sauerstoffatom
das vorderste Spitzenatom bildet, ist auch eine Abbildung mdoglich, bei der die
Nickelatome der Oberfliche als Erhebungen dargestellt werden. Ein solcher
Kontrast wurde fiir die Abbildung der MgO(001)-Oberflache vorhergesagt,
die mit dem Sauerstoffatom einer MgO-Spitze abgebildet wird.

Die beiden Schnittlinien A und B zeigen eine Korrugation von etwa 25 pm
zwischen den Minima und Maxima, bei einem RMS-Rauschen von ca. 4 pm.
Die Schnittlinie A verlauft etwa im rechten Winkel zur schnellen Rasterrich-
tung, so dass wiahrend der Bildaufnahme zwischen dem ersten und letzten
Punkt der Linie deutlich mehr Zeit vergeht als bei der Schnittlinie B. Da-
durch erscheint das Rauschen in der Schnittlinie A hoéherfrequenter als bei
der Linie B.

In der linken oberen Ecke des Bildes, am Kreuzungspunkt der beiden
Schnittlinien, ist ein Maximum zu erkennen, welches heller erscheint als die
anderen Maxima des Bildes. Hierbei handelt es sich vermutlich um ein Fremd-
atom, welches in das Kristallgitter eingebaut wurde und das um etwa 6 pm
gegeniiber den anderen Maxima erhoht erscheint. Die Abbildung eines solchen
Punktdefektes zeigt, dass hier nicht nur die Gitterperiodizitit wiedergegeben
wird, sondern wahre atomare Auflésung erzielt wird.

4.5 Dissipativer Kontrast

In vielen Féllen wird bei Messungen, bei denen die Oberfliche mit atoma-
rer Auflésung abgebildet wird, auch im Dissipationskanal ein entsprechendes
Signal mit atomarer Auflosung aufgezeichnet. In Abbildung 4.6 wird eine
Messung gezeigt, bei der sowohl im Topographiekanal (Bild a)) als auch im
Dissipationskanal (Bild c)) die atomar aufgeloste Abbildung der Oberfldche
klar zu erkennen ist. Wie im Topographiekanal wird auch im Dissipations-
bild nur eine Atomsorte als Maximum abgebildet. Allerdings erscheinen die
beiden Bilder lateral gegeneinander verschoben, wie es in Abbildung 4.6 b)
zu erkennen ist. Das Bild zeigt jeweils einen vergroferten Ausschnitt aus
Bild a) und c), wobei die linke Hélfte des Bildes b) das Topographiebild
und die rechte Halfte das Dissipationsbild zeigt. Die Position der Maxima
im Topographiebild ist dabei nicht identisch mit der Position der Maxima
im Dissipationsbild. Dies wird verdeutlicht durch das eingezeichnete Gitter,
welches an die Maxima des Topographiebildes angepasst wurde. Die beob-
achtete laterale Verschiebung kann nicht auf einen Regelfehler zuriickgefiihrt
werden, da unabhéngig von der Rasterrichtung eine solche relative Verschie-
bung zwischen Topographie- und Dissipationskanal auftritt. Da die Maxima
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Abbildung 4.6: Atomare Auflsung im Topographie- und Dissipationskanal. Bild a) zeigt
ein Topographiebild der Oberfliche mit atomarer Auflésung. In Bild ¢) ist das Dissipa-
tionsbild zu sehen, welches parallel zu a) aufgezeichnet wurde und ebenfalls deutlich die
atomare Auflésung zeigt. In b) wird ein Bild dargestellt, welches aus Ausschnitten aus
a) und c¢) zusammengefiigt wurde. Das eingezeichnete Gitter zeigt, dass die Bildmaxi-
ma des Topographiebildes in der linken Hélfte nicht an denselben Gitterpositionen liegen
wie die Maxima im Dissipationsbild, das in der rechten Bildhélfte dargestellt wird. Die
Maxima im Dissipationskanal kénnen damit den Nickelatomen zugeordnet werden. Mess-
parameter: fo=164.989 Hz, Af—=11,5 Hz, v=-8,2-107°Ny/m, A=422.5 nm, c.=36 N/m,
Q0=103.000, B=5 T, Messsonde: PPP-NCL, (15+15) nm Fe/SiO.

in den Topographiebildern bereits im vorangegangenen Abschnitt den Sauer-
stoffatomen zugeordnet werden konnten, werden demzufolge im Dissipations-
kanal die Nickelatome als Maxima dargestellt. Bei der Messung oberhalb der
Nickelatome wird also mehr Energie dissipiert als bei der Messung oberhalb
der Sauerstoffatome.

Eine mogliche Erklarung dafiir ist der geringere Messabstand, der zwi-
schen dem vordersten Spitzenatom und den Nickelatomen herrscht. Der Ab-
stand wird bestimmt durch den Topographieregelkreis, der die Frequenzver-
schiebung durch Regelung des Abstandes auf einem konstanten Wert hélt.
Im hier betrachteten Fall variiert die z-Position des piezoelektrischen Stell-
elementes von Nickel zu Sauerstoff um ca. 15 pm. Nominell ist der Abstand
des vordersten Spitzenatoms iiber den Nickelatomen also 15 pm geringer als
iiber den Sauerstoffatomen. Hinzu kommt das ,rumpling”, wodurch ein Un-
terschied von 25 pm resultiert. Die Anderung des tatsichlichen Abstandes
kann davon aber aufgrund von Relaxierungseffekten der Spitzen- oder Pro-
benatome, deutlich abweichen. Insbesondere kann die Relaxierung tiber den
Nickel- und Eisenatomen verschieden sein. Da die dissipierte Energie im all-
gemeinen bei kleineren Spitze-Probe-Abstinden grofser wird, erwartet man
also ein stiarkeres Dissipationssignal iiber den Nickelatomen.
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4.6 Kontrastanderungen durch Spitzenwechsel

Neben der Abstandsabhéngigkeit zeigt der Dissipationskontrast auch eine
starke Abhéngigkeit vom Zustand der Spitze. Manche Messspitzen weisen
wahrend einer Messung Instabilitdten auf, die durch Spitzenwechsel verur-
sacht werden. Dabei kommt es zu Umkonfigurationen im Bereich der vor-
dersten Spitzenatome, die sich durch sprunghafte Anderungen der Abbil-
dungseigenschaften bemerkbar machen. In Abbildung 4.7 wird ein Beispiel
fiir einen solchen Spitzenwechsel gezeigt. Dabei ist in Bild 4.7 a) das Topogra-
phiebild und in Bild b) der Dissipationskanal zu sehen, wobei die langsame
Rasterrichtung von rechts nach links verlauft. Im unteren Bereich des Bil-
des a) wird ein Teil des Rohdatenbildes gezeigt, bei dem im wesentlichen
ein starker, diskreter Ubergang von hell nach dunkel festzustellen ist. Da
die atomare Auflésung bei einem solchen Bildkontrast nur schlecht erkenn-
bar ist, wurde das Bild mittels eines Linienabgleiches aufbereitet, wie es im
oberen Teil von a) zu sehen ist (sieche dazu auch Anhang A.2). Hier zeigt
sich klar die atomare Auflosung, die auf dem gesamten Bildbereich erzielt
wird. Auch im Rohdatendissipationsbild, das in Bild b) dargestellt ist, ist
eine starke Kontrastédnderung zu erkennen. An derselben Rasterlinie, bei der
im Rohdatentopographiebild ein starker Kontrastwechsel auftritt, &ndert sich
auch der Kontrast im Dissipationsbild. Die rechte Hélfte des Bildes, die vor
dem Spitzenwechsel aufgenommen wurde, zeigt atomare Auflésung, wihrend
im linken Bildbereich nur das Grundrauschen des Dissipationskanals zu se-
hen ist. Bemerkenswert ist hier, dass im Gegensatz zu der starken Anderung
im Dissipationssignal die Korrugation im Topographiebild fast unbeeinflusst
vom Spitzenwechsel bleibt. Allerdings ist anhand des eingezeichneten Git-
ters in Bild a) eine laterale Verschiebung im Topographiebild zwischen der
Situation vor und nach dem Spitzenwechsel zu erkennen. Eine solche Ver-
schiebung lasst darauf schliefsen, dass entweder wihrend des Spitzenwechsels
das vorderste Spitzenatom seine Position verdndert hat oder aber eine Um-
konfiguration aufgetreten ist, durch die ein anderes Atom an das Ende der
Spitze gelangt ist.

Unterhalb der beiden Bilder sind gemittelte Schnittlinien dargestellt, die
durch Mittelung tiber alle Bildzeilen der Rohdatenbilder entstanden sind.
Dadurch ist keine atomare Korrugation in den Schnittlinien zu sehen, sondern
nur der generelle Trend des Signals entlang der langsamen Rasterrichtung.

Ausgehend vom rechten Bildrand, ist im Verlauf der Schnittlinie ein leich-
ter linearer Anstieg des Topographiesignals zu sehen, der durch Drifteffek-
te oder dufere Storungen verursacht werden kénnte (siche dazu auch An-
hang C). Folgt man dem weiteren Verlauf der Schnittlinie, erscheint am Ort
des Spitzenwechsels zunédchst ein scharfer Ausschlag nach oben, bevor die
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Abbildung 4.7: Spitzenwechsel wihrend der Bildaufnahme. In Bild a) wird ein Topogra-
phiebild der NiO-Oberfliche mit atomarer Auflosung dargestellt. Der Bereich unterhalb
der gestrichelten Linie zeigt die Rohdaten. Im oberen Teil des Bildes wurde ein Linien-
abgleich vorgenommen, um die Atome besser sichtbar zu machen (siche auch A.2). Das
eingezeichnete Gitter verdeutlicht, dass infolge des Spitzenwechsels die laterale Position
der Maxima leicht verschoben erscheint gegeniiber dem urspriinglichen Zustand. Unter-
halb des Bildes ist eine Schnittlinie dargestellt, die durch Mittelung iiber das gesamte
Rohdatenbild erstellt wurde. Deutlich ist hier die sprunghafte Anderung des Topographie-
signals zu erkennen. Bild b) zeigt das Dissipationsbild welches parallel zur Topographie
aufgenommen wurde. Auch hier ist eine sprunghafte Kontrastidnderung zu erkennen wobei
nur im rechten Bereich des Bildes atomare Auflésung auftritt. Die Schnittlinie unterhalb
des Dissipationsbildes zeigt die mittlere Schnittlinie des Rohdatendissipationsbildes. Bild-
parameter: fo=164.989 Hz, Af=-10 Hz, v=-3,9-10"1°Ny/m, A=+15 nm, ¢.,=36 N/m,
0=103.000, B=0 T, Messsonde: PPP-NCL, (15+15) nm Fe/SiO.

Hohe sprunghaft auf einen Wert sinkt, der etwa 130 pm unterhalb des vor-
herigen Niveaus liegt. Im Anschluss ist ein sanfter Abfall des Hohensignals
zu erkennen, der ebenfalls auf Storeffekte zuriickgefithrt werden kann (siehe
Anhang C). Ein ahnliches Verhalten zeigt auch die gemittelte Schnittlinie
iiber das Dissipationsbild. Auch hier ist ein sprunghafter Riickgang der Sig-
nalstirke am Ort des Spitzenwechsels zu sehen.

Das beobachtete Verhalten kann zum Beispiel wie folgt erklért werden. Da
wahre atomare Auflosung erreicht wird, wird die Abbildung durch das vor-
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derste Spitzenatom dominiert. Das Auftreten des atomaren Kontrastes zu
Bildbeginn im Dissipationskanal sowie der beobachtete Spitzenwechsel spre-
chen fiir ein relativ schwach gebundenes vorderstes Spitzenatom, durch das
die hysteresebedingte Dissipation, wie sie in Kapitel 1.2.7 beschrieben wurde,
begiinstigt wird. Der scharfe Ausschlag im Topographiesignal zeigt, dass der
Regelkreis die abrupt eingetretene Storung nicht augenblicklich ausgleichen
kann. Der effektive Hohensprung von ca. 130 pm im Topographiesignal deutet
darauf hin, dass die Spitze leicht verkiirzt wurde und der Regelkreis die Ver-
kiirzung der Spitze durch ein Nachregeln auf eine kleinere Hohe aufgefangen
hat. Es ist hier zu beachten, dass die Topographie der Spannung entspricht,
die an das Piezoelement angelegt wird, sie also nur bei einer sich nicht veréan-
dernden Spitze ein Mafk fiir den Spitze-Probe-Abstand ist. Da der Atomradius
eines Eisenatoms bei ca. 125 pm liegt, erscheint es als wahrscheinlich, dass
ein einzelnes Atom fiir den verdnderten Kontrast gesorgt hat. Die sprunghaf-
te Anderung des Topographiesignals spricht dafiir, dass das zuvor schwach
gebundene Atom am Spitzenende seine Position gedndert hat und beispiels-
weise seitlich zur Flanke der Spitzenpyramide weggesprungen ist. Da sich das
neue vorderste Spitzenatom im allgemeinen nicht an der gleichen lateralen
Position wie das alte befindet, erscheint das atomare Gitter der Oberfldche
infolge der Spitzenmodifikation lateral versetzt. Die Spitzendanderung wird
im Dissipationskanal als Verschwinden des atomaren Kontrastes erkennbar.
Dieses Verhalten lasst sich im Bild der hysteresebedingten Dissipation wie
folgt erklaren. Wiahrend zu Bildbeginn das vorderste Spitzenatom schwach
gebunden war und dadurch die Energiedissipation begiinstigt wurde, wird
die Abbildung nach dem Spitzenwechsel durch ein stirker gebundenes Atom
dominiert, so dass ein deutlicher Riickgang des Dissipationskontrastes ent-
steht.

Der in Abbildung 4.7 gezeigte Spitzenwechsel zeigt exemplarisch die Wich-
tigkeit der Konfiguration der vordersten Spitzenatome fiir die Abbildung. In
der Praxis gibt es zahlreiche Ausprigungen von Spitzenumkonfigurationen.
So gibt es Spitzenwechsel, bei denen die atomare Auflésung vollstandig verlo-
ren geht und sie nur durch kontrollierte Spitzenkollisionen wiederhergestellt
werden kann. In anderen Féllen tritt ein Kontrastwechsel ausschlieflich im
Dissipationssignal auf, wihrend das Topographiesignal keinerlei Anderung
aufweist. Zur Detektion von Spitzenwechseln ist daher auch das Dissipati-
onssignal geeignet.



86 Kapitel 4: Topographische Untersuchung der NiO(001)-Oberfliche




Kapitel 5

Experimente zur magnetischen
Austauschkraftmikroskopie

Im vorliegenden Kapitel werden Ergebnisse von Messungen gezeigt, die
auf den (001)-Oberflachen der Antiferromagneten NiO bzw. MnO durch-
gefithrt wurden. Gelingt auf diesen Oberflichen neben der Auflésung der
chemischen (1x1)-Einheitszelle auch die Abbildung der magnetischen (2x1)-
Einheitszelle’, so kann daraus auf die erfolgreiche Messung der magnetischen
Austauschwechselwirkung zwischen der Spitze und der Probe geschlossen
werden (siehe Kapitel 2.1).

In den folgenden Abschnitten werden zunéchst die verwendeten Messson-
den beschrieben, bevor eine Diskussion der Messergebnisse folgt. Insbesonde-
re werden Daten vorgestellt, in denen bei Verwendung von eisenbeschichte-
ten Spitzen, die magnetische Einheitszelle auf der NiO-Oberflache abgebildet
werden konnte (siche Kapitel 5.2). Dabei wird auch der Einfluss des Spit-
zenzustands auf die Abbildung eingehend besprochen. Des Weiteren werden
Messungen présentiert, bei denen Nickel- bzw. Gadoliniumbeschichtungen fiir
die Spitzen verwendet wurden (siehe Kapitel 5.3 bzw. Kapitel 5.4). Mit sol-
chen Messspitzen konnten aber ausschlieflich die chemischen Einheitszellen
abgebildet werden. Auch bei Messungen auf der MnO(001)-Oberfliche mit
eisenbeschichteten Spitzen konnte die magnetische Einheitszelle nicht abge-
bildet werden (vgl. Kapitel 5.5).

"Die magnetischen Eigenschaften von NiO bzw. MnO werden in Kap. 4.1 bzw. in Kap.
5.5.1 beschrieben.

87
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5.1 Die verwendeten Messsonden

In Kapitel 2.2.3 wurden bereits die experimentellen Anforderungen beschrie-
ben, die zur Durchfiithrung eines erfolgreichen MAKM-Experimentes erforder-
lich sind. Mit den in Kapitel 3 beschriebenen Charakterisierungsmethoden ist
es moglich, geeignete Spitzen fiir ein solches Experiment auszuwahlen. Es hat
sich gezeigt, dass so genannte superscharfe Spitzen (SSS-NCL) des Prépara-
tionstyps C (siehe Kapitel 3.1) im allgemeinen iiber gute strukturelle und
elektrische Eigenschaften verfiigen. Insbesondere gelang es in einigen Fallen,
mit solchen Spitzen ohne vorherige Spitzenkollision, atomare Auflésung zu
erzielen (siehe Kapitel 5.3 bzw. Kapitel 6). Das Abbildungsverhalten der Spit-
zen ist dabei iiber einen langeren Zeitraum stabil und die A f(Ug;as)-Kurven
zeigen kein Hystereseverhalten oder Spriinge, so dass davon ausgegangen
werden kann, dass das vorderste Spitzenende von magnetischen Atomen ge-
bildet wird (siehe Kapitel 3.2.2). Es ist daher zu erwarten, dass sich diese
Messsonden gut fiir MAKM-Experimente eignen.

In Tabelle 5.1 sind einige Materialparameter der Ferromagneten Fe, Ni
und Gd aufgefiihrt, die zur Beschichtung der Messsonden verwendet wurden.
Zur Ausrichtung der magnetischen Momente der Spitze wurde mittels des
supraleitenden Magneten eine Flussdichte oberhalb der magnetischen Sét-
tigungspolarisation des verwendeten magnetischen Materials angelegt (siehe
dazu auch Kap. 2.2.3). Die verwendeten magnetischen Flussdichten betrugen
hier 1 T fiir nickelbeschichtete, 3 T fiir gadoliniumbeschichtete und 5 T fiir
eisenbeschichtete Spitzen. Die magnetischen Momente des NiO-Kristalls blei-
ben davon unbeeinflusst, da bei den verwendeten Flussdichten die Energie
weit unterhalb der Zeeman-Energie liegt, die fiir ein Aufbrechen der antiferro-
magnetischen Ordnung erforderlich wére. Die experimentellen Messergebnis-
se unterstreichen die groke Wichtigkeit eines starken dufkeren Magnetfeldes,
da selbst bei einer Flussdichte von 5 T Anzeichen dafiir gefunden wurden,
dass die magnetischen Momente der vordersten Spitzenatome nicht vollstan-
dig ausgerichtet werden (siche Abschnitt 5.2.6). Im Vorfeld der in diesem Ka-
pitel vorgestellten Messungen, die mit eisenbeschichteten Messspitzen durch-
gefiihrt wurden, kam es zu kleinen unabsichtlichen Spitzenkollisionen mit der
NiO-Oberflache, bei denen mit hoher Wahrscheinlichkeit einige wenige Ato-
me vom vordersten Spitzenende auf die Probe tibergegangen sind (vgl. dazu
Abbildung 3.4).

Alle im Folgenden diskutierten Messungen wurden im CA-Modus, also
bei konstanter Schwingungsamplitude aufgenommen (vgl. Kapitel 1.2.1). Zur
Kontrolle der Amplitudenregelung wurden grundsétzlich die Amplitudenbil-
der mit aufgezeichnet. In allen Messungen, die im vorliegenden Kapitel auf
der (001)-Oberfliche von NiO durchgefithrt wurden, war in den Amplituden-
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MSat ms TCurie

Fe 1,74T 222up 1043 K
Ni 051 T 061ug 631K
Gd 201T 71ug 292K

Tabelle 5.1: Parameter der verwendeten Beschichtungsmaterialien. Es werden die Sétti-
gungsmagnetisierung Mg, bei 0 K, das magnetische Moment mg bei 0 K und die Curie-
temperatur Tourie angegeben [31].

bildern kein atomarer Kontrast zu sehen, so dass daraus geschlossen werden
kann, dass in allen Féllen bei einem gut eingestellten Amplitudenregelkreis
gearbeitet wurde.

5.2 Magnetischer Austauschkontrast
auf NiO(001)

In Abbildung 5.1 werden zwei Topographieaufnahmen gezeigt, die bei unter-
schiedlichen Spitze-Probe-Absténden mit derselben eisenbeschichteten Spit-
ze gemessen wurden. Bild a) wurde bei einer Frequenzverschiebung von
Af=-22 Hz aufgenommen und zeigt die Oberfliche mit atomarer Auflo-
sung. Wie in Abbildung 4.5 werden auch hier nur die Sauerstoffatome als
Maxima abgebildet. Dementsprechend werden die Nickelatome als Minima
dargestellt. In Abbildung c) ist das zu a) dazugehérende Fourierspektrum
zu sehen. Die vier Maxima des Spektrums korrespondieren dabei mit der
chemischen (1x1)-Einheitszelle.

Abbildung 5.1 b) wurde direkt im Anschluss von Bild a) bei A f=-23,4 Hz
aufgenommen. Zwischen den beiden Bildern wurde die Messung nicht unter-
brochen und die Spitze blieb dabei unveréndert. Infolge der Anderung der
Frequenzverschiebung wurde vom Regelkreis der Abstand zwischen Probe
und Messsonde um ca. 30 pm verringert. Die reale Annadherung zwischen
dem vordersten Spitzenatom und dem untersuchten Probenatom kann aller-
dings infolge von Relaxierungseffekten deutlich von diesem Wert abweichen.

Das Bild zeigt zusétzlich zur atomar aufgelosten Oberfliche noch eine
Uberstruktur. Wie durch die Pfeile angedeutet, erscheint hier jede zweite
Nickelreihe entlang der [110]-Richtung dunkler als die dazwischenliegenden
Nickelreihen. Diese Uberstruktur ist auch im dazugehérigen Fourierspektrum
in d) in Form zweier zusétzlicher Maxima klar zu erkennen. In e) und f) sind
zwei Schnittlinien dargestellt, die entlang der Diagonalen der Fourierspektren
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Abbildung 5.1: Atomare Auflosung mit magnetischem Austauschkontrast auf der (001)-
Oberflache von NiO. Bild a) wurde bei A f= -22,0 Hz aufgenommen und zeigt eine atomar
aufgeloste Abbildung der chemischen Einheitszelle der NiO(001)-Oberfléche, vergleich-
bar mit der Aufnahme in Abbildung 4.5. Bild ¢) zeigt das dazugehorige Fourierspektrum
mit vier Maxima, die die chemische (1x1)-Oberflacheneinheitszelle im reziproken Raum
repréasentieren. In e) werden zwei Schnittlinien entlang der Diagonalen im Fourierbild
gezeigt. Bild b) wurde bei Af=-23,4 Hz aufgenommen. Zusétzlich zur chemischen Ein-
heitszelle ist hier eine Supermodulation zu erkennen, die jede zweite Nickelreihe entlang
der [110]-Richtung dunkler erscheinen ldsst (angedeutet durch die Pfeile). Im dazugeho-
rigen Fourierbild in d) erscheinen dementsprechend zwei zusétzliche Maxima. In f) ist zu
sehen, dass die Maxima nur auf einer der beiden Diagonalen vorkommen und deutlich
iiber dem Rauschniveau liegen. Sie liegen genau auf halber Strecke zwischen den dufieren
Maxima und dem Ursprung des Fourierbildes und korrespondieren daher mit der ma-
gnetischen (2x1)-Oberflicheneinheitszelle. Messparameter: fo—=158.995 Hz, A=+6,7 nm,
c,=34 N/m, Qo=27.700, B=5 T, a) Af=-22,0 Hz, v=-2,6-10"°Ny/m, b) Af=-23,4 Hz,
y=-2,7-10~1N/m, Messsonde: SSS-NCL, (15+15) nm Fe/SiO.
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Abbildung 5.2: Topographiebild, das direkt nach Bild 5.1 aufgenommen wurde. Hier wur-
de die Rasterrichtung um 30° gedreht, um eine duflere Oszillation als Quelle der Supermo-
dulation auszuschliefen. Die Supermodulation ist im Bild a) klar zu erkennen. In Analogie
zu Abbildung 5.1 zeigen Pfeile die dunklen Nickelreihen an. Das Fourierbild b) zeigt ne-
ben den vier Punkten der chemischen Einheitszelle auch die beiden Zusatzmaxima, die
sich ebenfalls um 30° mitgedreht haben. Ein solches Verhalten ist bei einem Messartefakt
durch Einkopplung einer dufseren Oszillation nicht zu erwarten, so dass ein solcher Messar-
tefakt hier ausgeschlossen werden kann. Messparameter: fy=158.995 Hz, A f=-23,40 Hz,
y=-2,7-10"Ny/m, A==46,7 nm, c¢,=34 N/m, Qu=27.700, B=5 T, Messsonde: SSS-NCL,
(15+15) nm Fe/SiO.

gezogen wurden. Hier wird deutlich, dass die zusétzlichen Maxima nur auf der
einen Diagonalen auftreten. Thre Position liegt genau mittig zwischen dem
Ursprung und den Maxima der chemischen Einheitszelle. Die Intensitat der
Zusatzmaxima liegt dabei klar oberhalb des Rauschniveaus des Spektrums.

Die beobachtete (2x1)-Uberstruktur entspricht genau dem erwarteten Er-
gebnis fiir einen Kontrast, der durch die magnetische Austauschkraft verur-
sacht wird. Im Folgenden soll nun diskutiert werden, ob ein Messartefakt zu
einem solchen Kontrast fithren konnte, ohne dass eine Detektion der magne-
tischen Austauschkraft vorliegt.

5.2.1 Ausschluss oszillatorischer Rauschquellen

Koppeln duflere periodische Stérungen in den Messprozess ein, so kann eben-
falls eine streifenweise Modulation im Bild entstehen. Bei entsprechend un-
glinstiger Frequenz- und Phasenlage, konnte eine dhnliche Modulation des
Bildes entstehen, wie sie in Abbildung 5.1 zu sehen ist. Eine solche Stérung
ware auch im Fourierspektrum nicht unterscheidbar von einer Messung der
magnetischen Austauschkraft. Daraus wird deutlich, dass ein Ausschliessen
eines solchen Messartefaktes von grofser Wichtigkeit ist fiir den Nachweis ei-
ner erfolgreichen Detektion der Austauschwechselwirkung. Daher wurde in
diesem Fall der Bildbereich nach der Aufnahme von Bild 5.1 bei ansonsten
unveridnderten Aufnahmeparametern um 30° rotiert. Wie in Abbildung 5.2
zu sehen, erscheinen auch nach der Rotation des Bildes die Streifen entlang
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der [110]-Richtung des Kristalls. Wire eine periodische Stérung die Ursache
der Streifen im Bild, wiirden diese ihre Orientierung relativ zum Bildrah-
men durch eine Rotation des Bildbereiches nicht dndern, da diese Stérung
nicht auf eine Spitze-Probe-Wechselwirkung zuriickgeht (siehe dazu auch An-
hang B). Der beschriebene Messartefakt kann somit zweifelsfrei ausgeschlos-
sen werden.

5.2.2 Ausschluss eines Spitzenartefaktes

Ein anderer, hdufig beobachteter Messartefakt wird durch nicht-ideale Spit-
zen verursacht, bei denen nicht ausschliefslich ein einziges vorderstes Spitzen-
atom die Abbildung dominiert. So fiihren beispielsweise Doppelspitzen dazu,
dass Adsorbate oder Stufenkanten in RKM-Bildern doppelt dargestellt wer-
den. Im Folgenden soll nun geklédrt werden, ob die Abbildung der chemischen
Einheitszelle mit einer unregelmékig geformten Spitze zu einer Supermodu-
lation des Bildes fithren kann, wie sie in Abbildung 5.1 gezeigt wurde. Dabei
wird zunéchst eine statische Spitze angenommen, die sich wihrend des Ab-
rasterns einer statischen Oberflache nicht verandert.

Anders als bei den Stufenkanten und Adsorbaten, die oben als Beispiel
genannt wurden, wird bei den hier besprochenen Messungen ein periodisches
Gitter abgebildet. Es ist bereits bekannt (vergleiche Kapitel 4.1), dass jeder
Gitterpunkt des Nickelgitters chemisch und strukturell ununterscheidbar ist.
Damit ist auch die Abbildung der Nickelatome mit einer statischen Spitze un-
unterscheidbar, unabhéngig davon, welches Nickelatom betrachtet wird. Es
spielt dabei insbesondere auch keine Rolle, welche konkrete Form die Spitze
aufweist, da sich auch die Umgebung um den Nickelplatz herum fiir verschie-
dene Nickelplidtze gleicht. Bei den Messungen, die in den Abbildungen 5.1
und 5.2 vorgestellt werden, ist dagegen ein Hohenunterschied zwischen be-
nachbarten Nickelreihen zu beobachten, so dass also strukturell und chemisch
gleiche Nickelatome unterschiedlich dargestellt werden. Eine statische Spitze,
bei der sich die Konfiguration der vordersten Spitzenatome nicht mit der Zeit
andert, kann demzufolge ein solches Verhalten nicht erklédren.

Betrachtet man nun ein Spitze-Probe-System, bei dem es aufgrund der
wirkenden Kréfte zu reversiblen Relaxationen an der Probenoberfliche und
an der Spitze kommt, so gilt das gleiche Symmetrieargument wie oben. Wir-
ken keine magnetischen Krifte, so sind die Relaxationseffekte iiber jedem
Nickelatom gleich, so dass auch damit die Messdaten in Abbildung 5.1 und
5.2 nicht erklart werden konnen.

Der einzige Fall, der prinzipiell zu einer Supermodulation fithren koénnte,
betrifft eine Spitze, die wihrend der Rasterbewegung zwischen verschiede-
nen Zustdnden hin- und herschaltet. Dabei kann eine schaltende Spitze, bei
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Abbildung 5.3: Prinzipskizze zum Ausschluss eines dynamischen Spitzenartefaktes. Hier
wird ein Modell der NiO-Oberflache gezeigt, wobei die Orientierung in etwa der des Gitters
in Abbildung 5.2 entspricht. Wie in den Messdaten weisen die Nickelatome zwei Hellig-
keitsstufen auf. Die Pfeilskizze im oberen Teil der Zeichnung demonstriert, wie wahrend
der Rasterbewegung die Probe mit der Spitze abgefahren wird. Ausgehend von einer bi-
stabilen Spitze, die an jedem Sauerstoffatom schaltet, zeigen die Graustufen der beiden
Rasterlinien, die in das Gitter eingezeichnet wurden, den momentanen Schaltzustand der
Spitze. Bei 1 bildet die Spitze Nickelatome dunkel ab, wéhrend sie durch einen Schaltpro-
zess bei B am Punkt 2 in den Zustand ,hell* gewechselt ist. Auf dem Riickweg nach 1
schaltet die Spitze bei B wieder zuriick nach ,dunkel”. Auf der Linie von 3 nach 4 finden
am Atom A und am Atom B zwei Schaltprozesse statt, so dass die angenommene bistabile
Spitze die Nickelatome zwischen B und C dunkel abbilden wiirde und nicht hell, wie es
aus den Messdaten hervorgeht. Die experimentell gewonnenen Daten kénnen mit dem hier
angefiihrten Modell einer bistabilen Spitze demnach nicht erklart werden.

der die Schaltrate nur eine Funktion der Zeit ist, leicht durch Variation der
Rastergeschwindigkeit oder des Rasterwinkels identifiziert werden. Die Ver-
héltnisse sind dabei dhnlich wie bei der zuvor beschriebenen periodischen
Storung, so dass eine solche Spitze hier auszuschliefen ist.

Beispielhaft fiir einen Schaltprozess, der durch die Oberflichenstruktur
verursacht wird, erfolgt nun eine Diskussion einer Spitze, die auf dem Maxi-
mum eines Sauerstoffatoms schaltet. Bei einem solchen Prozess miisste also
die Spitze an einem Sauerstoffatom von Zustand ,hell“ nach ,dunkel* schal-
ten und am néchsten Sauerstoffatom von ,dunkel* nach ,hell“. Es wiirde also
ein identischer Schaltprozess (beispielsweise von ,hell“ nach ,dunkel“) nur bei
jedem zweiten strukturell identischen Sauerstoffatom stattfinden. Daher ist
es fraglich, ob eine solche Spitze in der Realitédt {iberhaupt existiert. Zudem
erscheint es aus geometrischen Uberlegungen als sehr unwahrscheinlich, dass
eine Spitze dieser Art fiir den beobachteten Kontrast sorgen konnte. Dieses
Argument kann anhand von Abbildung 5.3 verstanden werden. Hier wird die
Abbildung einer NiO(001)-Oberfliche mit einer bistabilen Spitze simuliert,
die auf den Sauerstoffatomen zwischen zwei Abbildungszusténden hin- und
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herschaltet. Ist das abgebildete Atomgitter gegeniiber dem Bildrahmen ro-
tiert, wie es zum Beispiel in Abbildung 5.2 der Fall ist, kann demnach eine
bistabile Spitze nicht fiir den beobachteten Kontrast sorgen, weil es wah-
rend des zeilenweisen Rasterns vorkommt, dass zwischen einem hellen und
einem dunklen Nickelatom entweder kein Schaltprozess oder direkt nachein-
ander zwei Schaltprozesse stattfinden, so dass der Spitzenzustand und die
Abbildung nicht mehr in Phase zueinander sind. Eine solche geometrische
Argumentation kann in dhnlicher Form auch fiir andere Félle gefiihrt wer-
den.

Aus diesen Uberlegungen heraus, und da ein vergleichbarer Kontrast wie
in Abbildung 5.1 oder Abbildung 5.2 mehrfach auf verschiedenen Proben
mit unterschiedlichen Messsonden reproduziert werden konnte (siehe Kapi-
tel 5.2.5, Kap. 5.2.6 und Kap. 5.2.7), erscheint es als sehr unrealistisch, dass
eine wie auch immer geartete ,exotische* Spitze fiir den gezeigten Kontrast
verantwortlich ist.

Die Supermodulation, die in den gezeigten Bildern bereits in den Rohda-
ten sichtbar ist, kann daher auf die erfolgreiche Detektion der magnetischen
Austauschkraft zuriickgefiihrt werden, so dass hier die chemische Einheitszel-
le zusammen mit der magnetischen Einheitszelle abgebildet werden konnte.
Diese Messungen stellen damit den ersten eindeutigen Nachweis eines erfolg-
reichen MAKM-Experimentes dar.

5.2.3 Quantifizierung des Kontrastes

Um die Kontraste der Topographiebilder aus Abbildung 5.1 verlasslich aus-
zumessen, wurde ein Mittelungsverfahren angewendet, welches das Signal-zu-
Rausch-Verhéltnis verbessert. Dabei wird mittels einer Software ein Gitter,
das entweder auf der chemischen oder der magnetischen Einheitszelle ba-
siert, an das Topographiebild angepasst, und es wird iiber alle verfiigharen
Einheitszellen des Bildes gemittelt, so dass man eine einzelne, gemittelte Ein-
heitszelle erhdlt (vgl. Anhang A.3). Ist N die Zahl der Einheitszellen tiber
die gemittelt wird, so wird durch dieses Verfahren das RMS-Rauschen um
den Faktor v/N verbessert. Im hier vorgestellten Fall wird bei der Mittelung
iiber die magnetischen Einheitszellen damit das RMS-Rauschen von 2,7 pm
um den Faktor neun auf +0,3 pm gesenkt. Die Bestimmung der Signalhchen
und Kontraste des Ursprungsbildes kann iiber diese gemittelte Einheitszelle
mit einer hoheren Genauigkeit erfolgen.

Ein solches Mittelungsverfahren wurde zur Auswertung der Signalhohen
der beiden Bilder a) und b) aus Abbildung 5.1 verwendet. Das Ergebnis ist in
Abbildung 5.4 a) und b) zu sehen. Darin sind neben Ausschnitten aus dem
Originalbild jeweils oben rechts gemittelte Bilder dargestellt. Diese wurde
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Abbildung 5.4: Quantifizierung des chemischen und magnetischen Kontrastes in den
Bildern aus Abbildung 5.1. Die Bilder a) und b) zeigen Ausschnitte aus den Topographie-
bildern aus Abbildung 5.1 a) und b). Rechts oben in a) und b) werden Bilder dargestellt, die
jeweils aus einer gemittelten chemischen (a)) bzw. magnetischen (b)) Einheitszelle zusam-
mengesetzt wurden (siehe dazu auch Anhang A.3). Die Schnittlinien zeigen Schnitte durch
die gemittelten Einheitszellen und wurden verwendet, um die Signalh6hen auszumessen.
Deutlich ist bei b) sowohl im Bild als auch in der Schnittlinie die zusétzliche Modulation
der Minima zu sehen, die auf die magnetische Austauschwechselwirkung zwischen Spitze
und Probe zuriickgeht. Die Modulation der Maxima liegt im Bereich des Fehlerbalkens
und ist daher nicht signifikant. In der Schnittlinie bei b) wurden Pfeile eingezeichnet, die
fiir den Fall einer ferromagnetischen Austauschwechselwirkung die relative magnetische
Orientierung der Spitze zur Probe angeben. Die verschiedenen Signalunterschiede werden
mit K7 und K5 bezeichnet. Da es verglichen mit der Zahl der magnetischen Einheitszellen
eine grofere Anzahl von chemischen Einheitszellen gibt, ist der Fehlerbalken in a) kleiner
als in b). Messparameter sieche Abbildung 5.1.

aus den gemittelten Einheitszellen erstellt (sieche dazu Anhang A.3), wobei
im Fall von Bild a) die chemische Einheitszelle und bei b) die magnetische
Einheitszelle der Mittelung zu Grunde lag. Dabei wurde in a) iiber die che-
mische Einheitszelle gemittelt, da in Abbildung 5.1 weder im entsprechenden
Topographiebild (a)) noch im Fourierbild (c)) ein Hinweis auf die Abbildung
der magnetischen (2x1)-Oberflicheneinheitszelle gefunden wurde.

Neben den Bildern werden jeweils die Schnittlinien durch die gemittel-
te Einheitszelle gezeigt. Fiir das Bild a) wird hier ein chemischer Kontrast
von ca. 4,5 pm gemessen. Die Schnittlinie des Bildes b) zeigt zusétzlich
die Supermodulation der gemittelten Einheitszelle. Im Gegensatz zu den
Maxima zeigen hier die Minima einen klaren Signalhdhenunterschied, der
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durch die magnetische Austauschwechselwirkung verursacht wird. Dadurch
tritt oberhalb der Nickelatome je nach relativer Spinausrichtung eine at-
traktive oder repulsive Wechselwirkung zusétzlich zur chemischen Wechsel-
wirkung auf. Da die Frequenzverschiebung auf einen konstanten Sollwert
A fson geregelt wird, entsteht durch die zusétzlichen Kraftbeitrige der ma-
gnetischen Austauschwechselwirkung eine Hohenmodulation iiber den un-
terschiedlich ausgerichteten Nickelatomen. So weist das globale Minimum in
der Schnittlinie der Abbildung 5.4 b) einen Hohenunterschied zum Maximum
von K, = |Ni-O| ~5,2 pm auf, wéhrend fiir das globale Minimum ein klei-
nerer Hohenunterschied von K, = |Ni|-O| ~3,7 pm gemessen wird. Die
Art der magnetischen Kopplung zwischen Spitze und Probe ldsst sich ex-
perimentell an dieser Stelle nicht ableiten. Theoretische Rechnungen sagen
allerdings eine ferromagnetische Kopplung voraus [63|, so dass eine paralle-
le Ausrichtung der Spitzen- und Probenmagnetisierung also eine attraktive
magnetische Austauschwechselwirkung zur Folge hat. Daraus kann geschlos-
sen werden, dass beim globalen Minimum in der Schnittlinie zu Abbildung
5.4 b) eine antiparallele Konfiguration der Spins von Probe und Spitze vor-
liegt. Zur Verdeutlichung wurden die relativen Spinorientierungen von Spitze
und Probe in die Schnittlinie eingetragen.

Der magnetische Austauschkontrast auf den Nickelatomen K, ni ent-
spricht dem Hohenunterschied der beiden Minima und kann wie folgt defi-
niert werden:

Kinagni = |Ni| —Nif| (5.1)

Im vorliegenden Fall ergibt sich daraus ein magnetischer Austauschkontrast
von Kyagni ~ 1,5 pm. Eine andere Moglichkeit, den magnetischen Kontrast
zu definieren, besteht in der Bestimmung der Asymmetrie. Dazu wird der
magnetische Kontrast mit dem chemischen Kontrast normiert, um eine besse-
re Vergleichbarkeit zwischen verschiedenen Messungen zu erzielen. Die Asym-
metrie kann wie folgt definiert werden:

K= K|

Amag = 75—
& | K1 + K|

(5.2)

Setzt man die gemessenen Werte ein, so erhélt man im vorliegenden Fall als
Asymmetrie: A, ~16 %. Es ist zu beachten, dass die angegebene Formel
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nur dann gilt, wenn lediglich eine der beiden Atomsorten eine Supermodu-
lation zeigt. Um den chemischen Kontrast zu bestimmen, kann die folgende
Formel verwendet werden. Danach gilt:

Ko = (INiL ~O1] +|Nit ~OT]) (5.3)

Die Pfeile symbolisieren jeweils die unterschiedlichen Ausrichtungen der Spins
der Atome. Gleichung 5.3 wurde so definiert, dass sie auch dann giiltig ist,
wenn zuséatzlich zum Kontrast auf den Nickelatomen auch ein Kontrast auf
den Sauerstoffatomen gemessen wird. Da im konkreten Fall kein Kontrast-
unterschied auf den Sauerstoffatomen vorliegt, gilt hier O =07 =0|. Die
Grofse des chemischen Kontrastes betréagt in diesem Fall also Kopem &~ 4,5 pm.
Zusammenfassend ist festzustellen, dass durch die Verkleinerung des Spitze-
Probe-Abstandes von Abbildung 5.1 a) nach b) bei etwa gleichbleibendem
chemischen Kontrast ein magnetischer Kontrast von Kyaeni ~ 1,5 pm auf
den Nickelatomen entstanden ist, wahrend auf den Sauerstoffatomen keine
Supermodulation auftritt.

Die beobachtete Abstandsabhéngigkeit der Supermodulation entspricht
den Erwartungen aus theoretischen Rechnungen. So wurde in [63] ein messba-
res Einsetzen der magnetischen Austauschwechselwirkung fiir Absténde un-
terhalb von etwa 340 pm vorhergesagt. Eine Erklarung dieser Abstandsab-
héngigkeit 1asst sich aus der elektronischen Struktur des Nickeloxides ablei-
ten. So sind fiir grofsere Entfernungen die 2p-Elektronen des Sauerstoffs kon-
trastgebend, da diese weiter in das Vakuum hinausragen und den Hauptanteil
an der totalen Ladungsdichte ausmachen. Die 3d-Elektronen des Nickels, die
die magnetischen Spins tragen, sind dagegen starker lokalisiert und zeigen
erst bei sehr kleinen Absténden einen signifikanten Uberlapp mit dem vor-
dersten Spitzenatom.

Verglichen mit anderen Messungen ist der chemische Kontrast in den
oben vorgestellten Messungen sehr gering. Andere typische Bilder (wie zum
Beispiel in Abbildung 4.5) zeigen Korrugationen im Bereich von etwa 20 bis
30 pm. Auch in anderen Messungen, in denen ein magnetischer Austausch-
kontrast sichtbar wurde, wurde ein kleiner chemischer Kontrast von weniger
als 13 pm gemessen (siche dazu auch Kapitel 5.2.7).

Eine Erklarung dafiir konnte darin liegen, dass bei der Abbildung mit ei-
nem grofseren chemischen Kontrast auch eine stiarkere chemische Wechselwir-
kung zwischen Probe und Spitze auftritt. Bei sehr kleinen Absténden werden
dadurch Spitzenmodifikationen wahrscheinlicher und eine Annéherung bis in
den Bereich der magnetischen Austauschwechselwirkung ist dann nicht mehr
moglich. Sehr scharfe Spitzen dagegen zeigen insgesamt einen schwécheren
Kontrast, da die chemische Wechselwirkung relativ schwach ist und es ist
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daher eventuell eher moglich, das vorderste Spitzenatom in den Wechselwir-
kungsbereich der magnetischen Austauschkraft anzundhern, ohne die Spitze
durch eine starke chemische Wechselwirkung strukturell zu beschédigen.

5.2.4 Dissipativer Kontrast

Bei allen Messreihen, in denen bislang ein magnetischer Austauschkontrast
im Topographiesignal detektiert wurde, zeigte auch der Dissipationskanal die
atomare Auflosung an der Oberfliche mit der entsprechenden Supermodu-
lation. Dagegen ist die atomare Auflésung der chemischen Einheitszelle im
Topographiesignal héufig moglich, ohne dass ein Kontrast im Dissipations-
signal auftritt (sieche dazu auch Abbildung 5.16 a) und d)). Offenbar tritt
bei der Annéherung der Probe an die Spitze zunéchst der atomar aufgelo-
ste Kontrast im Topographiekanal auf, bevor dann bei kleineren Abstdnden
auch im Dissipationssignal die atomare Modulation sichtbar wird (siche dazu
auch Kapitel 6.6.2). Das Auftreten eines dissipativen Kontrastes bei MAKM-
Experimenten wird also durch den kleinen Spitze-Probe-Abstand erklarbar.

In Abb. 5.5 werden zwei Dissipationsbilder gezeigt, die parallel zu den
Bildern a) und b) in Abbildung 5.1 aufgenommen wurden. Deutlich ist in
beiden Bildern die atomar aufgeloste Oberfliche zu sehen, wobei auch hier
nur eine Atomsorte als Erhebung dargestellt wird. Das Dissipationssignal
ist iber den Nickelatomen stéirker als iiber den Sauerstoffatomen, so dass
erstere in den Bildern hell dargestellt werden. Zuséatzlich zum chemischen

Abbildung 5.5: Magnetischer Austauschkontrast im Dissipationskanal aexe (2, y). Die bei-
den gezeigten Dissipationsbilder wurden parallel zu den Topographiebildern in Abbildung
5.1 aufgenommen. Bild a) wurde bei Af=-22 Hz und Bild b) bei Af=-234 Hz gemes-
sen. Bild a) und b) wurden bei derselben Rasterrichtung aufgenommen wie in Abbildung
5.1 a) und b). Bild a) zeigt klar atomaren Kontrast, in Bild b) und dem dazugehorigen
Fourierbild ist deutlich die Supermodulation zu sehen. Die Nickelatome werden in den
Dissipationsbildern hell dargestellt. Messparameter sieche Abbildung 5.1.
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Kontrast ist in Bild b) ein deutlicher Supermodulationskontrast erkennbar.
Auch im Dissipationskanal ist der Supermodulationskontrast also erst bei
sehr kleinen Abstédnden sichtbar. Diese Beobachtung wird verstandlich, wenn
man beachtet, dass der Messabstand iiber den Nickelatomen deutlich kleiner
ist als {iber den Sauerstoffatomen und damit eher iiber den Nickelatomen mit
einer hoheren Dissipation zu rechnen ist (siche dazu auch Kapitel 1.2.7 bzw.
Kapitel 4.6).

Zur Auswertung der Signalstéarken kann auch bei den Dissipationsbildern
dasselbe Mittelungsverfahren verwendet werden, das bereits in Abbildung 5.4
zum Einsatz gekommen ist. Damit die Gitterperiodizitat klar erkennbar ist,
kann aus der gewonnenen mittleren Einheitszelle ein neues Bild konstruiert
werden (siche Anhang A.3). In Abbildung 5.6 werden zwei auf diese Art ge-
wonnene Bilder gezeigt. Die obere Bildhéalfte wurde aus dem Topographiebild
aus Abbildung 5.1 b) erstellt, die untere Bildhélfte entstammt dem Dissipa-
tionsbild aus Abbildung 5.5 b).

Beim Vergleich der beiden Bilder a) und b) stellt das Dissipationsbild
in etwa eine invertierte Darstellung des Topographiebildes dar. Dementspre-
chend ist an Gitterpldtzen, an denen viel Energie dissipiert wird, im To-
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Abbildung 5.6: Korrelation zwischen Topographie- und Dissipationsbild. a) Zur Verdeut-
lichung der Supermodulation wurde die durch Mittelung iiber alle magnetischen Einheits-
zellen des Topographiebildes aus Abbildung 5.1 b) gewonnene mittlere Einheitszelle zu ei-
nem Bild zusammengesetzt (vgl. Abbildung 5.4 b)). b) Analog wurde das Dissipationsbild
aus Abbildung 5.5 b) verarbeitet. Neben der bildlichen Darstellung werden Schnittlinien
gezeigt, die an dquivalenten Positionen des Gitters aufgenommen wurden. Wéahrend im
Topographiesignal ausschlieflich zwischen den Nickelatomen ein signifikanter Hohenunter-
schied festzustellen ist, wird beim Dissipationssignal auch auf den Sauerstoffatomen ein
Kontrastunterschied gemessen.
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pographiebild ein dunkler Kontrast zu sehen, was einem geringen Spitze-
Probe-Abstand entspricht. Damit entsprechen die hellen Atome im Dissi-
pationskanal den Nickelatomen, wodurch sich auch die deutlich erkennbare
Supermodulation der hellen Atomreihen erklart.

Zwischen dem Topographiesignal und dem Dissipationssignal wird eine
kleine laterale Abweichung beobachtet, die fiir andere Proben bereits aus der
Literatur bekannt ist. Diese Abweichung erklért sich daraus, dass der topo-
graphische und der dissipative Abbildungsmechanismus auf unterschiedliche
physikalische Prozesse zuriickgehen, die an unterschiedlichen Orten im vor-
deren Bereich der Spitze lokalisiert sein kénnen.

Neben der bildlichen Darstellung werden in Abbildung 5.6 auch
zwei Schnittlinien durch die gemittelten Einheitszellen gezeigt. Da-
bei ist zwischen den Nickelatomen sowohl bei der Topographie- als
auch bei der Dissipationsschnittlinie ein deutlicher Signalunterschied
zu erkennen. Im Dissipationskanal betragt der Kontrastunterschied
13,3 meV /Schwingungszyklus. Im Gegensatz zum Topographiekanal ist im
Dissipationssignal auch iiber den Sauerstoffatomen ein signifikanter Signal-
unterschied von 6,2 meV /Schwingungszyklus zu sehen.

Die Dissipation auf den unterschiedlichen Sauerstoffplétzen unterschei-
det sich also, obwohl der Messabstand anndhernd konstant bleibt. Damit
kann es sich hier nicht ausschlieflich um eine scheinbare Dissipation durch
unterschiedliche Messabstéinde handeln. Das weist darauf hin, dass ein zu-
sétzlicher dissipativer Kontrastmechanismus existiert, der auf die magneti-
sche Austauschwechselwirkung zuriickgeht. Dass der Kontrast auf den Sauer-
stoffatomen auftritt, ist ein Hinweis auf einen moglichen Superaustauschme-
chanismus, der zwischen dem Nickelatom unterhalb des Sauerstoffatoms an
der Oberflaiche und dem Spitzenatom zu Stande kommt. Es ist zu erwar-
ten, dass auch der dissipative Kontrast iiber den Nickelatomen zuminde-
stens zum Teil durch Austauschwechselwirkungen entsteht und nicht nur
auf eine scheinbare Dissipation infolge unterschiedlicher Messabsténde zu-
riickgeht. Fiir eine néhere experimentelle Untersuchung wiren Messungen
bei konstantem Spitzen-Proben-Abstand, also bei ausgeschaltetem Topogra-
phieregelkreis, wiinschenswert, da dadurch die klare Trennung zwischen ab-
standsabhéngigem Dissipationseffekt und echten Dissipationsprozessen mog-
lich wird. Bislang liegen solche Messungen nicht vor und es ist moglich, dass
bei einer solchen Messung der erforderliche sehr kleine Spitze-Probe-Abstand
fiir eine Detektion der magnetischen Austauschwechselwirkung nicht erreicht
werden kann.

Ein Erklarungsmodell fiir einen dissipativen Kontrastmechanismus, der
auch auf die magnetische Austauschwechselwirkung zwischen Spitze und Pro-
be sensitiv ist, wird in Abbildung 5.7 gegeben und erldutert. Es wird dabei
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Abbildung 5.7: Schematische Darstellung eines dissipativen Kontrastmechanismus, der
auch auf die magnetische Austauschwechselwirkung sensitiv ist. Das gezeigte Modell ist
eine Erweiterung des in Abbildung 1.12 beschriebenen Modells. Als Beispiel ist hier eine
Spitze gezeigt, deren magnetisches Moment nach unten zeigt, wihrend das Moment eines
Probenatoms antiparallel dazu angeordnet ist. Der Ablauf ist analog wie in Abbildung 1.12,
allerdings wird die Potentiallandschaft des vordersten Spitzenatoms durch die magnetische
Austauschwechselwirkung modifiziert. In Abhéngigkeit von der relativen Ausrichtung der
magnetischen Momente der Spitzen- und Probenatome zueinander wird die Lage und Art
der Potentialminima unterschiedlich ausfallen. So kann sich z.B. die Sprunghéhe von A
nach B &dndern und der Spitze-Probe-Abstand, bei dem die Spriinge des Spitzenatoms
auftreten, ebenfalls variieren. Die dissipierte Energie ist also auch von der magnetischen
Austauschwechselwirkung abhéngig.

eine hysteresebedingte Dissipation beschrieben, bei der die Form und Gréfe
der Hystereseschleife durch die magnetische Austauschwechselwirkung zwi-
schen den interagierenden Spitzen- und Probenatomen modifiziert wird. Die
dissipierte Energie unterscheidet sich somit fiir unterschiedliche relative Aus-
richtungen zwischen den magnetischen Momenten von Spitze und Probe.
Zur Vereinfachung des Modells wurden Relaxierungseffekte der Oberflache
vernachléssigt und es wurde eine Ausrichtung der magnetischen Momente
angenommen, die senkrecht zur Oberflache liegt.

Neben dem beschriebenen Mechanismus gibt es weitere Erklarungsansét-
ze fiir einen dissipativen magnetischen Austauschkontrast. So kann durch die
Wechselwirkung von préazedierenden Spins an Spitze und Probe eine Ener-
giedissipation entstehen. Durch die magnetische Austauschwechselwirkung
interagieren die beiden Spins miteinander und es kann zu Frequenzinde-
rungen der Prézession kommen, die abhéngig von der relativen Ausrichtung
der beiden Spins sind. Uber den Nickelatomen unterschiedlicher Spinausrich-
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tung kommt es so zu einer ungleichen Anderung der Spin-Priizession und es
entsteht eine Energiedissipation, die sensitiv auf die magnetische Austausch-
wechselwirkung ist.

Eine andere Moglichkeit betrifft die Anregung von Spinwellen (Magno-
nen) im Proben- oder Spitzenmaterial. Durch eine solche Anregung koénnte
ebenfalls Energie dissipiert werden. Allerdings ist der erwartete Energietiber-
trag klein, da die beteiligten Frequenzen sehr unterschiedlich sind. So liegt
die Frequenz des Federbalkens in der Gréfenordnung von 100 kHz, wobei die
Magnonen bei sehr viel héheren Frequenzen im THz-Bereich auftreten. In
Relation zur Magnonenfrequenz ist die Bewegung des Federbalkens also qua-
sistatisch und ein direkter Energieiibertrag erscheint unwahrscheinlich. Um
die genannten Erklarungsmodelle abschlieffend zu bewerten, ist eine weitere
Analyse mittels theoretischer Simulationsrechnungen erforderlich. Da diese
bislang nicht zur Verfiigung stehen, konnen nur die genannten qualitativen
Erklarungen gegeben werden.

5.2.5 Magnetischer Austauschkontrast auf den Nickel-
und den Sauerstoffatomen

Im folgenden Abschnitt werden Messergebnisse besprochen, die mit einer
anderen Messsonde erzielt wurden als die bisher behandelten Bilder. Die ver-
wendete Spitze zeigt dabei einige Auffilligkeiten, die zuvor nicht beobachtet
wurden. Abbildung 5.8 zeigt ein Topographiebild (Bild a)) und das paral-
lel dazu gemessene Dissipationsbild (Bild b)), die beide mit dieser Spitze
aufgenommen wurden. In beiden Bildern ist die atomare Struktur mit einer
zusétzlichen Supermodulation klar zu erkennen. In den dazugehorigen Fou-
rierbildern ist die Supermodulation ebenfalls in Form zusétzlicher Maxima
gut sichtbar. Die entsprechende Supermodulation wurde auch bei den Bil-
dern beobachtet, die auf dem Riickweg der gezeigten Messungen entstanden,
so dass eine oszillatorische Rauschquelle als Ursache fiir die gemessene Su-
permodulation ausscheidet (siehe auch Anhang B). Dies wird bestétigt durch
eine testweise Rotation des Rasterbereiches, bei der ebenfalls eine Supermo-
dulation gemessen wurde, wie sie fiir den magnetischen Austauschkontrast
zu erwarten ist. In der rechten oberen Bildecke von Abbildung 5.8 wurden
jeweils einige gemittelte magnetische Einheitszellen zusammengefiigt, um die
Supermodulation besser sichtbar zu machen und um eine qualitative Analy-
se zu erlauben (vergleiche dazu auch Anhang A.3). Die Quantifizierung der
Kontraste wird im weiteren Verlauf des Kapitels vorgenommen. In der ge-
mittelten Darstellung wird besonders deutlich, dass die einzelnen Atome im
Topographiebild anders erscheinen als in den zuvor gezeigten Bildern. So ist
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Abbildung 5.8: Abbildung der chemischen und der magnetischen Einheitszelle im To-
pographiekanal (Bild a)) und im Dissipationsbild (Bild b)). In beiden Bildern ist klar
die Supermodulation zu erkennen, die auf die magnetische Austauschwechselwirkung zu-
riickzufiihren ist. Auch die Fourierbilder zeigen die zu erwartenden Zusatzmaxima. In der
rechten oberen Ecke der Bilder wurden gemittelte Einheitszellen zusammengefiigt, um die
Supermodulation besser sichtbar zu machen. Die Schnittlinien beziehen sich jeweils auf
die gemittelte Einheitszelle und zeigen das qualitative Verhalten der Abbildung. Auffal-
lig ist das leicht quadratische und abgeflachte Erscheinungsbild der Maxima in Bild a),
beziehungweise in der gezeigten Schnittlinie. Beide Schnittlinien zeigen eine Supermodu-
lation sowohl auf den Maxima, als auch auf den Minima. Eine ndhere Analyse erfolgt
in Abbildung 5.10. Messparameter: f,—158.891 Hz, Af=-20,5 Hz, y=-2,2-1071°Ny/m,
A=+46,3 nm, ¢,=34 N/m, Qy=>54.700, B=5 T, Messsonde: SSS-NCL, (15+15) nm Fe/SiO.

die Form der Maxima nicht kreisrund, sondern leicht quadratisch verzerrt.
Betrachtet man die Schnittlinie des Topographiekanals, so zeigen sich hier ab-
geflachte Maxima und schmale Minima. Dabei ist die Supermodulation nicht
nur auf den atomaren Minima, sondern auch auf den Maxima zu sehen, die
den Sauerstoffatomen zuzuweisen sind.

Es ist zu beachten, dass eine Supermodulation, auch wenn sie auf den
Nickel- und den Sauerstoffatomen zugleich auftritt, nicht auf ein Spitzenarte-
fakt zurtickgefiihrt werden kann. Die Argumente, die in Kapitel 5.2.2 gegeben
wurden, treffen auch hier zu. Der entscheidende Punkt ist, dass strukturell
identische Atome unterschiedlich abgebildet werden, was mit einem struktu-
rellen Spitzenartefakt realistischerweise nicht erklart werden kann.

Die beobachtete Verzerrung der Atome ist dagegen eindeutig auf die Spit-
ze zuriickzufiihren. Der beobachtete Kontrast kdnnte dabei zum Beispiel fol-
gendermafsen erklirt werden. Das vorderste Spitzenatom verfiigt nur iiber
schwache Bindungen zu den anderen Spitzenatomen und ist daher inner-
halb gewisser Grenzen innerhalb der xy-Ebene beweglich. Da oberhalb der
Sauerstoffatome eine starkere Wechselwirkung zwischen der Probe und dem
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a) b)

Spitze Spitze

Abbildung 5.9: Erkldrungsmodell fiir die Entstehung eines magnetischen Abbildungs-
fehlers. In a) und in b) sind beide Atome an der Spitze (A und B) an der Abbildung
beteiligt. Es wird jeweils die Spitze oberhalb der NiO-Oberfldche gezeigt, wobei hier nur
die oberste Atomlage skizziert wurde. Unten wird der Verlauf des Topographiesignals an-
gezeigt. Wihrend in a) die Spins der Atome A und B parallel zueinander und senkrecht
zur Oberflache ausgerichtet sind, findet man in b) eine andere Konfiguration vor. Unter
der Annahme, dass eine ferromagnetische Austauschwechselwirkung zwischen der Spitze
und den Probenatomen vorliegt, entstehen so die gezeigten Topographielinien (siehe Text).
Insbesondere entsteht auch iiber den Sauerstoffatomen ein magnetischer Kontrast, der bei
der Konfiguration in b) grofer sein kann als auf den Nickelatomen.

vordersten Spitzenatom herrscht, wird das Spitzenatom bevorzugt von den
Sauerstoffatomen angezogen. Néhert sich das Spitzenatom wihrend der Ra-
sterbewegung dem Sauerstoffatom, so wird es lateral in die Richtung des
Sauerstoffatoms gezogen. Auch nach dem Uberqueren des Sauerstoffatoms
wird das Spitzenatom innerhalb einer bestimmten Entfernung weiter in die
Richtung des bereits iiberquerten Sauerstoffatoms gezogen. Dadurch erhoht
sich die Aufenthaltsdauer des Spitzenatoms oberhalb des Sauerstoffatoms
und es entsteht die beobachtete, abgeflachte und quadratisch verzerrte Form
der Atome.

Die zuséatzliche Supermodulation auf den Sauerstoffatomen kann durch
die folgenden Effekte erklart werden. Es konnte iiber das Sauerstoffatom
der Oberfliche eine Superaustauschwechselwirkung zwischen dem Fe-Atom
an der Messspitze und dem Nickelatom in der zweiten Atomlage des NiO-
Gitters stattfinden, die fiir den beobachteten Kontrast sorgen wiirde. Auch
ein magnetisches Moment des Sauerstoffs konnte fiir den Kontrast auf den
Sauerstoffatomen sorgen. So wurde beispielsweise in [63] ein magnetisches
Moment von 0,07 up fir die Sauerstoffatome der NiO(001)-Oberfléche be-
rechnet.
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Es konnte sich auch um einen magnetischen Abbildungsfehler handeln.
Ein Beispiel dafiir wird in Abbildung 5.9 gegeben. Die Abbildung zeigt ex-
emplarisch zwei mogliche Spitzenkonfigurationen, bei denen die Abbildung
nicht allein durch das vorderste Spitzenatom A zustande kommt, sondern
auch vom Atom B ein wesentlicher Beitrag geliefert wird. In a) sind die
Atome A und B parallel zum von auken angelegten Feld ausgerichtet, d.h.
senkrecht zur Probenoberfliche. Das Bild zeigt die Spitze an der Position 3
oberhalb der Oberfliche. An dieser Stelle wechselwirkt das vorderste Spit-
zenatom A mit dem Sauerstoffatom an der Oberfliche. Daraus resultiert
eine starke attraktive Wechselwirkung, die als Erhebung im Topographiesi-
gnal umgesetzt wird. Aufgrund der schwécheren Wechselwirkungen iiber den
Nickelatomen (Position 2 und 4) entstehen dort entsprechend die Minima im
Topographiesignal. Durch die geringe vertikale Distanz zwischen Atom A und
Atom B ist wihrend der Abbildung des Sauerstoffatoms an der Position 3
auch eine magnetische Austauschwechselwirkung zwischen dem Atom B und
dem Nickelatom bei 2 moglich, so dass ein zusétzlicher attraktiver Beitrag
entsteht. Entsprechend entsteht an der Position 5 eine zuséitzliche repulsive
Kraft zwischen dem Nickelatom bei 4 und dem Atom B, so dass zwischen den
beiden Sauerstoffatomen 3 und 5 ein Unterschied im Topographiesignal de-
tektiert wird, der allein auf einen magnetischen Abbildungsfehler der Spitze
zuriickzufiihren ist.

In manchen Féllen ist der gemessene magnetische Kontrast zwischen be-
nachbarten Sauerstoffatomen etwa gleich grofs oder sogar grofser als der mag-
netische Kontrast auf benachbarten Nickelatomen (sieche Kapitel 5.2.7). Eine
mogliche Erklarung fiir diese Besonderheit wird in Abbildung 5.9 b) gezeigt.
Hier ist die Situation identisch zu der in a) gezeigten, allerdings sind die ma-
gnetischen Momente der vordersten Spitzenatome nicht vollstédndig senkrecht
zur Probenoberfliche ausgerichtet und die Momente von Atom A und Atom
B sind nicht parallel zueinander. Fiir eine nicht-ideale Ausrichtung der ma-
gnetischen Momente der Spitzenatome werden im folgenden Abschnitt 5.2.6
auch experimentelle Hinweise gefunden. Da der Spin des Atoms A hier an-
ndhernd senkrecht zu den Momenten der Nickelatome der Oberfliche steht,
fallt der magnetische Kontrast zwischen den verschiedenen Nickelatomen (al-
so zwischen 2 und 4) sehr gering aus. Dahingegen ist der magnetische Kon-
trast auf den Sauerstoffatomen deutlich starker ausgeprégt, da hier das Atom
B, welches annédhernd parallel zu den Spins der Oberflache orientiert ist, ei-
ne deutlich stédrkere magnetische Austauschwechselwirkung erfihrt als dies
in Bild a) der Fall war. Auf diese Weise entsteht der gezeigte Verlauf des
Topographiesignals. Mit dem geschilderten magnetischen Abbildungsfehler
kann ein magnetischer Kontrast auf den Sauerstoffatomen erklért werden.
Die Supermodulation selbst basiert dabei aber in jedem Fall auf einer De-
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tektion magnetischer Austauschkrifte zwischen Spitze und Probe und nicht
etwa auf einem Spitzenartefakt. Allerdings kann nicht entschieden werden,
ob der Kontrast zwischen benachbarten Sauerstoffreihen auf eine magneti-
sche Austauschwechselwirkung zwischen dem vordersten Spitzenatom und
den Sauerstoffatomen zuriickgeht, oder ob es sich um eine Art magnetische
Doppelspitze handelt, wie sie hier beschrieben wurde.

5.2.6 Spitzenwechsel in MAKM-Bildern

In Kapitel 4.6 wurde der Einfluss der Konfiguration der vordersten Spitzena-
tome auf die Abbildung der Oberfliche besprochen. So kann es durch Spit-
zenwechsel zur Anderung der Abbildungseigenschaften einer Spitze kommen.
In Abbildung 5.10 wird eine Messung gezeigt, in der auch der magnetische
Austauschkontrast durch einen magnetischen Spitzenwechsel verédndert wird.
Dabei zeigt das linke Bild die Topographie, wiahrend das rechte Bild das Dissi-
pationssignal wiedergibt, das parallel zur Topographie aufgenommen wurde.
Beide Bilder wurden mit einem Linienabgleich bearbeitet, um die atomare
Auflésung besser sichtbar zu machen (vgl. Anhang A.2). Dabei verlauft die
langsame Rasterrichtung von rechts nach links. Betrachtet man das Topogra-
phiebild, so gibt es einen Bereich, der etwas dunkler erscheint als der Rest des
Bildes und der mit einem weifen Pfeil markiert wurde. Im Dissipationssignal
ist dieser Bereich als helle Erhebung im Bild zu erkennen. An dieser Stelle
liegt vermutlich ein Punktdefekt unterhalb der obersten Atomlage vor, der
zu einer leicht verénderten Darstellung der Oberflache fiihrt.

Die Bereiche 2 und 3 der Bilder wurden bereits in Abbildung 5.8 gezeigt
und der beobachtete Kontrast wurde dort qualitativ besprochen. Unterhalb
der beiden Bilder in Abbildung 5.10 sind die gemittelten Schnittlinien der
Rohdatenbilder abgebildet, die im Fall des Dissipationssignals einige sprung-
hafte Anderungen zeigen. Diese konnen in Analogie zu der Betrachtung in
Kapitel 4.6 auf Spitzenwechsel zuriickgefiithrt werden. Beim Spitzenwechsel
A ist auch im Topographiesignal eine sprunghafte Anderung um ca. 13 pm
festzustellen. Der linke Bereich der Schnittlinie des Topographiesignals wird
nicht vollstandig angezeigt, da dieser Teil von einer externen Storung iiber-
lagert ist, die fiir eine starke Hohenmodulation sorgt. Mogliche Ursachen
fiir solche Stérungen werden in Anhang C beschrieben. Die hier diskutierten
Spitzenwechsel zeichnen sich durch eine sprunghafte Signaldnderung aus und
kénnen deshalb von den langsamen und kontinuierlichen Drifteffekten gut
unterschieden werden. Ein weiterer Spitzenwechsel, der mit B bezeichnet ist,
zeigt sich als sprunghafte Anderung im Dissipationssignal, wihrend in der
Topographieschnittlinie kaum eine Anderung auftritt. Um die Abbildungsei-
genschaften vor und nach den Spitzenwechseln vergleichen zu kénnen, wurde
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Abbildung 5.10: MAKM-Abbildung mit einer instabilen Spitze. Das linke Bild zeigt die
Topographie, das rechte Bild den Dissipationskanal. Beide Bilder wurden mit einem Lini-
enabgleich bearbeitet, wobei die unten abgebildeten Schnittlinien gemittelte Schnittlinien
der Rohdaten darstellen (dhnlich wie in Abbildung 4.7 a)). Die langsame Rasterrichtung
verlauft von rechts nach links. Die Spitzenwechsel bei A und B unterteilen das Bild in drei
Bereiche. Fiir jeden Abschnitt wurden gemittelte Einheitszellen bestimmt, die im oberen
Bereich des Bildes zu sehen sind. Wahrend in Bereich 2 und 3 ein magnetischer Kontrast
erkennbar ist, ist dieser im ersten Bereich fast vollstdndig verschwunden. Eine quantita-
tive Auswertung der Signalkontraste in den einzelnen Bildbereichen findet sich in Kapitel
5.2.7. Ein Teil des Bildes (Bereich 2 und 3) wurde bereits in Abbildung 5.8 gezeigt. Mess-
parameter: fo—158.891 Hz, Af=-20,5 Hz, v—2,2.10"N/m, A=46,3 nm, c¢,=34 N/m,
Qo=54.700, B=5 T, Messsonde: SSS-NCL, (15+15) nm Fe/SiO.
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Abbildung 5.11: Topographie- und Dissipationsbild mit einem Spitzenwechsel, der
zu einer Umkehr des magnetischen Austauschkontrastes fithrt. a) und b) zeigen die
Topographie- bzw. Dissipationsrohdaten. Bei ¢) und d) wurde ein Linienabgleich (vgl.
Anhang A.2), bei e) und f) eine Tiefpassfilterung vorgenommen, um hochfrequentes Rau-
schen zu entfernen. Die Schnittlinien in a) und b) wurden iiber die volle Breite der Bilder
gemittelt, so dass die atomare Korrugation nicht mehr sichtbar ist, aber die sprunghafte Si-
gnaldnderung deutlich wird. Etwa mittig findet ein Spitzenwechsel statt, der in ¢)-f) durch
eine gestrichelte Linie und einen Pfeil markiert wird. In den Késten 1 und 2 sind die gemit-
telten Bilder oberhalb bzw. unterhalb des Spitzenwechsels dargestellt (sieche Anhang A.3).
Die etwas dunkleren Atomreihen entlang der [110]-Richtung werden mit Pfeilen markiert.
Durch den Spitzenwechsel werden Nickelreihen, die im unteren Bildbereich dunkel erschei-
nen, im oberen Bildbereich hell dargestellt und umgekehrt. Der Ubergang dufert sich
auch in einer Aufspaltung der Supermodulationsmaxima in den Fourierbildern in e) und
f), denen der gesamte Bildbereich zu Grunde liegt. Die langsame Rasterrichtung verlauft
von oben nach unten. Messparameter: fo=158.891 Hz, Af=-20,5 Hz, v=-2,2-10~*Ny/m,
A=46,3 nm, ¢,=34 N/m, Qy=54.700, B=5 T, Messsonde: SSS-NCL, (15+15) nm Fe/SiO.

das Bild in drei Bereiche aufgeteilt und fiir jeden Abschnitt eine eigene gemit-
telte Einheitszelle berechnet. Diese werden im oberen Teil des Bildes gezeigt.
Daran ist gut erkennbar, dass an der Position A eine klare Kontrastédnderung
auftritt. Wahrend in den Bereichen 2 und 3 die charakteristische Supermo-
dulation deutlich zu erkennen ist, ist der magnetische Kontrast im Bereich
1 stark zuriickgegangen, wobei die chemische Einheitszelle nach wie vor ab-
gebildet wird. Die magnetischen Abbildungseigenschaften der Spitze haben
sich also deutlich verdndert, wohingegen der chemische Kontrast nur leicht
modifiziert wurde.
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Ein weiterer Spitzenwechsel derselben Messsonde ist in Abbildung 5.11
dargestellt. Der gezeigte Bildausschnitt wurde auf dem Probengebiet, wel-
ches am unteren Rand in Abbildung 5.10 zu sehen ist, aufgenommen, was
auch am oben besprochenen Punktdefekt zu erkennen ist, der hier ebenfalls
abgebildet wird. Insbesondere die Rohdaten a) und b) mit den dazugehori-
gen, gemittelten Schnittlinien zeigen deutlich eine diskrete Anderung sowohl
im Topographie- als auch im Dissipationssignal. Bei genauer Betrachtung des
Bildes wird deutlich, dass mit dieser Anderung auch eine sprunghafte An-
derung des magnetischen Austauschkontrastes im Bereich der gestrichelten
Linie einhergeht. Zur Verdeutlichung sind die dunkleren Atomreihen entlang
der [110]-Richtung mit Pfeilen markiert. Beispielsweise erscheint im unteren
Bereich von Bild f) (z.B. neben dem Defekt) die Uberstruktur relativ klar
als Streifen von links unten nach rechts oben verlaufend. Oberhalb der ge-
strichelten Linie &ndert sich der magnetische Austauschkontrast jedoch und
die vormals dunklen Atomreihen erscheinen heller und umgekehrt. Im oberen
Bildbereich markieren die Pfeile dementsprechend andere Reihen als unten'.
Die Kontrastumkehr ist im Dissipationssignal etwas deutlicher, insbesondere
in den gemittelten Darstellungen 1 und 2 und in Abbildung f).

Die gezeigten Spitzenwechsel in Abbildung 5.10 und 5.11 demonstrieren,
dass das magnetische Moment am vordersten Spitzenatom offenbar trotz der
Ausrichtung in einem externen Magnetfeld nicht stabil ist. Fiir die beobach-
tete Anderung des magnetischen Kontrastes kommen verschiedene Ursachen
in Betracht, die im Folgenden besprochen werden.

1.) Durch Wechselwirkungen mit der Probe tritt eine Ummagnetisierung
des gesamten Fe-Filmes an der Spitze auf.

2.) Am Spitzenende befindet sich ein Fe-Cluster, der nicht mit dem restli-
chen Fe-Film verbunden ist. Eine Ummagnetisierung des Clusters fiihrt
zur Kontrastdnderung.

3.) Nur die magnetischen Momente der vordersten Spitzenatome werden
um einen Winkel < 180° gedreht.

4.) Es tritt eine Kombination aus einer strukturellen und einer magneti-
schen Anderung am vordersten Spitzenatom auf.

zu 1.) Infolge der Wechselwirkungen zwischen der Probe und der Spitze
konnte es am vordersten Spitzenende zu einer Doménenwandnukleation kom-
men, die zu einem Umklappen der gesamten Spitzenmagnetisierung fiihrt.

TDie recht schwache Supermodulation lisst sich im oberen Bereich besser erkennen,
wenn die Abbildung im flachen Winkel entlang der Pfeile betrachtet wird.
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Dadurch wiirde auch das vorderste Spitzenatom seine Orientierung éndern
und ein invertierter Kontrast wére die Folge. Ein solcher Prozess erscheint
sehr unwahrscheinlich zu sein, da die vergleichsweise grofse Zeeman-Energie
iiberwunden werden miisste, die fiir die Ausrichtung des Fe-Filmes im Ma-
gnetfeld sorgt (siehe dazu auch Kapitel 1.1.1).

zu 2.) Unter Umstédnden konnte ein Fe-Cluster das vorderste Spitzenen-
de bilden, dessen magnetisches Moment nur schwach an das Moment des
Eisenfilmes auf den Flanken der Spitze angekoppelt ist. In Anbetracht der
Schérfe der verwendeten Spitzen erscheint ein solches Szenario als denkbar.
Die Rotation der Magnetisierung eines solchen Clusters ist dann mit deut-
lich weniger Energieaufwand verbunden als dies bei 1.) der Fall ist. Daher
konnte es unter Umstdnden durch Wechselwirkungen mit der Probe zu einer
Drehung der Magnetisierung eines solchen Clusters kommen, wodurch ein
verdnderter Austauschkontrast verursacht werden wiirde.

zu 3.) Da die magnetischen Momente der Nickelatome an der (001)-
Oberfléche alle eine deutliche in plane-Komponente aufweisen (siehe Kapitel
4.1), kann eine leichte Rotation (< 180°) des Spins des vordersten Spitzen-
atoms bereits flir deutliche Kontrastanderungen beziehungsweise zu einer In-
version des Kontrastes fiithren.

zu 4.) Strukturelle Anderungen des vordersten Spitzenendes, wie sie in
Kapitel 4.6 beschrieben wurden, konnen auch die Kopplung des magneti-
schen Momentes des vordersten Spitzenatoms zum Rest der Spitze beein-
flussen, so dass ein verdnderter Kontrast auftritt. Wie im Folgenden ndher
erlautert wird, sind alle Beobachtungen in Abbildung 5.11 mit einer solchen
Kombination aus struktureller und magnetischer Umkonfiguration des Spit-
zenendes konsistent. Die zu Grunde liegenden Mechanismen kénnen an Hand
des schematischen Modells in Abbildung 5.12 verstanden werden. Dafiir spie-
len die in-plane-Komponenten der Spins in Spitze und Probe eine wichtige
Rolle. In Abbildung 5.12 b) und ¢) wird das duferste Ende der Spitze aus a)
oberhalb einer Probenoberfliche dargestellt und die Abbildung eines einzel-
nen magnetischen Atoms an der Oberfliche untersucht. Dabei weichen die
magnetischen Momente der Atome an der Spitze von der in Abbildung 2.2
b) gezeigten Ausrichtung ab. Obwohl ein Magnetfeld angelegt wurde, dessen
Flussdichte die Sattigungsmagnetisierung von Eisen tibersteigt (vgl. Tabelle
5.1), wurde demnach keine vollsténdige out of plane-Orientierung am Spit-
zenende erreicht. Dieser Effekt kann mit der ungeordneten Anordnung der
Eisenatome an der Spitze erklért werden. Diese entspricht nicht der Ordnung
im Volumenkristall, weshalb die in Tabelle 5.1 angefiihrten Séttigungsmagne-
tisierungen aufgrund der verdnderten magnetokristallinen Anisotropie fiir die
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Abbildung 5.12: Modell fiir die Kontrastinversion des magnetischen Austauschkon-
trastes, basierend auf einer strukturellen und gleichzeitig magnetischen Anderung der Spit-
ze. In a) ist eine ferromagnetisch beschichtete Spitze oberhalb einer Oberfliche dargestellt.
Hier wird angenommen, dass sich der Film trotz eines von aufsen angelegten Magnetfeldes
nicht vollstéindig parallel zum duferen Magnetfeld ausrichtet. In b) und ¢) wird das Spit-
zenende vergrofert dargestellt, so dass jeweils die vordersten Atome der Spitze oberhalb
der Oberflache sichtbar werden. Aus Griinden der besseren Darstellung wird hier ledig-
lich ein einzelnes Probenatom mit einem Spin dargestellt. Das magnetische Moment des
Probenatoms weist sowohl Komponenten senkrecht als auch parallel zur (001)-Ebene auf.
Wihrend im Fall b) die Spins am vordersten Spitzenatom und am Probenatom beide nach
rechts zeigen, stellt sich durch eine strukturelle Umordnung der Spitze in ¢) eine anndhernd
antiparallele Ausrichtung der Spins ein. Das Atom A ist dabei nach links gesprungen und
hat das magnetische Moment an der Spitze gedreht. Eine derartige Umkonfiguration der
Atome und Spins wiirde zu einer Kontrastinversion des magnetischen Austauschkontrastes
fithren, wie sie in Abbildung 5.11 beobachtet wird.

hier vorliegende Geometrie nur einen groben Anhaltswert liefern knnen. Des
Weiteren wird eine Ausrichtung der magnetischen Momente, wie sie in Abbil-
dung 5.12 gezeigt wird, durch die Formanisotropie begiinstigt (vgl. Kapitel
1.1.1). So erwartet man im Nullfeld eine Konfiguration, wie sie in Abbildung
2.2 a) gezeigt wird. Ist das dufere Magnetfeld zu klein, so wird die dort
gezeigte Ausrichtung zumindestens teilweise beibehalten und es kann zu ei-
ner Konfiguration der Spins am vorderen Spitzenende kommen, wie sie in
Abbildung 5.12 b) zu sehen ist.

Die Kontrastinversion erklért sich anhand von Abbildung 5.12 b) und c)
wie folgt. Am vordersten Spitzenende kann es wiahrend einer Messung zu Re-
laxationseffekten kommen. Dadurch dndert sich die Potentiallandschaft der
Spitze und das Atom A kann in eine neue Position springen, wie in Abbildung
c) gezeigt. Liegt zwischen den in b) und c) gezeigten beiden Positionen des
Atoms A nur eine kleine Potentialbarriere, ist auch ein reversibles Schalten
moglich. Es ist auffillig, dass bei den Abbildungen 5.10 und 5.11 der Kon-
trastwechsel in der Ndhe des Punktdefektes erfolgt. Moglicherweise wird die
Umkonfiguration dadurch initiiert.
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Beim Ubergang von b) nach ¢) wird die magnetische Kopplung des vor-
dersten Spitzenatoms mit den benachbarten Atomen gedndert und die Aus-
richtung des magnetischen Momentes dandert sich wie skizziert. Das magneti-
sche Moment hat nach wie vor eine deutliche vertikale Komponente, jedoch
liegt jetzt eine anndhernd antiparallele Ausrichtung zwischen dem Proben-
atom und dem vordersten Spitzenatom vor. Der Betrag des magnetischen
Kontrastes wird im Vergleich zu b) also starker, allerdings dndert sich das
Vorzeichen der magnetischen Austauschwechselwirkung. Durch diese Um-
konfiguration der Spitze lasst sich die Kontrastinversion des magnetischen
Austauschkontrastes in Abbildung 5.11 erkléaren. Fiir eine Beschreibung der
Kontrastdanderung in Abbildung 5.10 muss das Modell nur leicht verdndert
werden.

Zusétzlich zur magnetischen Ausrichtung wird auch die Struktur der Spit-
ze verdndert. Wahrend bei b) der Abstand zy zwischen den beiden benachbar-
ten Atomen am Spitzenende liegt, hat sich dieser Abstand bei b) auf z; ver-
grofert. Da das vorderste Spitzenatom nun weiter hervorragt, wird die Probe
im Fall ¢) durch den Topographieregelkreis leicht zuriickgezogen. Auf diese
Weise kann erklart werden, dass in Abbildung 5.10 und in Abbildung 5.11
trotz eines scheinbar grofieren Spitze-Proben-Abstandes ein héherer magne-
tischer Austauschkontrast erzielt wird. Der chemische Kontrast dndert sich
durch die Umkonfiguration der Spitze kaum, da die generelle Spitzenform
erhalten bleibt und ein wesentlicher Teil des Kontrastes auf atomarer Ska-
la durch die Wechselwirkungen des vordersten Spitzenatoms mit der Probe
entsteht.

Auch auf die dissipierte Energie hat die strukturelle Umbildung der Spit-
ze einen groken Einfluss. Entsteht die Dissipation durch hysteresebedingte
Prozesse auf atomarer Skala (vgl. Kapitel 1.2.7 und Abbildung 5.7), so héngt
sie entscheidend von den Bindungen der vordersten Spitzenatome ab. Wer-
den diese verdndert, so dndert sich die Potentiallandschaft fiir das vorderste
Spitzenatom und damit auch die Dissipationsenergie. Damit ist auch beim
Ubergang von Fall b) zu Fall ¢) eine deutliche Anderung der Dissipationsener-
gie zu erwarten, wie sie auch experimentell beobachtet wird (siehe Abbildung
5.11).

Das gezeigte Modell erklart also qualitativ die Vorgénge, die zu den be-
obachteten Spitzenwechseln fithren konnen. Fiir eine genauere Beschreibung
sind theoretische Simulationsrechnungen erforderlich, die allerdings bislang
nicht durchgefiihrt wurden.
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5.2.7 Vergleich der gemessenen Kontraste mit verschie-
denen Fe-beschichteten Messsonden

Da eine Reihe von MAKM-Bildern vorliegen, kann der Kontrast fiir verschie-
dene Messsonden und -spitzen gemessen und verglichen werden. In Tabelle
5.2 sind die Kontraste fiir eine Auswahl von Bildern mit MAKM-Kontrast
aufgefiihrt. Der chemische Kontrast K e liegt bei allen bisherigen MAKM-
Messungen bei Werten <125 pm und damit unterhalb der typischen Kor-
rugationen von ca. 25 pm wie sie beispielsweise in Abbildung 4.5 gemessen
wurden. Das deutet darauf hin, dass ein sehr kleiner Spitze-Probe-Abstand,
wie er fiir die Detektion der magnetischen Austauschkraft erforderlich ist, bei
Spitzen, die einen grofen chemischen Kontrast zeigen, aufgrund der grofsen
chemischen Wechselwirkung nur schwer erreicht werden kann. Moglicherwei-

Sonde Abb. Bereich Kanal K chem K nag,Ni K nag,0

A 5.1 b) - - z(x,y) 4,5 pm 1,5 pm - -
5.5 b) -- Gexc(z,y) 38,3 meV 13,3 meV 6,2 meV
5.10 1 z(x,y) 11,7 pm 0,6 pm 0,6 pm
5.10 2 z(x,y) 7,7 pm 0,9 pm 2,1 pm

B 5.10 3 z(xz,y) 12,5 pm 2,6 pm 3,1 pm
5.10 1 Gexc(z,y) 33,1 meV 2,1 meV 0,8 meV
5.10 2 Gexc(z,y) 19,4 meV 3,4 meV 3,1 meV
5.10 3 Gexc(Z,y) 34,8 meV 6,6 meV 6,0 meV

o - - - - z(x,y) 3,3 pm 0,4 pm < 0,2 pm
- - - - Gexc(T,y) 434 meV 44 meV < 1,1 meV

Tabelle 5.2: Vergleichstabelle fiir chemische und magnetische Kontraste bei verschiedenen
MAKM-Messungen. Fiir die Tabelle wurden auch Bilder ausgewertet, die in der vorliegen-
den Arbeit nicht gezeigt werden. Es ist zu beachten, dass sich die Spitze einer Messsonde
infolge von Spitzenwechseln verdndern kann, so dass mit ein und derselben Messsonde
unterschiedliche Kontraste erzielt werden. Bei Bildern mit Spitzenwechseln wird daher
der ausgewertete Bildbereich angegeben (siche dazu die dazugehorigen Abbildungen). Der
chemische Kontrast Ko, wurde nach Glg. 5.3 berechnet. Auferdem wurde auch der
magnetische Kontrast Kpag ni auf dem Nickel Kiag ni=|Ni]-Nif| und auf dem Sauerstoff
Kmag,0=|0]-O17| gemessen. Der Austauschkontrast auf den Nickelatomen liegt bei Werten
< 2,6 pm. Der chemische Kontrast liegt bei Messsonde B im Mittel bei ca. 10 pm, wihrend
Sonde A und vor allem C einen deutlich schwécheren Kontrast zeigen. Insbesondere bei der
Messsonde B gibt es auch auf den Sauerstoffatomen einen deutlichen Kontrastunterschied,
der zum Teil sogar starker ist als auf den Nickelatomen. Die Dissipationsenergie wird in
meV /Schwingungszyklus angegeben. Alle Werte wurden in den gemittelten Einheitszellen
gemessen (siehe Kapitel 5.2.3 bzw. Anhang A.3).
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se werden solche Spitzen bereits vor dem Erreichen des Bereichs, in dem
die magnetische Austauschkraft wirkt, durch die starken chemischen Wech-
selwirkungen verformt oder gar zerstort, so dass damit keine erfolgreichen
MAKM-Experimente moglich sind.

In allen MAKM-Messungen ist eine atomare Auflésung mit einer Super-
modulation auch im Dissipationskanal zu erkennen. Dabei liegt der chemische
Kontrast Keem zwischen ca. 20 meV /Zyklus und etwa 43 meV /Zyklus. Es
wurde bereits in Kapitel 1.2.7 beschrieben, dass die dissipierte Energie stark
vom Spitze-Probe-Abstand abhéngig ist. Da ein atomarer Kontrast im Dis-
sipationssignal auftritt, kann also von einem kleinen Spitze-Probe-Abstand
ausgegangen werden, wie er fiir MAKM-Messungen auf NiO(001) wegen der
stark lokalisierten, spintragenden d-Elektronen auch erwartet wird.

Wiéhrend bei Messsonde A und C keine messbare Supermodulation im
z(x,y)-Kanal auf den verschiedenen Sauerstoffplatzen auftritt, zeigt die in
den vergangenen Abschnitten diskutierte Messsonde B eine deutliche Super-
modulation auf den Sauerstoffatomen. Teilweise liegt dabei die Modulation
auf den Sauerstoffatomen in derselben Groéfsenordnung wie die Modulation
auf den Nickelatomen. Mogliche Erklarungen dafiir wurden bereits in Kapi-
tel 5.2.5 angefiihrt.

5.3 Messungen auf NiO(001) mit Ni-beschich-
teten Spitzen

Es ist zu erwarten, dass der erzielbare magnetische Austauschkontrast durch
geeignete Wahl des Spitzen- und Probenmaterials optimiert werden kann. So
wurden versuchsweise fiir die Messungen auf NiO auch Spitzen verwendet, die
mit Nickel beschichtet waren. In Kapitel 5.2.5 wurde bereits gezeigt, dass mit
manchen Spitzen auch auf benachbarten Sauerstoffreihen eine Supermodula-
tion beobachtet wird. Eine mogliche Erklarung dafiir ist der Superaustausch
als kontrastbildender Mechanismus. Durch die Verwendung von Nickel als
Spitzenmaterial konnte die Superaustauschwechselwirkung tiber den Sauer-
stoffatomen verstarkt werden, so dass dadurch ein deutlicherer Kontrast zu
erwarten ware.

Fiir die Beschichtung der Messsonden wurde Nickel aus zwei unterschied-
lichen Winkeln in einer Dicke von typischerweise (15+15) nm auf die Spit-
ze aufgedampft. Das generelle Abbildungsverhalten dieser Spitzen ist sehr
ahnlich wie bei den eisenbeschichteten Spitzen. In Abbildung 5.13 werden
zwei Topographiebilder zusammen mit den dazugehdrigen Fourierspektren
gezeigt.
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Abbildung 5.13: Atomar aufgeloste Abbildungen der NiO-Oberfliche, gemessen mit
verschiedenen Ni-Spitzen. Die Schnittlinien zeigen Korrugationen von ca. 12 pm (A)
bzw. ~7 pm (B). In den gezeigten Bildern ist zwar die atomare Auflosung klar er-
kennbar, allerdings ist weder im Bild noch im Fourierspektrum eine Supermodulation
zu sehen. Bild b) wurde ohne vorherigen Spitzenwechsel aufgenommen, so dass sich
mit grofer Sicherheit Nickel am vordersten Spitzenende befindet. In Bild a) ist links
oben ein heller Kontrast zu erkennen, der auf ein Adsorbat zuriickgeht. Messparame-
ter: a) fo=159.208 Hz, Af=-13,7 Hz, v=-3,6:10"°Ny/m, A=+25 nm, c,=34 N/m,
Qo0=119.500, B=1 T, Messsonde: SSS-NCL, (15+15) nm Ni/SiO, b) f;=158.143 Hz,
Af=-320 Hz, y=-8,5-1071°Ny/m, A==42,5 nm, c¢,=33 N/m, Qp=19.300, B=1 T, Messson-
de: SSS-NCL, (15+15) nm Ni/SiO.

In beiden Bildern und den dazugehorigen Fourierspektren ist keine Su-
permodulation zu sehen. Auch in zahlreichen weiteren Messungen wurde kein
Anzeichen fiir die erfolgreiche Detektion der magnetischen Austauschwech-
selwirkung gefunden. Die gemessenen Korrugationen in Abbildung 5.13 sind
ca. 12 pm (A) bzw. etwa 7 pm (B). Bei allen Messungen mit nickelbeschichte-
ten Messspitzen lagen die Korrugationen in diesem Bereich. Maximalkorru-
gationen von iiber 20 pm, wie sie bei Verwendung von eisenbeschichteten
Spitzen haufig beobachtet wurden, konnten mit nickelbeschichteten Spitzen
in keinem Fall erreicht werden. Dieses Verhalten wurde in [70] ebenfalls beob-
achtet. Bei b) wurde vor der Abbildung keinerlei Spitzenwechsel detektiert,
so dass mit grofer Sicherheit davon ausgegangen werden kann, dass es sich
beim vordersten Spitzenatom um ein Nickelatom handelt. Neben der topogra-
phischen Abbildung der Oberflache wurden auch A f(z)-Spektroskopiefelder
mit nickelbeschichteten Spitzen aufgenommen, die in Kapitel 6 behandelt
werden. In diesen Messungen kann ebenfalls keine Supermodulation nachge-
wiesen werden.

Fiir das Fehlen eines magnetischen Kontrastes in den Messungen kann es
verschiedene Griinde geben. Zum einen ist es moglich, dass das dufsere Ma-
gnetfeld mit einer magnetischen Flussdichte von 1 T zu schwach war, um eine
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ausreichende Ausrichtung des magnetischen Momentes des vordersten Spit-
zenatoms in z-Richtung zu erzielen. In Kapitel 5.2.6 wurde gezeigt, dass bei
eisenbeschichteten Spitzen selbst bei einem Magnetfeld, das deutlich grofer
ist als die Sattigungsmagnetisierung des Volumenmaterials, offenbar nicht
in jedem Fall eine vollstéandige Ausrichtung des vordersten Spitzenatoms er-
reicht wird. Da die Messungen mit nickelbeschichteten Spitzen chronologisch
gesehen vor den Messungen mit eisenbeschichteten Spitzen durchgefiihrt wur-
den, war zum Zeitpunkt der hier diskutierten Messungen die grofte Diskre-
panz zwischen der Sattigungsmagnetisierung des Volumenmaterials und der
Flussdichte, die zur vollstdndigen Ausrichtung einer beschichteten Messspit-
ze erforderlich ist, nicht klar. Daher wurde hier eine magnetische Flussdichte
von 1 T gewéhlt, die zwar die Séattigungsmagnetisierung des Volumenmateri-
als Ni mit Mg, (Ni)=0.49 T (vgl. Tabelle 5.1) deutlich iibersteigt, allerdings
unter Umsténden keine ausreichende Ausrichtung am vordersten Spitzenen-
de gewihrleisten kann. Fiir weitere Experimente erscheint eine Erhéhung der
magnetischen Flussdichte aus den oben genannten Griinden als sinnvoll.

Eine andere Ursache konnte im kleineren magnetischen Moment des
Nickels im Vergleich zum Eisen liegen. Ein Vergleich in Tabelle 5.1 zeigt, dass
mit mg(Fe)=2,22 pup und my(Ni)=0,61 pp beim Nickel ein deutlich kleineres
magnetisches Moment vorliegt als beim Eisen. Damit ist auch bei einer per-
fekt (anti)parallelen Ausrichtung der magnetischen Momente der Probe und
der Spitze zueinander eine deutlich schwéchere magnetische Austauschwech-
selwirkung zu erwarten. Moglicherweise liegen die erzielbaren Signalstarken
damit unterhalb des Rauschniveaus der Messapparatur, so dass selbst unter
idealen Bedingungen eine magnetische Austauschwechselwirkung mit nickel-
beschichteten Messspitzen nicht nachweisbar ist.

5.4 Abbildung von NiO(001) mit Gd-beschich-
teten Spitzen

Ein weiterer Ansatz zur Vergroferung des magnetischen Austauschkontrastes
ist die Verwendung eines Spitzenmaterials mit einem besonders hohen magne-
tischen Moment. Gadolinium bietet sich als Material fiir die Spitzenbeschich-
tung an, da das magnetische Spinmoment bei my=7,1 up liegt (vgl. Tabelle
5.1). Das hohe Moment liegt in der halb besetzten 4 f-Schale begriindet, die
iiber sieben ungepaarte Elektronen verfiigt. Als Seltenerdmetall sorgt beim
Gadolinium eine RKKY-Wechselwirkung fiir eine ferromagnetische Ordnung
unterhalb der Curietemperatur von Tyie=292 K.
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Abbildung 5.14: Atomar aufgeloste Abbildungen der NiO-Oberflache, gemessen mit ei-
ner Gd-Spitze. Die Schnittlinien zeigen Korrugationen von ca. 13 pm (A) bzw. etwa 21 pm
(B). Beide Bilder zeigen zwar atomare Auflosung, allerdings keine Supermodulation, was
auch im gezeigten Fourierbild deutlich wird. In beiden Bildern wurden schwache peri-
odische Storungen mittels einer Fourierfilterung entfernt. Messparameter: f,=159.168 Hz,
A=+8,0 nm, ¢,=34 N/m, Qp=1.800, B=3 T, Messsonde: SSS-NCL, (15+15) nm Gd/SiO,
a) Af=-35,0 Hz, v=-5,33-10"**Ny/m, b) Af=-35,1 Hz, y=-5,34-10"15N/m.

Fiir die Beschichtung der Messsonden mit Gadolinium wurde ein Ver-
dampfer verwendet, der bereits in [40] beschrieben wurde. Die Praparation
erfolgte in situ und die Messsonden wurden direkt nach dem Bedampfen
in das Tieftemperaturmikroskop transferiert, um die Kontamination durch
Adsorbate so gering wie moglich zu halten.

Bei der Messung im Magnetfeld verhielten sich die verwendeten Messson-
den problematischer als andere mit Nickel oder Eisen beschichtete Sonden.
So zeigten die Messsonden vergleichsweise stark geddmpfte Schwingungen,
was sich in zum Teil sehr kleinen Giiten im Bereich )y < 10.000 und sehr
hohen Dissipationsenergien zeigte. Dadurch wurde die Anregung der Oszilla-
tion des Federbalkens erschwert, so dass die maximal erreichbare Amplitude
deutlich limitiert war.

Obwohl eine kleine Giite zur Herabsetzung der Sensitivitét fithrt und ho-
he Dissipationsenergien zu Regelungsproblemen fiithren kénnen, da der ver-
wendete Amplitudenregelkreis nicht fiir diese Bedingungen optimiert ist, war
auch mit Gd-beschichteten Spitzen eine atomar aufgeléste Abbildung der
Oberflache moglich. In Abbildung 5.14 sind zwei atomar aufgeloste Bilder der
NiO(001)-Oberflache zu sehen, die beide mit einer Gd-beschichteten Spitze
aufgenommen wurden. Die gemessenen Korrugationen liegen bei Bild a) bei
ca. 13 pm und bei b) bei etwa 21 pm. Wie in allen anderen Bildern, die mit
Gd-beschichteten Spitzen gemessen wurden, kann auch hier keine Supermo-
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dulation festgestellt werden. Auch das Fourierbild zeigt keine Zusatzmaxima,
die auf die Detektion der magnetischen Austauschkraft zuriickzufithren wa-
ren.

Aufgrund der relativ geringen Anzahl der bislang durchgefiihrten Messun-
gen mit Gd-beschichteten Messspitzen kann kein abschlieftendes Urteil iiber
die Eignung solcher Spitzen gefillt werden. Ahnlich wie bei den Messungen
mit nickelbeschichteten Spitzen konnte das relativ geringe Magnetfeld mit
einer Flussdichte von 3 T fiir den fehlenden Kontrast verantwortlich sein.
In Anbetracht der starken Magnetfeldabhingigkeit der Schwingungseigen-
schaften der gadoliniumbeschichteten Spitzen ist es jedoch fraglich, ob eine
Erhéhung der magnetischen Flussdichte fiir kiinftige Messungen ohne weite-
res moglich ist. Es ist ebenfalls nicht auszuschliefsen, dass die Beschichtung
mit Gd fiir ein MAKM-Experiment ungeeignet ist, da die spintragenden 4 f-
Elektronen stark lokalisiert sind und somit ein direkter Austausch zwischen
dem Gd-Atom an der Spitze und den Nickelatomen nur schwer zustande
kommen kann.

5.5 Untersuchung der MnO(001)-Oberflache

Fiir weitere Untersuchungen der magnetischen Austauschkraft bietet sich die
MnO(001)-Oberfliche an. Die Manganatome weisen ein groferes magneti-
sches Moment auf als die Nickelatome im NiO, so dass dieses Material einen
starkeren magnetischen Austauschkontrast verspricht. Diesen Vorteilen ste-
hen jedoch einige Nachteile in der Handhabung gegeniiber, wie sie in den
Kapiteln 5.5.2 und 5.5.3 beschrieben werden. Im nun folgenden Abschnitt
werden zunéchst die Charakteristika von MnO behandelt.

5.5.1 Eigenschaften von Manganoxid

MnO weist in vielen Bereichen ein dhnliches Verhalten auf wie NiO. So han-
delt es sich auch beim MnO um einen antiferromagnetischen Isolator, bei dem
die Mangan- und Sauerstoffatome in einer NaCl-Struktur angeordnet sind,
wobei die Gitterkonstante 444,5 pm [91] betrdgt. Die Bandliicke ist etwas
kleiner als beim NiO und liegt bei ca. 3,6 eV.

Im Gegensatz zum NiO liegt die Ordnungstemperatur 7Ty, deutlich un-
terhalb der Raumtemperatur mit Txe =118 K [99]. Untersuchungen der ma-
gnetischen Struktur sind bei diesem Material also nur bei tiefen Tempera-
turen moglich. Die magnetischen Momente im MnO-Kristall sind antifer-
romagnetisch geordnet, wobei die Anordnung der Spins wie beim NiO ei-
ner AF5-Ordnung entspricht. Damit sind die magnetischen Momente der



5.5 Untersuchung der MnO(001)-Oberflache 119

Manganatome &hnlich wie die Nickelatome im NiO innerhalb der (111)-
Ebene ferromagnetisch geordnet, wéhrend benachbarte (111)-Ebenen anti-
ferromagnetisch gekoppelt sind. An der (001)-Oberfliche findet man Rei-
hen gleichartig geordneter Manganspins entlang der [110]-Richtungen (vgl.
Abbildung 4.1). Durch die magnetische Austauschwechselwirkung zwischen
benachbarten (111)-Ebenen kommt es zu Magnetostriktion und es entsteht
eine leichte rhomboedrische Verzerrung des MnO-Kristalls. Der entstande-
ne Winkel zwischen den Achsen des Gitters betrdgt 90,62° |91]. Bei tiefen
Temperaturen resultiert daraus ein Abstand zwischen zwei nédchsten Mn-
Nachbarn von 331,4 pm fiir parallel ausgerichtete Momente und 331,1 pm
fiir eine antiparallele Ausrichtung [100]. Diese Verzerrungen sind also sehr
klein und kénnen bei der Messung mit einem Rasterkraftmikroskop vernach-
léssigt werden.

Ein wesentlicher Punkt, der fiir die Untersuchung von MnO spricht, er-
gibt sich aus der elektronischen Besetzung der Mangan- und Sauerstoffatome.
Die Elektronenkonfiguration fiir Mangan ist [Ar] 3d° 4s* und fiir Sauerstoff
[He] 2s* 2p*. Das d-Orbital des Manganatoms ist also mit fiinf ungepaarten
Elektronen besetzt. Daraus resultiert fiir MnO ein deutlich hoheres magneti-
sches Spinmoment als beim NiO. Fiir MnO liegen die Literaturwerte zwischen
ms=4,58 pup und 4,79 pg wahrend beim NiO Werte zwischen ms=1,77 ug und
1,9 up angegeben werden [91]. Damit ist bei der Durchfithrung eines MAKM-
Experimentes beim MnO mit einem deutlich hoheren magnetischen Kontrast
zu rechnen als beim NiO.

5.5.2 Praparation der MnO-Proben

Da Manganoxid dhnliche Eigenschaften aufweist wie Nickeloxid, orientiert
sich die Probenpraparation an der im vorherigen Abschnitt geschilderten
Prozedur. Wie beim NiO wurden quaderférmige Einkristalle mit einer Grund-
fliche von 2x2 mm? verwendet [95]. Zur Befestigung der Proben auf einem
Probenhalter wurde auch hier versuchsweise das bei den NiO-Proben ver-
wendete Lotverfahren angewendet (vgl. Kapitel 4.2). Die Haftung des Lots
am MnO ist allerdings deutlich schwécher als beim NiO und es ist damit
keine dauerhafte und belastbare Verbindung des Kristalls mit dem Proben-
halter moglich, so dass das Verfahren fiir MnO-Kristalle unbrauchbar ist. Aus
diesem Grund wurden die Proben mit einem UHV-tauglichen Klebstoff! auf
den Probenhalter aufgeklebt. Um eine leitfahige Verbindung zum Proben-
halter herzustellen, wurde eine Kupferbeschichtung aufgedampft. Nach dem

THier wurde Epotek H77, ein nicht-leitfihiger Zweikomponentenklebstoff auf Epoxid-
basis im Vertrieb der Firma Polytec, verwendet.
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Abbildung 5.15: Topographiebilder der MnO(001)-Oberfliche, aufgenommen ca. 24 h
nach dem Spalten. Die Oberfliche zeigt eine Vielzahl von hohen Stufen mit Stufen-
héhen im Nanometerbereich. Auch die Adsorbatdichte ist deutlich grofer als bei typi-
schen NiO-Spaltflichen. Daraus kann geschlossen werden, dass beim Spalten eine Viel-
zahl von Defekten auf der Oberfliche entstehen, die bevorzugt von Adsorbaten belegt
werden. Messparameter: fy=160.395 Hz, A=+46,3 nm, ¢,=34 N/m, Q¢=33.400, B=5 T,
a) Af=-1,0 Hz, y=1,1-107*N/m, b) A f=-2,0 Hz, y=-2,1-1076N/m, Messsonde: SSS-
NCL, (15+15) nm Fe/SiO.

Einschleusen einer Probe wurde diese typischerweise fiir einige Stunden bei
einer Temperatur von ca. 120°C ausgegast. Nach dem Abkiihlen erfolgte das
Spalten der Probe in situ bei Driicken von < 1-10~8 Pa. Das Spalten war mit
mehr Kraftaufwand verbunden als bei den NiO-Kristallen, so dass die MnO-
Kristalle etwas tiefer eingeségt wurden, um das Spalten zu vereinfachen.

Zur Abfiihrung der beim Spalten entstandenen elektrischen Ladungen
wurden die verwendeten Proben zwischen 60 und 90 min bei Temperaturen
im Bereich von 100°C bis 140°C geheizt. Der Heizprozess wurde mittels ei-
ner Druckmesssonde iiberwacht, um ein moglichst minimales Ausgasen des
Klebstoffes zu erzielen. Oberhalb von ~ 140°C wurde mit Hilfe eines Massen-
spektrometers ein vermehrtes Ausgasen des Klebstoffes gemessen, so dass hier
die Obergrenze der verwendbaren Heiztemperaturen liegt. Unterhalb dieser
Temperaturen konnten Driicke im Bereich von ca. 6-107 Pa erzielt werden.
Durch die limitierte Maximaltemperatur muss die Heizdauer gegeniiber der
NiO-Préparation entsprechend verldngert werden, um ein ausreichendes Ab-
fliefsen der Ladungen von der Oberfliche zu gewahrleisten. Dabei wird die
Expositionszeit der Probe in der Praparationskammer verlangert, so dass
mit einer hoheren Anzahl von Adsorbaten zu rechnen ist.

Eine Optimierung des Verfahrens wéare durch die Verwendung eines Pro-
benhalters moglich, in dem der MnO-Kristall durch eine Klemmvorrichtung
gehalten wird. Dadurch konnte eine hohere Temperatur beim Heizen ver-
wendet werden und eine schnellere Praparation erfolgen. Fiir die hier vor-
gestellten Messungen wurden die Proben ausnahmslos aufgeklebt, da kein
brauchbarer Halter zur Verfiigung stand.
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In Abbildung 5.15 sind zwei typische Topographiebilder dargestellt, die
auf der (001)-Oberflache derselben MnO-Probe gemessen wurden. Beide Bil-
der wurden ca. 24 h nach dem Spalten aufgenommen und es sind deutlich
die Stufenkanten der Terrassen entlang der [001]-Richtung zu erkennen, wo-
bei die Oberfliche mit einer Vielzahl von Adsorbaten belegt ist. In Bild b)
wurde der markierte Bereich aus a) herausvergrofsert.

Im Vergleich mit der NiO-Oberflache (siche Abbildung 4.2) ist die Ober-
flichenqualitat der MnO(001)-Oberflache deutlich schlechter. Die schlechtere
Spaltbarkeit, auf die schon der hohere Kraftaufwand beim Spalten hinweist,
zeigt sich auch an der Oberfliche in Form von hohen Stufen mit Stufenhd-
hen im Nanometerbereich. Die hohe Adsorbatbelegung ist ein Hinweis auf
die Existenz einer Vielzahl von Defekten, die durch den Spaltprozess an der
Oberfliache entstanden sind. Eine optimierte Pridparation ist also in Anbe-
tracht der Oberflichenqualitiat wiinschenswert.

5.5.3 Atomare Auflésung auf der MnO(001)-Oberflache

Neben der Abbildung der Terrassenstrukturen auf MnO war im Rahmen die-
ser Arbeit auch erstmals die atomare Abbildung der MnO(001)-Oberfliche
moglich. In Abbildung 5.16 wird eine Messreihe gezeigt, die in einem Ma-
gnetfeld der Flussdichte 5 T bei verschiedenen Frequenzverschiebungen und
damit unterschiedlichen Spitze-Probe-Abstéinden durchgefiihrt wurde. Bild
5.16 a) zeigt atomare Auflosung im Topographiekanal auf MnO(001), auf-
genommen bei einer Frequenzverschiebung von Af=-12,5 Hz. Analog zur
Abbildung des Nickeloxids wird auch hier nur eine Atomsorte als Maximum
dargestellt. Es ist zu erwarten, dass hier ebenfalls die Sauerstoffatome als
Maxima erscheinen, da eine metallbeschichtete Messsonde verwendet wird.
Wiéhrend die atomare Auflésung im Topographiekanal klar zu erkennen ist,
zeigen der Dissipations- und Amplitudenkanal (d) und g)) keinerlei Kontrast.
Bei einer Frequenzverschiebung von A f=-35,0 Hz werden auch im Dissipati-
onskanal Atome sichtbar (Bild 5.16 e)). Offensichtlich kommt es hier infolge
der stéarkeren Spitze-Probe-Wechselwirkungen vermehrt zu dissipativen Pro-
zessen, die zu dem beobachteten Kontrast im Dissipationsbild fiihren (vgl.
dazu auch Kapitel 6.6.2). Wird der Abstand weiter verkleinert, wie es bei
den Bildern ¢), f) und i) zu sehen ist, die bei Af=-100,0 Hz aufgenommen
wurden, so entsteht auch ein atomarer Kontrast im Amplitudenbild. Durch
den kleinen Abstand und die damit verbundenen starken Wechselwirkungen
wird die Amplitude so starken Wechselwirkungen ausgesetzt, dass der Am-
plitudenregelkreis nicht mehr fiir eine konstante Amplitude sorgen kann. Die
Anforderungen an den CA-Modus konnen also nicht mehr aufrechterhalten
werden. Es ist zu beachten, dass durch das Einbrechen der Schwingungsam-
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Abbildung 5.16: Die atomar aufgeloste (001)-Oberfliche von MnO bei verschiedenen
Spitze-Probe-Absténden im Topographie-, Dissipations- und Amplitudenkanal. In der obe-
ren Reihe werden Topographiebilder (z(x,y)) dargestellt, die mittlere Reihe zeigt Dissi-
pationsbilder (aexe(z,y)) und die unterste Reihe Amplitudenbilder (A(x,y)). Bild a), d)
und g) wurden parallel zueinander bei Af=-12,5 Hz aufgenommen. Das Topographie-
bild zeigt klar atomare Auflésung, wihrend in d) und g) keinerlei Kontrast sichtbar ist.
b), e) und h) sind bei Af=-35,0 Hz entstanden. Dadurch wurde der Messabstand ver-
kleinert, und es ist aufgrund der stidrkeren Wechselwirkungen auch im Dissipationskanal
ein atomarer Kontrast zu erkennen. Die Bilder der dritten Spalte (c), f) und i)) wur-
den bei A f=-100,0 Hz gemessen. Durch den kleineren Abstand wird die Wechselwirkung
zwischen Spitze und Probe so stark, dass die Amplitudenregelung keine konstante Am-
plitude mehr gewéhrleisten kann. Daher ist hier auch im Amplitudenbild i) ein atomarer
Kontrast zu erkennen. Trotz des kleinen Spitze-Probe-Abstandes zeigen die dargestell-
ten Fourierbilder nur die chemische Einheitszelle und es sind keine Zusatzmaxima zu
erkennen, die auf die erfolgreiche Messung der magnetischen Austauschwechselwirkung
schliefen lassen wiirden. Das Bild a) wurde leicht fouriergefiltert (vgl. Anhang A.4). Mess-
parameter: fo=160.395 Hz, A=46,3 nm, ¢,=34 N/m, Qy=33.400, B=5 T, Messsonde:
SSS-NCL, (15+15) nm Fe/SiO, a) Af=-12,5 Hz, v=-1,3-10"1°Ny/m, b) Af=-35,0 Hz,
y=-3,75-10"1N/m, ¢) Af=-100,0 Hz, y=-1,07-10~N/m.



5.5 Untersuchung der MnO(001)-Oberflache 123

plitude der Spitze-Probe-Abstand also nicht mehr im gleichen Maf verringert
wird, wie die Probe in Richtung Messsonde bewegt wird. Ein dhnliches Ver-
halten wird auch in Kapitel 6.3 beobachtet. Eine weitere Anndherung der
Probe an die Spitze ist damit also nur noch eingeschrankt méglich. Im kon-
kreten Fall schlug der Versuch, bei noch kleineren Absténden zu messen, fehl,
da eine stabile Abbildung unter diesen Bedingungen nicht mehr moglich war.

Obwohl also sehr kleine Absténde zwischen Probe und Spitze eingestellt
wurden, ist in keinem der gezeigten Fourierbilder ein Anzeichen fiir zusétzli-
che Maxima zu sehen, die auf eine Detektion der Austauschwechselwirkung
schlieffen lassen wiirden. Allerdings ist zu beachten, dass bislang nicht sehr
viele Messungen mit atomarer Auflosung auf MnO durchgefiihrt wurden,
so dass aus den hier vorliegenden Messergebnissen nicht geschlossen wer-
den kann, dass eine erfolgreiche MAKM-Messung auf dieser Probenoberfla-
che unmoglich ist. Andere Erklarungen konnen ebenfalls gefunden werden.
Befinden sich beispielsweise nach einer Spitzenkollision mit einem Adsor-
bat nicht-magnetische Fremdatome am vordersten Spitzenende oder zeigt
das magnetische Moment des vordersten Spitzenatoms in eine ungiinstige
Richtung, kann auch bei sehr geringen Abstdnden und trotz des angelegten
Magnetfeldes kein magnetischer Austauschkontrast erzielt werden.

Es ist bemerkenswert, dass sich bei den kleinen Spitze-Probe-Abstinden
in den Bildern f) und i) eine asymmetrische Abbildung der chemischen Ein-
heitszelle einstellt. So unterscheidet sich der Kontrast entlang der beiden
(110)-Richtungen, was auch durch eine unterschiedliche Helligkeit der Maxi-
ma in den entsprechenden Fourierbildern wiedergegeben wird. Daraus kann
auf eine leicht asymmetrische Spitze geschlossen werden (vgl. Kap. 6.6). Tritt
eine solche Asymmetrie in der zweiten oder dritten Atomlage am vordersten
Spitzenende auf, so wird der Beitrag dieser Atome erst bei kleinen Absténden
signifikant, so wie es auch hier beobachtet wird.

Abschlieftend kann das Fazit gezogen werden, dass die Abbildung der
MnO-Proben infolge der schlechten Qualitéit der Spaltflichen und der hohen
Adsorbatdichte schwieriger ist als beim NiO. Im Vergleich mit dem NiO ist
die Wahrscheinlichkeit, eine Spitzenmodifikation durch Kollision mit einem
Adsorbat zu erhalten, deutlich grofer, so dass auch die Abbildung mit ato-
marer Auflésung erschwert wird. Durch die zahlreichen Adsorbate auf der
Oberfliache gestaltet es sich schwierig, iberhaupt einen sauberen und atomar
glatten Bereich auf der Oberflache zu finden, der eine brauchbare Abbildung
erlaubt. Fiir weitere Versuche wire eine Verbesserung der Préparationsme-
thode wiinschenswert, damit die Abbildung erleichtert wird und es seltener
zu Spitzendnderungen wahrend der Messungen kommt. Dadurch wére eine
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bessere Kontrolle des Experimentes moglich, mit einer entsprechend erhoh-
ten Chance der erfolgreichen Messung der magnetischen Austauschkréfte auf
der (001)-Oberflache.



Kapitel 6

Dreidimensionale
Kraftspektroskopiefelder mit
atomarer Auflosung

Fiir die Messung der magnetischen Austauschkrafte zwischen einer ferroma-
gnetischen Spitze und einer antiferromagnetischen Probe wurden im Kapitel
2.1 zwei unterschiedliche Anséatze genannt. Einerseits ist eine solche Messung
im geregelten Topographiemodus moglich, wie es bereits im vorangegange-
nen Kapitel beschrieben wurde, wiahrend andererseits Spektroskopiemessun-
gen erfolgen konnen, wie sie im hier vorliegenden Kapitel diskutiert werden.
Im Speziellen wurden dazu dreidimensionale Spektroskopiefelder mit atoma-
rer Auflésung aufgenommen, die eine detaillierte Beschreibung der Spitze-
Probe-Wechselwirkungen erlauben. Nach einigen grundsatzlichen Betrach-
tungen zur Durchfithrung eines solchen Experimentes wird insbesondere auf
die Auswertung der Messkurven und deren Umrechnung in abstandsabhéngi-
ge Wechselwirkungspotential- bzw. Kraftkurven eingegangen. Auch die zwi-
schen Spitze und Probe dissipierte Energie in Abhéngigkeit des Abstandes
wird berechnet. Aus den gemessenen Daten konnten dreidimensionale Karten
des Spitze-Probe-Wechselwirkungspotentials, der wirkenden Kréfte sowie der
Dissipationsenergie mit hoher Ortsauflosung erstellt werden. Im Gegensatz zu
den Messungen aus Kapitel 5.2 ist allerdings in dem hier diskutierten Daten-
satz, ebenso wie in allen anderen aufgezeichneten Spektroskopiefeldern, kein
Anzeichen fiir eine erfolgreiche Messung der magnetischen Austauschkraft
zu finden. Die Auswertung dieser Karten erlaubt es jedoch, Riickschliisse auf
Eigenschaften des vordersten Spitzenendes zu gewinnen. Diese Erkenntnisse
sind wichtig, um die relevanten Effekte zu verstehen, die fiir die Kontrast-
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bildung auf atomarer Skala verantwortlich sind. Die detaillierte Auswertung
zeigt, dass einzelne Spektroskopiekurven und zweidimensionale Abbildungen
dafiir nicht ausreichen.

6.1 Motivation

Eine wesentliche Motivation fiir die Messung von dreidimensionalen
Af(x,y, z)-Spektroskopiefeldern liegt darin, das Wechselwirkungspotential
sowie die Krifte zwischen Spitze und Probe quantifizieren zu kénnen. Des
Weiteren ist eine genauere Untersuchung der Abstandsabhéingigkeit der wir-
kenden Krifte moglich. Fiir die (001)-Oberfliche von NiO wurde eine sol-
che Auswertung mit Hinblick auf die chemischen Wechselwirkungen bereits
durchgefiihrt [44, 70|, allerdings ist auch die Betrachtung der magnetischen
Austauschwechselwirkungen mit Hilfe dieser Methode von groftem Interesse.

Af A

Abbildung 6.1: Prinzipskizze der verschiedenen Arbeitsbereiche entlang einer A f(2)-
Kurve. Die Kurve weist bei z; ein Minimum auf und geht fiir grofse z asymptotisch gegen
Null. Wéhrend z.B. MKM-Messungen im Bereich 1 stattfinden, werden Topographiemes-
sungen typischerweise in den Bereichen 2 und 3 durchgefiihrt. Im Bereich 2 kénnen mono-
atomare Stufen gemessen werden, wihrend im Bereich 3 die atomar aufgeloste Messung
moglich ist. Bei eingeschaltetem Topographieregelkreis wird durch Regelung des Abstan-
des die Frequenzverschiebung bei einem bestimmten Wert A fgon konstant gehalten. Die
Steigung der Kurve durchlduft am Minimum bei z = z; einen Vorzeichenwechsel, so dass
der Topographieregelkreis im Bereich 5 in die falsche Richtung regelt. Die Bereiche 4 und
5 konnen in der Praxis bei einer Topographiemessung daher nur schwer oder iiberhaupt
nicht erreicht werden (siehe Text). Wird eine A f(z)-Spektroskopiekurve gemessen, ist der
Topographieregelkreis ausgeschaltet, und es ist oft moglich, auch die Bereiche 4 und 5 zu
untersuchen.
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Der Spektroskopiemodus bietet zudem den Vorteil der kleineren erreich-
baren Spitze-Probe-Abstdnde im Vergleich zum Topographiemodus. Wie in
Kapitel 2 diskutiert und insbesondere in Abbildung 5.1 zu sehen, sind gerade
zur Detektion des Austauschkontrastes sehr geringe Spitze-Probe-Absténde
notwendig. Wird im Topographiemodus versucht, zu sehr kleinen Spitze-
Probe-Abstanden iiberzugehen, erfolgen haufig Kollisionen der Spitze mit
der Probe. Dieses Problem kann anhand von Abbildung 6.1 erklédrt werden.
Hier ist schematisch der Verlauf einer typischen Af(z)-Kurve dargestellt.
Es wird aus der Abbildung ersichtlich, dass die Frequenzverschiebung tiber
den gesamten Abstandsbereich z; < z < oo negativ ist und fiir sehr grofse
Absténde asymptotisch gegen Null geht. Die Kurve wird im Fernbereich (1)
von den langreichweitigen Wechselwirkungen dominiert. In diesem Bereich
werden z.B. bei der Magnetkraftmikroskopie die langreichweitigen, magneto-
statischen Wechselwirkungen bei ausgeschaltetem Topographieregelkreis ge-
messen (vgl. Kap. 1.2.3). Im Bereich kleinerer Spitze-Probe-Absténde (2)
ist die topographische Abbildung monoatomarer Stufen méglich. Fiir ato-
mare Auflosung ist eine weitere Annadherung in den Bereich 3 erforderlich.
Da bei der topographischen Abbildung in den Bereichen 2 und 3 die To-
pographieregelung aktiv ist, verkleinert eine Vergroferung von |Af(z)| den
Spitze-Probe-Abstand. Es ist zu beachten, dass sich die Steigung der Kurve
laufend &ndert, so dass bei einer Verdnderung des Spitze-Probe-Abstandes
die Regelparameter des Topographieregelkreises wieder neu optimiert werden
miissen. Im Bereich 4, also bei z &~ z; wird die Regelung des Abstandes sehr
problematisch, da sich hier die Regelgrdfse A f bei einer Variation des Abstan-
des kaum veréndert. Eine duflere Storung oder ein Abstandsrauschen kénnen
in diesem Bereich dazu fithren, dass der Spitze-Probe-Abstand den Wert z;
unterschreitet, also in den Bereich 5 eintritt. Da das Vorzeichen der Steigung
der Af(z)-Kurve von Bereich 3 nach Bereich 5 wechselt, arbeitet der Topo-
graphieregelkreis fiir z < z; mit der falschen Polaritéit und es kommt zu einer
Kollision der Spitze mit der Probe. Eine weitere Komplikation ergibt sich
daraus, dass der Wert A f(z;) im Normalfall nicht bekannt ist. Wird ein Soll-
wert |A fson| > |Af(z1)] eingestellt, so kann diese Frequenzverschiebung nicht
erreicht werden, und die Probe wird vom Topographieregelkreis bis zum Ma-
ximalausschlag des Piezorohrchens in die Spitze hineingefahren (vgl. Kapitel
1.2.1). Im Bereich 5 mit z < z und mit Einschrinkungen auch im Uber-
gangsbereich 4 sind Topographiemessungen also nicht moglich!. Daraus wird
deutlich, dass eine Messung im geregelten Modus bei sehr kleinen Abstén-

TPrinzipiell ist es moglich, den Regelkreis so einzustellen, dass er im Bereich 5 korrekt
arbeitet, dann ist allerdings der Bereich rechts von z; nicht zugénglich. Fiir Messungen mit
atomarer Auflosung wird daher im allgemeinen aus praktischen Erwégungen im Bereich 3
gemessen.
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den schwierig ist, wodurch eine Messung der magnetischen Austauschkréfte
auf der (001)-Oberfldche von NiO erschwert wird. Da wihrend der Messung
von A f(z)-Spektroskopiekurven der Topographieregelkreis ausgeschaltet ist,
sind in diesem Messmodus auch die Bereiche 4 und 5 zugénglich, sofern die
Konfiguration der vordersten Spitzenatome entsprechend stabil ist.

6.2 Experimentelle Vorgehensweise

Bevor ein dreidimensionales Spektroskopiefeld gemessen werden kann, soll-
ten einige Voriiberlegungen angestellt werden, wie ein solches Experiment
bestmoglich durchzufiihren ist. Insbesondere fiir die angestrebte Detektion
der magnetischen Austauschwechselwirkung gibt es einige besondere Anfor-
derungen. So ist dafiir eine Messung mit atomarer Auflésung erforderlich, bei
der mindestens eine magnetische Einheitszelle komplett abgebildet wird. Es
ist vorteilhaft, ein Feld mit moglichst vielen Kurven aufzunehmen, um eine
hohe Ortsauflésung zu erreichen. Der prinzipielle Ablauf der Datenaufnahme
wahrend einer einzelnen A f(z)-Spektroskopiekurve wurde bereits in Kapi-
tel 1.2.4 geschildert und soll nun etwas detaillierter beschrieben werden. Der
Ablauf ist dabei wie folgt:

1.) Bei aktiver Topographieregelung wird eine bestimmte (x,y)-Position
auf der Oberfliche angefahren.

2.) Der Topographieregelkreis wird ausgeschaltet. Durch die Regelung be-
findet sich die Messspitze an einem Punkt z > z; oberhalb der Pro-
benoberfliache (vgl. Abbildung 6.1).

3.) Der Startpunkt der Kurve (zsia) wird angefahren.

4.) Die Datenaufnahme wird gestartet. An den Rohrenpiezo wird eine
Spannungsrampe angelegt, durch den eine gleichméfige Abstandsva-
riation von zggare bis Zgnge erfolgt.

5.) Bei Erreichen der Endposition der Kurve (zgnqe) wird die Datenauf-
nahme angehalten und die Topographieregelung wieder eingeschaltet.

Wird ein Spektroskopiefeld aufgenommen, beginnt der Vorgang direkt im
Anschluss an einer verdnderten (x,y)-Position wieder von neuem.
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Gegebenenfalls werden wahrend der Messung einer solchen Kurve paral-
lel mehrere Datenkanéle aufgezeichnet. Bei der hier untersuchten Messung
wurden beispielsweise neben der Frequenzverschiebung Af, die Amplitude
A und die Anregungsamplitude aq.. in Abhéngigkeit des Abstandes mit auf-
genommen. Es ist zu beachten, dass zgg¢ und zgnge (und damit auch die
Bewegungsrichtung wihrend der Kurve) frei wiahlbar sind. Wéhrend der Be-
wegung von Zsgas Nach zgnqe werden an n Messpunkten Messwerte aufgenom-
men. Zwischen zwei Messpunkten herrscht damit der dquidistante Abstand
Az mit Az=|zstart — 2Ende|/n- An jedem Messpunkt verharrt die Messson-
de eine gewisse Zeit At. Wahrend dieser Zeit konnen mehrere Messwerte
aufgenommen werden, iiber die dann gemittelt wird. Wahlt man eine grofie
Zahl von Messwerten pro Messpunkt sowie eine grofte Verweildauer At, wird
das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis verbessert, allerdings auch die Messzeit der
einzelnen Kurve erhoht. Eine lange Messzeit ist vor allem bei grofen Spektro-
skopiefeldern von Nachteil, da durch thermische Drifteffekte, Piezokriechen
oder auch das Driften elektronischer Bauelemente in der Steuerungselektro-
nik des Mikroskops zeitabhéngige Effekte entstehen konnen, die eine zuver-
ldssige Positionierung tiber den gesamten Messzeitraum mit der geforderten
Genauigkeit verhindern (sieche Anhang C). Um solche Effekte zu minimieren,
wurde bereits bei der Planung auf einen symmetrischen Aufbau des Mikro-
skops geachtet (vergleiche Kapitel 2.3). Insbesondere werden durch die Mes-
sung bei tiefen Temperaturen (Ty=8 K) in einem Badkryostaten die ther-
mische Drift, sowie das Piezokriechen minimiert. Trotz dieser Vorkehrungen
verbleibt immer eine kleine Restdrift, die bei grofsen Messdauern problema-
tisch sein kann. Dabei spielen insbesondere die Elektronikkomponenten zur
Ansteuerung des piezoelektrischen Stellelementes und der Frequenzdemodu-
lator eine wichtige Rolle (siche Anhang C).

Bei der angestrebten hohen Kurvenzahl ist die Minimierung der Zeit, die
bei der Aufnahme einer einzelnen Spektroskopiekurve bendétigt wird, uner-
lésslich. Eine Komplikation bei der Messung kann dabei durch dissipative
Wechselwirkungen zwischen Spitze und Probe entstehen. Vergrofsert sich die
Dissipationsenergie bei der Anndherung der Messspitze an die Oberfliche,
so fiihrt dies im CE-Modus (vgl. Kapitel 1.2.1) zu einem Einbrechen der
Schwingungsamplitude, da ein Teil der Schwingungsenergie des Federbalkens
dissipiert wird. Im CA-Modus wird dieser Amplitudeneinbruch vom Ampli-
tudenregelkreis durch eine Erhohung der Anregungsamplitude kompensiert.
Da der Federbalken mit einer gewissen Tragheit auf ein neues ae,. reagiert,
vergeht bis zum Erreichen der Sollamplitude die Zeit 7 = Qo/(7 fo) [101].
Diese Verzogerung wird grof fiir eine hohe Giite des Federbalkens und liegt
im konkreten Fall bei 7 &~ 70 msec. Daraus folgt, dass bei einer Spektrosko-
piemessung streng genommen bei jedem einzelnen Messpunkt etwa 70 msec
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gewartet werden muss, um eine konstante Amplitude sicherzustellen. Dies ist
insbesondere dann wichtig, wenn dissipative Kréfte auftreten, die eine starke
Abstandsabhéngigkeit aufweisen. Um, wie in der vorliegenden Untersuchung,
etwa 100 Messpunkte aufzunehmen, ergibt sich somit eine Mindestzeit fiir ei-
ne einzelne Nahbereichsspektroskopiekurve von etwa sieben Sekunden, wenn
sichergestellt werden soll, dass die Schwingungsamplitude jederzeit konstant
ist. Wird auch die Tragheit des Amplitudenregelkreises betrachtet, kann sich
dieser Wert noch weiter erhohen (vgl. dazu auch Kapitel 6.4). Da bei der hier
durchgefiihrten Messung eine Einzelkurve in einer Zeit von etwa 180 msec
aufgenommen wurde, konnte die Amplitude des Federbalkens trotz Ampli-
tudenregelung nicht wihrend der gesamten Spektroskopiekurve konstant ge-
halten werden. Fiir die weitere Auswertung ist dieser Umstand allerdings
unproblematisch, da sowohl bei der Berechnung des Wechselwirkungspoten-
tials und der Kraft als auch bei der Berechnung der Dissipationsenergie die
momentane Amplitude A(z) beriicksichtigt wurde, um so den Effekt der ein-
brechenden Amplitude zu kompensieren. Mit diesem Verfahren ist auch die
hier vorgestellte Messung eines sehr grofsen Spektroskopiefeldes moglich, da
mit kurzen Kurvenaufnahmezeiten gearbeitet werden kann.

Ein anderer zeitbegrenzender Faktor fiir die Messung der Kurven sind
die Wartezeiten, die zwischen einigen der oben aufgefiihrten Schritte bei der
Spektroskopiemessung eingehalten werden miissen. Diese sind erforderlich, da
es im allgemeinen wiahrend der Kurvenaufnahme zu Stérimpulsen kommt, die
die Oszillation des Federbalkens kurzeitig destabilisieren konnen. Liegt bei-
spielsweise zgnge weit entfernt vom Ursprungspunkt z, so kommt es beim
Einschalten des Topographieregelkreises in 5.) zu einer schnellen Anderung
des Spitze-Probe-Abstandes, die mit einem mechanischen Impuls verbunden
ist. Nach einem solchen Impuls muss das Abklingen der Destabilisierung ab-
gewartet werden, um eine brauchbare Messung zu erhalten. Zu diesem Zweck
konnen in der Steuerungssoftware der Messelektronik kleine Verzogerungszei-
ten vorgewahlt werden, die an die jeweilige Messung angepasst werden sollten
und moglichst klein zu wéhlen sind. Auch die Geschwindigkeit wahrend der
Datenaufnahme selbst ist begrenzt (4.)). Die maximale Geschwindigkeit, mit
der die Probe von zgi,,¢ nach zg,q. bewegt werden kann, ist dabei letztendlich
limitiert durch die Bandbreite der Messelektronik.

Ebenfalls zeitbegrenzend fiir die Messung ist der z-Hub der Kurve, der
wihrend einer A f(z)-Kurve zuriickgelegt wird, also |2sart — 2Ende|- Zum einen
bendtigt man ein moglichst kleines Az zwischen benachbarten Datenpunk-
ten in dem Bereich der Kurve, in dem starke Frequenzidnderungen auftreten
und ein atomarer Kontrast vorhanden ist (siehe Bereiche 3, 4 und 5 in Abb.
6.1). Zum anderen ist ein grofer Gesamthub erforderlich, der auch den lang-
reichweitigen Bereich 1 und 2 beriicksichtigt, da dieser fiir eine zuverlassige
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Abbildung 6.2: Schematische Darstellung des Datenaufnahmeverfahrens. Zunichst wird
bei einer Frequenzverschiebung von A f=-175 Hz ein Kontrollbild mit atomarer Auflésung
im Topographiemodus aufgenommen (Lage 1). Dieser Abstandsbereich entspricht dem
Bereich 3 in Abb. 6.1. Danach wird eine Frequenzverschiebung eingestellt, bei der kein
atomarer Kontrast mehr zu erkennen ist (Lage 2). Im vorliegenden Fall wird dieser Abstand
bei A f=-140 Hz erreicht. Auf diesen Wert wird der Spitze-Probe-Abstand vor Beginn der
Spektroskopiekurven stabilisiert. Diese Ebene (2) entspricht Bereich 2 in Abb. 6.1 und liegt
parallel zu der gedachten Bezugsebene 3, die genau die Zentren aller Atome in der obersten
Lage schneidet. Auf der Ebene 2 liegen alle zg¢a.4- Werte der einzelnen Spektroskopiekurven
(zstart = 0), withrend die Endwerte 430 pm darunter liegen (zgnqe = —430 pm). An den
Endpunkten der Spektroskopiekurven werden geringere Absténde zwischen Spitze und
Probe erreicht, als im Kontrolltopographiebild, so dass die Wechselwirkung im Bereich 4
oder 5 der Abb. 6.1 detektiert wird. Wie in den Abbildungen 6.3 und 6.4 verdeutlicht
wird, ist beim hier ausgewerteten Experiment die Amplitude nicht konstant wahrend der
Annéherung, so dass der untere Umkehrpunkt der Federbalkenoszillation nicht um 430 pm
an die Probe herangefahren wird, sondern um einen kleineren Betrag (siche dazu auch
Kapitel 6.3).

Berechnung des Wechselwirkungspotentials und der Kréfte zwischen Spitze
und Probe benétigt wird.

Bei der in diesem Kapitel vorgestellten Messung deckt das Spektroskopie-
feld lediglich den Bereich ab, in dem auch auf atomarer Skala ein Kontrast
auftritt, um die Aufnahmezeit fiir die Kurven zu senken. Der langreichwei-
tige Bereich dagegen wird nur mit einer Einzelkurve vermessen, da dieser
Bereich fiir alle Kurven des Spektroskopiefeldes gleich ist (vgl. Abb. 6.2). Im
Folgenden wird die genaue Prozedur beschrieben, die fiir das hier diskutierte
Spektroskopiefeld verwendet wurde.

1.) Es wird eine Frequenzverschiebung eingestellt, bei der die NiO(001)-
Oberfliche atomar aufgelost wird. Diese erste Kontrollmessung stellt
sicher, dass die Spitze iiberhaupt fiir atomare Auflosung geeignet ist.
Bei der vorliegenden Messung ist dies bei -175 Hz der Fall, was Bereich
3 in Abbildung 6.1 bzw. Ebene 1 in Abbildung 6.2 entspricht. Da vor
den hier vorgestellten Messungen keine Kollision der Spitze mit der
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Oberflache auftrat, kann davon ausgegangen werden, dass es sich bei
den vordersten Spitzenatomen um Nickel handelt.

2.) Anschliefend wurde |A f(2)| solange verkleinert, bis die atomare Auflo-
sung im Topographiekanal vollstdndig verschwunden war. Dieser Punkt
wurde bei Af=-140 Hz erreicht. Das Topographiebild bei dieser Fre-
quenzverschiebung entspricht der Ebene 2 in Abbildung 6.2, die ge-
nau parallel zu einer gedachten Ebene liegt, die durch die Kerne der
Nickel- und der Sauerstoffatome der obersten Atomlage verlauft (siche
Ebene 3 in Abbildung 6.2). Von der Ebene 2 ausgehend wurden al-
le 64x64=4096 Nahbereichsspektroskopiekurven in einem Gebiet von
1,2x1,2 nm? gefahren, wobei jeweils zgre = 0 und zgnge =-430 pm
mit Az=4,6 pm gewahlt wurde. An jedem Messpunkt wurde iiber 20
Messwerte gemittelt. Der Spitze-Probe-Abstand bei zg,q. lag dabei né-
her an der Probe als das zuvor bei A f=-175 Hz aufgezeichnete Topo-
graphiebild (vgl. Abb. 6.2). Parallel zur Frequenzverschiebung wurden
auch die Amplitude A und die Dissipation dey. aufgenommen (vgl. Ab-
bildung 6.3).

3.) Zur Uberpriifung und Quantifizierung der lateralen Drift wurde ein
Topographiebild mit denselben Parametern wie vor dem Spektrosko-
piefeld und damit bei einer Frequenzverschiebung von Af=-175 Hz
aufgenommen (vgl. Abbildung 6.10). Die relative laterale Verschiebung
der beiden Bilder gegeneinander betrégt dabei ca. 60 pm. Anschlieffend
wurde der Regelkreis bei A f=-175 Hz ausgeschaltet und eine einzelne
Af(z)-Kurve zur Bestimmung der langreichweitigen Wechselwirkung
von Zsiart=0 nm bis zgnge=40 nm mit Az=40 pm gefahren. Im An-
fangsbereich bei zgi.,¢ iberlappt diese Fernbereichskurve mit den Nah-
bereichskurven des Spektroskopiefeldes, so dass die Einzelkurve mit den
Kurven des Spektroskopiefeldes zusammengefiigt werden kann.

4.) Um die Drift des Demodulators wihrend der Spektroskopiemessung zu
bestimmen, wird die Resonanzfrequenz nach Ende der Messung erneut
bestimmt, wodurch ein Vergleich mit der Resonanzfrequenz zu Beginn
der Messung moglich ist. Die Differenz lag bei ca. 1 Hz und ist in
Anbetracht der maximal erreichten Frequenzverschiebungen vernach-
lassigbar.

Die Messung wurde in einem Magnetfeld der Flussdichte B =1 T durch-
gefiihrt, welches zur magnetischen Ausrichtung der nickelbedampften Spitze
dient (vgl. Kapitel 2.1). Die Gesamtaufnahmedauer des Spektroskopiefeldes
betrug ca. 24 min. Durch die vergleichsweise kleine Messzeit und die geringe
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Drift des verwendeten Mikroskops zeigt das Spektroskopiefeld keine nennens-
werten Verzerrungen. Dabei konnte in keinem der drei parallel aufgenomme-
nen Spektroskopiefelder Af(z,vy, z), A(x,y, z) und Gex(, y, z) innerhalb des
Messzeitraumes eine sprunghafte Anderung eines der Messsignale detektiert
werden, die auf eine Umkonfiguration der vordersten Spitzenatome hindeuten
wiirde.

Das geschilderte Messverfahren ermoglicht es bei einer entsprechenden
Optimierung aller Messparameter, eine sehr hohe Kurvenzahl aufzunehmen,
bei gleichzeitig vernachléssigbarer Drift. So konnte mit dieser Methode eine
ganze Reihe von Spektroskopiefeldern aufgenommen werden. Das grofste Feld
umfasste 128 x 128 = 16384 Nahbereichskurven mit jeweils 46 Messpunk-
ten. Aufgrund der Einkopplung einer starken externen Storung wéhrend der
Messung ist der Datensatz allerdings von geringerer Qualitat als der hier
diskutierte Datensatz und wird daher an dieser Stelle nicht besprochen.

6.3 Umrechnung der Af(z)-Kurven

In Kapitel 1.2.4 wurde bereits beschrieben, wie im CA-Modus eine Umrech-
nung der A f(z)-Spektroskopiekurven in F'(z)-Kurven moglich ist. In der Pra-
xis hat sich bei den Messungen auf der (001)-Oberfliche von NiO jedoch
gezeigt, dass oft trotz einer sorgfiltigen Einstellung des Amplitudenregel-
kreises die Amplitude wihrend der einzelnen Spektroskopiekurven nicht per-
fekt konstant gehalten werden kann, ohne dass sich die Messzeiten extrem
verldngern. Im vorangegangenen Abschnitt wurde bereits erlautert, dass die
Ursache dafiir in der relativ starken Dissipation wihrend der Messung im
Bereich der atomaren Auflosung und der hohen Giite des Federbalkens liegt.
Der Einbruch der Amplitude wird auch in Abbildung 6.3 deutlich, wo ei-
ne Beispielkurve aus dem hier untersuchten Datensatz in allen drei Daten-
kandlen betrachtet wird. Im Nahbereich der Probe bricht die Amplitude der
Schwingung deutlich ein bei gleichzeitigem Anstieg der Dissipationsenergie.
Der Einbruch der Amplitude ist abhéngig von der relativen Position der Kur-
ve zum atomaren Gitter und liegt wiahrend der 430 pm langen Annéherung
bei etwa 100 bis 300 pm.

Bei einer Sollamplitude von A = +2,5 nm entspricht eine solche Abnah-
me der Amplitude zwar nur einer Abnahme um maximal 12 %, allerdings
wird dadurch im Extremfall der reale Abstand zwischen dem unteren Um-
kehrpunkt der Spitze und der Probe wiahrend der Messkurve lediglich um ca.
130 pm statt um 430 pm verringert (siehe Abbildung 6.4). Daher liegt in die-
sem Fall kein reiner CA-Modus vor, so dass der in Kapitel 1.2.4 vorgestellte
Algorithmus fiir die Umrechnung von Af(x,y, z)-Daten in Esp(x,y, 2)- bzw.
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Abbildung 6.3: Beispiel fiir
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Abbildung 6.4: Einbrechen der Oszillationsamplitude bei Anndherung der Spitze an die
Probenoberfliche. Wahrend der mittlere Spitze-Probe-Abstand von z nach Z sinkt, nimmt
die Amplitude von Ay nach A(Z) ab. Daher dndert sich der Abstand zwischen dem unte-
ren Umkehrpunkt der Oszillation und der Probenoberfliche weniger stark als der mittlere
Spitze-Probe-Abstand. Es gilt also: (z —Z) > (s—§). Wird die sich verdndernde Amplitude
mit aufgezeichnet, so kann mit Gleichung 6.1 der Abstand zwischen dem unteren Umkehr-
punkt der Schwingung und der Probenoberfliche bestimmt werden. Relaxationseffekte der
wechselwirkenden Spitzen- oder Probenatome, auf die in Kapitel 6.6 néher eingegangen
wird, werden dabei nicht beriicksichtigt.

F.(x,y, z)-Daten hier nicht verwendet werden kann. Da der Amplitudenreg-
ler zumindest teilweise die Amplitudendnderung durch eine Erhohung der
Anregungsamplitude aey. ausgleicht (vgl. Abbildung 6.3), liegt auch kein rei-
ner CE-Modus vor. Vielmehr handelt es sich um eine Mischform aus CA-
und CE-Modus, da die Amplitude einbricht bei gleichzeitigem Anstieg der
Anregungsamplitude. Dieses Verhalten muss auch bei der Berechnung der
Dissipation berticksichtigt werden (sieche Kapitel 6.4).

Zur Umrechnung von Af(z)-Kurven in Egp(z)- und F(z)-Kurven wird
in [42, 43| ein Algorithmus angegeben, der es erméglicht, Af(z)-Kurven,
die im CE-Modus, also mit einer nicht-konstanten Schwingungsamplitude,
aufgenommen wurden, in Kraft-Distanz-Kurven umzurechnen. Eine solche
Umrechnung sollte auch bei der hier vorliegenden Mischform der beiden Mo-
di moglich sein, solange die tatsdchliche Amplitude in einem bestimmten
Abstand bekannt ist. Deshalb ist es erforderlich, die Abstandsabhéngigkeit
der wahren Schwingungsamplitude in Form einer A(z)-Kurve aufzuzeichnen.
Es wird dabei mit Hilfe der A(z)-Kurve zunéchst eine Reskalierung der Ab-
standsédnderung vorgenommen, da sich der Abstand weniger stark &dndert,
wenn die Amplitude wihrend der Annéherung sinkt.
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Ist s der untere Umkehrpunkt der Oszillation des Federbalkens (vgl. Ab-
bildung 6.4), so gilt:
s=z—A(z) (6.1)

Mit Gleichung 1.28 lésst sich nun die normalisierte Frequenzverschiebung
v(s) berechnen. Aus Gleichung 1.27 wird dann:

~ 50 [ )
F(s) =2 o / mdz (6.2)
Der Giiltigkeitsbereich ist auch hier auf Amplituden beschréankt, die grofs
sind im Vergleich zur Reichweite der Wechselwirkungen.

Da im vorliegenden Fall 4096 Kurven fiir einen Datensatz umgerechnet
werden miissen, ist die Automatisierung der Umrechnung mittels einer Soft-
ware erforderlich. Dafiir wurden im Rahmen dieser Doktorarbeit einige Pro-
grammroutinen unter MATLABT geschrieben, die eine schnelle Umrechnung
der Af(x,y, z)-Felder erlauben. Im Folgenden werden nun die einzelnen Um-
rechnungsschritte, die von der geschriebenen Software fiir alle Kurven durch-
gefiihrt werden, erlautert.

1.) Zusammenfiigen der 4096 Nahbereichskurven mit der Fernbereichskur-
ve.

2.) Umwandeln der so entstandenen Gesamtkurven in v(z)-Kurven (siche
Glg. 1.28).

3.) Berechnung einer neuen z-Skala unter Einbeziehung der Amplitude
nach Glg. 6.1.

4.) Glattung der Daten und Erstellung einer dquidistant verteilten z-Skala
mit entsprechender Interpolation der v(z)-Werte.

) Umrechnung der ~(z)-Kurven in Egp(z)-Kurven.

6.) Glattung der Daten.

7.) Ableitung der Potentialkurven nach z, um F,(z)-Kurven zu erhalten.
8.

Erstellung der dreidimensionalen Felder Egsp(x,y, 2z) und F.(x,y, z) aus
den gewonnenen Fgsp(2)- bzw. F,(z)-Kurven.

"MATLAB ist eine Programmiersprache der Firma The MathWorks, Inc., die sich be-
sonders gut zur Arbeit mit Matrizen eignet. Auch die grafische Darstellung der Schnitte
durch die Spektroskopiefelder in diesem Kapitel wurde unter MATLARB realisiert. Es wurde
die Version 7.3.0 verwendet.
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Abbildung 6.5: Demonstra-
tion der Umrechnungsrouti-
ne am Beispiel einer einzel-
nen Af(z)-Kurve. In den Gra-
phen wird jeweils zusétzlich
eine Ausschnittsvergrofserung
der Kurve gezeigt. In a) wird
aus einer der 4096 Kurven
aus dem Spektroskopiefeld im
Nahbereich der Probe und
der Fernbereichskurve (mar-
kiert durch die Symbole o bzw.
e), eine Gesamtkurve zusam-
mengefiigt. Die gemessene Fre-
quenzverschiebung geht in die-
sem Fall bis ca. -450 Hz. Diese
Kurve wird in b) in eine v(z)-
Kurve umgerechnet (markiert
durch e). Die z-Skala wird mit
Hilfe von Gleichung 6.1 um-
gerechnet. Dadurch erhélt die
Kurve einen anderen Verlauf
(o-Symbole). Die neue z-Skala
der Kurve wurde hier zusitz-
lich in den positiven Bereich
geschoben, was allerdings kei-
ne Auswirkungen auf die wei-
tere Umrechnung hat. In c)
wird die ~y(z)-Kurve aus b)
(hier als o markiert) geglét-
tet und es wird eine Interpo-
lation durchgefiihrt. Dadurch
wird eine Abstandsskala mit
dquidistant verteilten Punkten
gewonnen. Die daraus resultie-
rende y(z)-Kurve gibt den Ver-
lauf der urspriinglichen Kurve
wieder (siehe e-Symbole).

Es folgt nun eine genauere Diskussion der Punkte. Insbesondere wird dabei
auf die Abbildungen 6.5 und 6.6 Bezug genommen, in der einige wichtige
Umrechnungsschritte an Hand einer Beispielkurve vorgestellt werden.

zu 1.) Wie in Kapitel 6.2 beschrieben, wurde nur eine Kurve aufgenom-
men, die im Abstandsbereich bis 40 nm auch die langreichweitigen Wech-
selwirkungen abdeckt. Zur weiteren Auswertung wird jeder der 4096 Nah-
bereichskurven mit dieser Kurve zusammengefiigt. Da es einen deutlichen
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Uberlapp zwischen der Nahbereichskurve und der Fernbereichskurve gibt,
ist ein Zusammenfiigen problemlos moglich (siehe Abbildung 6.5 a)). Die
gezeigte Beispielkurve weist eine maximale Frequenzverschiebung von ca.
-450 Hz auf. Betrachtet man alle Kurven des Feldes, variieren die erreichten
Frequenzverschiebungen von ca. -250 Hz bis -600 Hz. Damit wird hier zwar
das Minimum der A f(z)-Kurve nicht iiberschritten (Bereich 5 in Abbildung
6.1) aber der Bereich 4 ist nun zugénglich, der mit einer Topographiemessung
nicht erreichbar gewesen wiére.

Aus Abbildung 6.5 wird zudem ersichtlich, dass bei der hier untersuchten
Messung der Grofteil der Signalénderung in einem Bereich < 1 nm auftritt.
Damit ist die Reichweite der Wechselwirkung, die hier vorrangig gemessen
wird, kleiner als die verwendete Amplitude, so dass hier die Umrechnung
nach dem oben vorgestellten Algorithmus durchgefiithrt werden kann.

zu 2.) Die Kurve wird nach Gleichung 1.28 in die normalisierte Frequenz-
verschiebung umgewandelt, wobei fiir jeden Punkt z die momentane Ampli-
tude A(z) zur Berechnung von ~(z) verwendet wurde.

zu 3.) Mit der Gleichung 6.1 wird aus der eingestellten z-Position und
der momentanen Amplitude A(z) die wahre Abstandsédnderung s zwischen
dem vordersten Spitzenende und der Probenoberfliche berechnet und im Fol-
genden als z-Skala verwendet (vgl. Abb. 6.4). In Abbildung 6.5 b) wird der
unterschiedliche Kurvenverlauf anhand zweier ~(z)-Kurven dargestellt, bei
denen eine solche Umrechnung der z-Skala vorgenommen wurde. Da die Am-
plitudenénderung lokal variiert, ist der kleinste Spitze-Probe-Abstand danach
nicht mehr fiir alle Spektroskopiekurven gleich.

zu 4.) Es ist zu beachten, dass nach Schritt 3.) im allgemeinen eine Kur-
ve resultiert, deren z-Werte nicht mehr dquidistant verteilt sind. Da sich
die A(z)-Kurven fiir die 4096 Kurven alle voneinander unterscheiden, gibt
es nach dieser Umrechnung keine zwei identischen z-Skalen mehr innerhalb
des Datensatzes. Auch die Lange der neuen z-Achsen ist bei verschiedenen
Kurven unterschiedlich, da die Amplitude in Abhéngigkeit von der Position
auf der Probe unterschiedlich stark einbricht.

Fiir die weitere Auswertung wurde nun aus praktischen Erwégungen eine
Interpolation vorgenommen, um wieder eine einzelne dquidistante z-Skala
zu erhalten, die fiir alle Kurven identisch ist. Um Artefakte zu vermeiden,
wird dabei keine Extrapolation iiber das Ende der jeweiligen Kurve hinaus
durchgefiihrt.

Als Interpolationsmethode wurde eine stiickweise Hermitesche Interpola-
tion gewahlt, die bei den gegebenen Daten zu sehr guten Ergebnissen fiihrt. In
Abbildung 6.5 c¢) ist das Resultat einer solchen Interpolation zu sehen. Vor der
Interpolation wurde hier eine leichte Glattung der Kurve mit einem Savitzky-
Golay-Filter vorgenommen, die zu einer Verringerung des Rauschens fiihrt,
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Abbildung 6.6: In a) wird das Wechselwirkungspotential Esp(z) und in b) die vertikale
Kraft F.(z) = —dFEgsp/dz des in Abb. 6.5 gezeigten Datensatzes gezeigt. Die Vergroferun-
gen zeigen jeweils den Nahbereich. Inbesondere in (b) fillt der unregelméfige Verlauf im
Nahbereich auf. Dieser Aspekt wird in Kapitel 6.6 diskutiert.

aber signifikante Signaldnderungen nicht verfélscht. Die Intensitét der Glét-
tung kann dabei problemlos an die jeweilige Messsituation angepasst werden.
Fiir die hier diskutierte Auswertung wurden verschiedene Parameter fiir die
durchgefiihrte Glattung getestet, um gut geeignete Parameter zu finden, die
die Rohdaten nicht verfilschen bei gleichzeitig guter Rauschunterdriickung.

zu 5.) In Abbildung 6.6 a) wird eine Kurve gezeigt, die durch die be-
schriebene Auswertung erstellt wurde. Sie zeigt das Wechselwirkungspoten-
tial zwischen der Spitze und der Probe.

zu 6.) Da die im Anschluss an diesen Umrechnungsschritt folgende Ablei-
tung der Potentialkurve nach z zu einem starken Anstieg des Rauschniveaus
fithrt, wurde an dieser Stelle nochmals eine Glattung mittels eines Savitzky-
Golay-Filters durchgefiihrt. Auch hier wurde in umfangreichen Tests {iber-
priift, dass keine Verfilschung der eigentlichen Rohdaten erfolgt.

zu 7.) Durch Differenzierung der Egp(z)-Kurve nach z erhélt man eine
F.(z)-Kurve wie sie in Abbildung 6.6 b) zu sehen ist.

zu 8.) Nachdem alle Kurven umgerechnet worden sind, kann daraus ein
dreidimensionaler Quader erstellt werden, so dass das Potential und die Kraft
zwischen Spitze und Probe an allen Orten innerhalb dieses Quaders oberhalb
der Probe bekannt sind. Alle Kurven verfiigen jetzt {iber eine gemeinsame
z-Skala. Dadurch ist es problemlos moglich, Schnitte durch den Datenquader
zu legen, die eine genauere Untersuchung des Feldes erlauben.
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6.4 Berechnung der dissipierten Energie

Neben der Betrachtung der Potentiallandschaft und der dreidimensionalen
Kraftlandkarte oberhalb der Probenoberfliche kann auch die Energie be-
trachtet werden, die infolge von nicht-konservativen Wechselwirkungen zwi-
schen Spitze und Probe dissipiert wird (vgl. Kapitel 1.2.6). Betrachtet man
den CA-Modus, so kann fiir den Zusammenhang zwischen der dissipierten
Energie und der Anregungsamplitude nach [50] die folgende Formel angege-
ben werden':

AEpissca + AEy
27TEFB

Qexc — AO (63)
Es sind hier Ay die Schwingungsamplitude des Federbalkens (mit Ay, =
A(z) =const, da im CA-Modus gearbeitet wird), AEp;sca die Energie, die
infolge von Spitze-Probe-Wechselwirkungen dissipiert wird, AFy die Schwin-
gungsenergie, die pro Schwingungszyklus aufgrund der intrinsischen Damp-
fung des Federbalkens verloren geht und Fpg die im Federbalken gespeicherte
Schwingungsenergie (siehe Gleichung 1.30 in Kapitel 1.2.6). Da sich im CA-
Modus sowohl AFEj, als auch Erg wahrend einer Spektroskopiekurve nicht
verdndern, fiihrt eine grofse dissipative Wechselwirkung A Epis ca dazu, dass
eine deutliche Vergrofserung der Anregungsamplitude erforderlich ist, um die
Amplitude konstant zu halten. Da der Amplitudenregelkreis eine gewisse
Tréagheit aufweist, ist mit der Erhohung der Anregungsamplitude eine Zeit-
verzogerung verbunden, die sich nachteilig auf die Messdauer von Kurven
im reinen CA-Modus auswirkt. Dieser Faktor kommt zu der Zeitverzégerung
hinzu, die durch die hohe Giite des Federbalkens verursacht wird (vgl. Kapitel
6.2).

Bei der vorliegenden Arbeit wurden Messzeiten fiir die einzelnen Kurven
verwendet, bei denen die Amplitude trotz Amplitudenregelkreises aufgrund
der dissipativen Wechselwirkungen eingebrochen ist. Im Folgenden wird ge-
zeigt, dass die Dissipationsenergie dennoch berechnet werden kann, sofern
die Amplitude A(z) und die Anregungsamplitude ay.(2) fiir alle Absténde z
bekannt sind.

Abhéngig von dem verwendeten Messmodus wird die Dissipationsener-
gie auf unterschiedliche Weise berechnet. Bei Messungen im CE-Modus fiihrt
die Energiedissipation zur Abnahme der Schwingungsamplitude A in Abhén-
gigkeit des Abstandes, wiahrend die Anregungsamplitude konstant gehalten
wird. Im CA-Modus dagegen ist A konstant, wiahrend die Anregungsam-
plitude aeyx. bei steigender Dissipation ebenfalls zunimmt. Damit wird fiir

"Die hier aufgefiihrte Gleichung lisst sich auch aus Gleichung 6.13 herleiten.
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....... deXC,O
dexc (t)

Ry,

Abbildung 6.7: Der Federbalken als geddmpfter harmonischer Oszillator. Die mit der
Probe wechselwirkende Spitze ist {iber eine Feder mit der Federkonstanten ¢, und einem
Dampfungselement mit dem Dampfungsfaktor a (siehe Gleichung 6.9) mit dem Anregungs-
piezo verbunden. Wird kein Anregungssignal an das Piezoelement angelegt, so befindet es
sich an der Position dexc,0, wahrend die Spitze die Position dy einnimmt. Gezeigt wird der
Zustand zum Zeitpunkt ¢, an dem der Anregungspiezo um dex(t) und die Spitze um d(¢)
ausgelenkt sind. Der Abstand zwischen der Ruhelage der Spitze und der Probenoberfliche
ist z.

die Berechnung der Energiedissipation beim CE-Modus die A(z)-Kurve und
beim CA-Modus die ey (z)-Kurve ausgewertet.

Fiir die hier untersuchte Messung besteht eine besondere Komplikation
bei der Berechnung der dissipierten Energie, da eine Mischform aus CE-
und CA-Modus vorliegt, die bislang nicht explizit in der Literatur diskutiert
wurde. Bei diesem Modus sind weder die Anregungsamplitude @y noch die
Schwingungsamplitude A in Abhéngigkeit von der Spitze-Probe-Entfernung
konstant, so dass die iiblicherweise verwendeten Formeln aus der Literatur
(vgl. Glg. 6.13 und Glg. 6.14) hier nicht verwendet werden kénnen. Im Fol-
genden wird nun die Herleitung einer Formel beschrieben, die auch eine Be-
rechnung der Dissipationsenergie im hier vorliegenden Modus erlaubt. Die
Herleitung orientiert sich dabei an [102-104].

Es wird zunéchst eine Bewegungsgleichung aufgestellt, die den schwin-
genden Federbalken beschreibt. Es gilt:

Megd(t) + ad(t) + c.d(t) = Fep(z + d(t)) + Fuye(t) (6.4)
Hier bezeichnet d(t) die zeitlich abhéngige Auslenkung des Federbalkens
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und z den Abstand des Federbalkens in Ruhelage von der Probenoberflache
(siche dazu auch Abbildung 6.7). Des Weiteren gilt fiir die effektive Masse
Met = ¢/ (27 f)? und fiir den Diampfungsfaktor o = ¢, /(27 Qo).

Zwischen Spitze und Probe wirkt dabei die Kraft Fgsp, wihrend zur An-
regung der Schwingung eine Kraft F,,. verwendet wird. Da es sich bei dem
vorliegenden System um einen selbstangeregten Oszillator handelt, wird das
Schwingungssignal des Federbalkens von der Auslenkungsdetektion in den
Amplitudenregler gegeben. Hier wird es mit einer Zeitverzogerung tppase und
einer Verstarkung V versehen, um anschlieffend als aey. zur Anregung des
Federbalkens zu dienen (vgl. hierzu auch Kapitel 1.2.1).

Es gilt damit: V - A = ac.. Daraus lasst sich fiir Fi,. die folgende Bezie-
hung angeben:

Qexe
Fexc(t> = A Czd(t - tPhase) (65>

Um die Energie zu berechnen, die durch Spitze-Probe-Wechselwirkungen dis-
sipiert wird, kann eine Energiebilanz durchgefiithrt werden:

Py, = Py + Psp (6.6)

Die Leistung, die dem System zugefiihrt wird, ist hier Pj,. Die Leistung Py
ist die Verlustleistung, die durch die intrinsische Dampfung des Federbalkens
verloren geht, wihrend Pgp die gesuchte dissipierte Leistung ist. Die Leistung
P;, wird dem System durch die Anregung mit dem Anregungspiezo zugefiihrt.
Fiir P, (t) kann der folgende Ausdruck angegeben werden:

Piu(t) = Foxo(t)dexc(t) = c.[d(t) — dexe(t)]dexc(t) (6.7)

Unter der Annahme, dass eine harmonische Anregung vorliegt, kann man
ansetzen: dex(t) = Gexc cos(2m ft). Die Auslenkung der Spitze am Ende des
Federbalkens gehorcht der folgenden Beziehung: d(t) = Acos(2mft — ¢).
Dabei stellt ¢ die Phasenverschiebung dar mit 0 < ¢ < 7. Damit lasst sich
nun die Leistung P,, berechnen:

1

T
P, = T/ Py (t)dt = c,70 faexc A sin(y) (6.8)
0

Der maximale Ubertrag der Energie liegt demnach bei einer Phasenverschie-
bung von ¢ = 7/2 vor.
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Die intrinsische Dampfung F, kann wie folgt berechnet werden:

Py = Sa(d(t))? (6.9)

Daraus lédsst sich wiederum die mittlere intrinsische Verlustleistung bestim-
men:

1
Py = éanAz = 2am’ f2A? (6.10)

Aus den Gleichungen 6.6, 6.8 und 6.10 lisst sich damit fiir die dissipierte
Energie nun die folgende Gleichung angeben:

Pop— P — Py — we. f (QOGQXCA sin p — A2i> (6.11)

Diese Formel ist fiir alle dynamischen Modi der Rasterkraftmikroskopie giil-
tig, solange eine harmonische Anregung vorliegt. Betrachtet man den Fre-
quenzmodulationsmodus mit selbstangeregter Federbalkenoszillation, kénnen
einige Annahmen gemacht werden, mit denen die Formel weiter vereinfacht
werden kann. Es gilt in diesem Fall ¢ = 7/2 und f ~ f;. Des Weiteren gilt
dann fiir den ungestérten harmonischen Oszillator in groffem Abstand zur
Probe: Gexco = Ao/Qo- Mit Gexe = exc - Z:’;’;—Zﬁ und Psp = AFEpis - fo erhilt
man so:

AFp, = ch ( fexe gy — A2) (6.12)

0 Qexce,0

Diese Formel kann nun zur Berechnung der dissipierten Energie verwendet
werden. Damit ist auch die Auswertung der hier durchgefiihrten Messungen
im beschriebenen Mischmodus aus CE- und CA-Modus méglich. Es gehen
sowohl Ay, also die Amplitude in grofer Entfernung, als auch die momentane
Amplitude A in die Berechnung ein. Dabei ist es von Vorteil, dass in Glei-
chung 6.12 das Verhéltnis der Anregungsamplituden aey. und ey o verwendet
wird. Damit ist es ausreichend, wenn ein Signal vorliegt, welches proportional
zu der Anregungsamplitude ist. So konnen z.B. die Spannungen, die an den
Anregungspiezo gegeben werden, direkt fiir die Berechnung verwendet wer-
den, sofern die Auslenkung des Piezoelements einen linearen Zusammenhang
mit der angelegten Spannung aufweist.
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Es ist zu beachten, dass die aus der Literatur bekannten Formeln fiir den
CE- bzw. den CA-Modus Spezialfille dieser Gleichung sind. Mit A = Aq gilt
fiir den CA-Modus:

mce, A2 [ a
APEpissca = — ( = — 1) 6.13

Diss QO Qexc,0 ( )
Fiir den CE-Modus lésst sich Gleichung 6.12 mit der Annahme Gexe = Gexce,0
zu der folgenden Formel umformen:

A2
AFEpiss.cE = TC, (Aaexc — —) (6.14)
Qo
Die Gleichungen 6.13 und 6.14 entsprechen den aus der Literatur bekannten
Beziehungen [42, 43, 50, 102-104].

Analog zu der Betrachtung fiir den CE-Modus in [43] wird die Dissipati-
onsenergie im Folgenden auf die neue z-Skala bezogen, die auch in Kapitel 6.3
verwendet wurde (siehe Gleichung 6.1). Damit wird also A Ep;g(s) berechnet.
Die weitere Umrechnung erfolgt analog zu der in Kapitel 6.3 fiir die Behand-
lung der -Kurven beschriebenen Methode. Ahnlich wie unter Punkt 4.) in
Kapitel 6.3 beschrieben, wird auch hier eine Interpolation nach der Nachei-
chung der z-Skala vorgenommen, mit der man eine einzige z-Skala erhélt, die
aquidistant verteilte Punkte aufweist und die fiir alle A Fp;-Kurven giiltig
ist. Des Weiteren ist die so erhaltene z-Skala identisch mit der Skala, die fiir
die Kraft- und Potentialberechnung berechnet wurde, so dass damit direkte
Vergleiche zwischen den Spektroskopiefeldern moglich sind. Die so erhaltenen
dreidimensionalen Potential-, Kraft-, und Dissipationsenergiespektroskopie-
felder werden im Folgenden néher untersucht.

6.5 Abstandsabhangige Untersuchung mit Hin-
blick auf die magnetische Austauschkraft

Sofern eine magnetische Austauschkraft detektiert wird, sollte der entspre-
chende Kontrast bei sehr kleinen Spitze-Probe-Absténden zusétzlich zur che-
mischen Auflésung des atomaren Gitters auftauchen. In Abbildung 5.1 a)
und b) wurde bereits die Abstandsabhéngigkeit der magnetischen Austausch-
kraft fiir zwei unterschiedliche Spitze-Probe-Absténde demonstriert. Um zu
untersuchen, ob auch in der hier vorgestellten Spektroskopiemessreihe ei-
ne Messung der magnetischen Austauschkraft nachgewiesen werden kann,
werden in Abbildung 6.8 mehrere horizontale Schnitte durch das F(x,y, z)-
Feld gezeigt, die unterschiedlichen Messabstdnden entsprechen. Zuséatzlich
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Abbildung 6.8: Horizontale
Schnitte durch den F,(z,y,2)-
Datenquader mit den dazugehéri-
gen Fourierbildern. Im Vergleich
zu a) wurde der Messabstand bei
den Bildern b), ¢) und d) um 36,
70 bzw. 112 pm verkleinert. Die
Abbildung des atomaren Gitters
unterscheidet sich in Abhéngig-
keit vom Messabstand. Bei b)
und ¢) sind nur die atomaren
Reihen entlang einer Richtung
deutlich zu erkennen, wéahrend
die Periodizitdat senkrecht dazu
kaum ausgepragt ist. In d),
also bei einem sehr kleinem
Messabstand, ist die atomare
Auflosung im F.(z,y)-Bild nur
sehr schwach ausgepridgt. Die
Fourierbilder verdeutlichen die
unterschiedliche Abbildung des
atomaren Gitters. Es finden sich
auch bei kleinen Messabstdnden
keine Anzeichen fiir eine erfolg-
reiche Messung der magnetischen
Austauschwechselwirkung.  Der
streifenartige Kontrast bei der
Abbildung des atomaren Gitters
wird in Kapitel 6.6 ndher unter-
sucht. Bildgréfe: 1,2x1,2 pum?
bei einer Auflésung von 64x64
Bildpunkten. Messparameter:
fo=156.118 Hz, A=+25 nm,
¢;=33 N/m, Qp=35.000, B=1 T,
Messsonde: SSS-NCL, Ni/SiO.

sind neben den F,(z,y)-Bildern auch die entsprechenden Fourierbilder zu
sehen. In einigem Abstand zur Probe ist die atomare Auflésung dabei nur
schwach sichtbar, wobei die Periodizitit entlang der [110]-Richtung stérker
ausgepragt dargestellt wird als entlang der [110]-Richtung (Abbildung 6.8
a)). Dies wird auch anhand des Fourierbildes deutlich, bei dem das linke
obere und das rechte untere Maximum starker ausgepragt sind als die an-
deren beiden Maxima, die mit der chemischen Einheitszelle korrespondieren.
Die Anzahl der Bildpunkte der Fourierbilder ist recht gering im Vergleich zu
den Fourierbildern, die in Kapitel 5 gezeigt wurden. Dies liegt begriindet im
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relativ kleinen Bildbereich sowie an der verhéltnisméfig geringen Zahl der
Bildpunkte der Ursprungsbilder. Bei einer Verkleinerung des Messabstandes
in b) und ¢) verschwindet die Periodizitét entlang der [110]-Richtung nahezu
vollig, wahrend die atomaren Reihen der anderen Richtung einen deutlichen
Kontrast zeigen. Die unterste, liickenlose Lage des Spektroskopiefeldes wird
in Bild d) gezeigt’. Bei dem hier realisierten kleinen Spitze-Probe-Abstand
ist die atomare Auflésung nur schemenhaft zu erkennen, wobei im Fourierbild
wieder alle vier Punkte zu sehen sind, die mit der chemischen Einheitszelle
korrespondieren. Die vor allem in den Bildern b) und ¢) beobachtete, asym-
metrische Abbildung der Oberfliche wird im nun folgenden Abschnitt 6.6
naher diskutiert.

Trotz des anzunehmenden kleinen Messabstandes in den gezeigten Bildern
sind keine signifikanten Zusatzmaxima in den Fourierbildern zu erkennen,
welche auf eine Messung der magnetischen Austauschwechselwirkung hin-
weisen (siehe Kapitel 5.2). Zusétzlich zu den hier gezeigten F,(z,y)-Bildern
wurden auch die Egsp(z,y)- und die AFEps(z,y)-Bilder sowie die Rohda-
tenkandle Af(x,y), A(x,y) und aere(x,y) bei verschiedenen Absténden un-
tersucht. Auch hier zeigt sich kein Anzeichen einer Supermodulation. Eine
erfolgreiche Abbildung der magnetischen Einheitszelle ist in diesem Fall al-
so nicht gelungen. Mdogliche Erklarungen dafiir wurden bereits in Kapitel 5
diskutiert.

6.6 Charakterisierung des vordersten Spitzen-
endes an Hand des dreidimensionalen Spek-
troskopiefeldes

Wiéhrend bei der bisherigen Diskussion die Abbildung der Oberflacheneigen-
schaften der Probe im Vordergrund stand, ist es ebenso moglich, Riickschliisse
iiber das vorderste Spitzenende zu gewinnen. Tatséchlich spiegelt der Abbil-
dungsprozess sowohl die Eigenschaften der Probe als auch der Spitze wi-
der. Das wird sofort bei Betrachtung der horizontalen Schnitte in Abbildung
6.8 deutlich. Der ausgeprigte streifenartige Kontrast in b) und ¢) entspricht
offensichtlich nicht der (1x1)-Symmetrie der quadratischen Oberflichenein-
heitszelle, sondern ist den Eigenschaften der Spitze zuzuschreiben. Im Folgen-
den wird nun das periodische Potential, das durch die atomare Anordnung
der Nickel- und Sauerstoffatome an der (001)-Oberfléche des Nickeloxids ge-

TFiir kleinere Abstéinde liegen nicht in allen Spektroskopieckurven Punkte vor, so dass
dafiir keine vollstdndigen Bilder gezeigt werden koénnen (vgl. Kapitel 6.3).
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Abbildung 6.9: Berechnete Verteilung der Valenzelektronenladungsdichte an der
NiO(001)-Oberfliche (aus [97]). Nimmt man an, dass bei der Abbildung mit dem Raster-
kraftmikroskop im Wesentlichen die hier gezeigte Ladungsdichteverteilung wiedergegeben
wird, so ist eine symmetrische Abbildung oberhalb der Sauerstoff- und der Nickelatome
zu erwarten. Dabei ist die Ladungsdichte gréfer oberhalb der Sauerstoffatome.

bildet wird, verwendet, um das fiir die atomare Auflésung verantwortliche,
vorderste Spitzenende zu charakterisieren.

Betrachtet man den Abbildungsprozess mit einem Rasterkraftmikroskop,
so wird im Wesentlichen die totale Ladungsdichteverteilung der Probenober-
fliche gemessen, sofern der Einfluss der Spitze vernachlassigbar klein ist [105].
Numerische Rechnungen zeigen eine hohe Symmetrie der Ladungsdichtever-
teilung oberhalb der NiO(001)-Oberfliche [97] (siche Abbildung 6.9). Daher
ist diese Probe gut geeignet, um die Abbildungsmechanismen auf atomarer
Skala naher zu betrachten und die so gewonnenen Messdaten mit theoreti-
schen Rechnungen zu vergleichen.

Die Auswertung dreidimensionaler Spektroskopiefelder erlaubt dabei we-
sentlich bessere Einblicke in die Beschaffenheit der Spitze als dies mit Ein-
zelspektroskopiekurven oder einfachen Topographiebildern moglich ist. Zur
Verdeutlichung wird in Abbildung 6.10 ein Topographiebild gezeigt, das nach
der Aufnahme des hier diskutierten Spektroskopiefeldes bei Af =-175 Hz
gemessen wurde. Dabei wurde zwischen den beiden Messungen kein Spit-
zenwechsel detektiert. Neben dem Rohdatenbild wird auch eine Darstellung
gezeigt, die aus der gemittelten Einheitszelle zusammengefiigt wurde und die
ein deutlich kleineres Rauschniveau zeigt (vgl. Anhang A.3). Die im Vergleich
mit anderen Bildern aus den vorangegangenen Kapiteln geringe Bildqualitat
des Rohdatenbildes ist auf die sehr kleine Korrugation zuriickzufiihren. Diese
liegt hier bei ca. 2,7 pm, wobei das Rohdatenbild ein RMS-Rauschen von etwa
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Abbildung 6.10: Topographiebild, aufgenommen im Anschluss an das Spektroskopiefeld.
Die linke Bildhélfte zeigt die Rohdaten, wahrend in der rechten Bildhéilfte eine Mittelung
des Gesamtbildes zu sehen ist (vgl. Anhang A.3). Die beiden Schnitte entlang der [100]-
Richtung (A) bzw. der [010]-Richtung (B) zeigen vergleichbare Korrugationen, die im
Bereich von ca. 2,7 pm liegen. Die Abbildung gibt also die (1x1)-Symmetrie der chemi-
schen Oberflacheneinheitszelle wieder. Das Rauschen des Rohdatenbildes liegt bei etwa
1,7 pm und konnte durch die Mittelung auf ca. 0,4 pm gesenkt werden. Messparameter:
Af =-175 Hz, fo=156.118 Hz, A=+25 nm, ¢,=33 N/m, Qy=35.000, B=1 T, Messsonde:
SSS-NCL, Ni/SiO.

1,7 pm aufweist. Die abgebildeten Schnittlinien entlang der [100]- bzw. der
[010]-Richtung zeigen keinen signifikanten Unterschied, so dass von diesem
Bild ausgehend auf eine symmetrische Spitze zu schlieen wiére.

Fir die Untersuchung der Spitzeneigenschaften mittels eines Spektro-
skopiefeldes ist es aufgrund der periodischen Struktur der NiO-Oberflidche
ausreichend, eine einzelne gemittelte Oberflacheneinheitszelle zu betrachten.
Analog zum Mittelungsverfahren zur Bildauswertung, das z.B. in Abbildung
6.10 zum Einsatz kam und im Anhang A.3 ndher beschrieben wird, kann auch
iiber komplette Spektroskopiekurven an dquivalenten Punkten des Atomgit-
ters gemittelt werden. Dadurch wird ein statistisches Rauschen in den Kurven
signifikant gesenkt. Eine solche Analyse ist nur dann moglich, wenn wie im
vorliegenden Fall die laterale Drift iiber den Bereich des gesamten Spektro-
skopiefeldes vernachléssigbar klein ist und es wihrend der Messung keinen
Spitzenwechsel gibt. Da fiir dieses Mittelungsverfahren keine Software verfiig-
bar war, wurde eine entsprechende Routine unter MATLAB implementiert.

Fir den in diesem Kapitel ausgewerteten Datensatz wurden die
Af(x,y,z)-, A(z,y, 2)- und aexe(z,y, 2)-Matrizen vor der weiteren Umrech-
nung durch das beschriebene Mittelungsverfahren bearbeitet. Dabei entstand
fiir die verschiedenen Datenkanéle aus den Matrizen mit 64x64 Kurven je-
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weils eine gemittelte Matrix mit 14x13 Kurven, die fiir die anschliefsende
Umrechnung in eine Egsp(x,y, 2)-, eine F,(x,y, 2)-, bzaw. eine AEp(x,y, 2)-
Matrix verwendet wurden. Zur besseren Darstellung der Periodizitdat der
Oberfliche wurde die gemittelte Einheitszelle wieder zu einer Matrix aus
64 x 64 Kurven zusammengefiigt, dhnlich wie es in Anhang A.3 fiir Bildda-
ten beschrieben wird.

6.6.1 Betrachtung des Fgp(x,y, 2)- und des F.(x,y, z)-
Feldes

In Abbildung 6.11 ist das Resultat der beschriebenen Mittelung zu sehen.
Ahnlich wie in Abbildung 6.8 in Kapitel 6.5 werden bei verschiedenen kon-
stanten Spitze-Probe-Abstédnden horizontale Schnitte gezeigt, wobei hier in
der linken Spalte FEgp(z,y)-Schnitte und in der rechten Spalte F.(z,y)-
Schnitte abgebildet sind. Der Vergleich zeigt, dass durch die Mittelung das
Rauschen in den F,(z,y)-Bildern gegeniiber Abbildung 6.8 deutlich gesenkt
werden konnte. Insbesondere liefert auch der Bereich sehr kleiner Spitze-
Probe-Absténde klare Bilder (h) und j)) wihrend in diesem Abstandsbereich
in den F,(z,y)-Schnitten ohne Mittelung die atomare Auflésung nur sehr
schwach erkennbar ist (siche Abbildung 6.8 d)). Der deutliche Unterschied
erkldrt sich daraus, dass durch das Senken des Rauschens vor der Umrech-
nung Folgefehler minimiert werden. Vor allem bei der Ableitung des Poten-
tials nach z bei der Berechnung der Kraft wird ein kleines Rauschen in der
Potentialkurve in deutliche Ausschldge in der Kraftkurve umgesetzt. Eine
Minimierung des statistischen Rauschens vor der Umrechnung erweist sich
also als besonders vorteilhaft.

Die Grauskalen der Bilder wurden unterschiedlich gewahlt, um eine gu-
te Sichtbarkeit der Bildmerkmale zu gewéhrleisten. Wahrend z.B. bei den
Schnitten durch das Kraftfeld zwischen dem hellsten und dem dunkelsten
Bildpunkt in b) nur ca. 0,12 nN liegen, ist der Signalhub bei j) mit mehr als
1 nN am grofsten. Analog wurde auch bei den Schnitten durch das Wechsel-
wirkungspotential verfahren.

Streifenartiger Kontrast auf atomarer Skala

Bei Betrachtung der (z,y)-Schnitte wird deutlich, dass bei grofen Spitze-
Probe-Absténden die (1x1)-Symmetrie der Oberflécheneinheitszelle klar wie-
dergegeben wird (Ebene I), wohingegen der atomare Kontrast entlang der
[110]-Richtung bei kleineren Spitze-Probe-Abstinden (Ebene IIT und IV) ab-
nimmt. Dieser Effekt, der auch schon in Abbildung 6.8 zu erkennen war, tritt
sowohl beim Wechselwirkungspotentialfeld als auch beim Kraftfeld auf. Bild
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Abbildung 6.11: Abstandsabhéngige horizontale Schnitte durch das Egp(z,y, z)- (links)
und das F,(z,y, z)-Feld (rechts). Dargestellt wird die regelméfige, atomare Struktur von
NiO(001), die aus der umgerechneten, gemittelten Einheitszelle erstellt wurde (siehe Text).
Das Signal-zu-Rauschverhéltnis der F(x,y)-Schnitte konnte durch die Mittelung im Ver-
gleich zu Abbildung 6.8 deutlich verbessert werden. Wahrend Ebene I dem Spitze-Probe-
Abstand von Abbildung 6.8 a) entspricht, wurde der Abstand von I nach V verkleinert,
wobei die z-Position der Schnitte aus Abb. 6.21 hervorgeht. Anders als bei groffen Ab-
standen (Ebene 1), bei der die (1x1)-Oberflicheneinheitszelle abgebildet wird, zeigen die
beiden (110)-Richtungen bei kleineren Absténden einen unterschiedlich starken atomaren
Kontrast. Da fiir die Messung eine nickelbeschichtete Messspitze verwendet wurde, sollten
die Sauerstoffatome an der Probenoberfliche in beiden Datenkanilen als dunkel darge-
stellte Minima zu sehen sein. Allerdings zeigen die Maxima und Minima in Abhéngigkeit
des Spitze-Probe-Abstandes eine laterale Verschiebung, die anhand der Schnitte A bis D
in den Abbildungen 6.16 und 6.17 néher untersucht wird. In b) sind die Positionen der in
Abbildung 6.21 untersuchten Spektroskopiekurven mit Kreisen markiert. Messparameter:
siehe Abb. 6.8.
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Abbildung 6.12: Erklarung des streifenartigen Kontrastes mittels einer keilférmigen Spit-
ze. In a) ist eine perspektivische Ansicht des vordersten Spitzenendes einer moglichen,
keilférmigen Spitze zu sehen. Bild b) und ¢) unterscheiden sich in der Blickrichtung, mit
der die Spitze betrachtet wird. Entlang der [110]-Richtung ist atomare Auflésung moglich
(Bild b)), wihrend entlang der [110]-Richtung nur ein schwacher atomarer Kontrast zu
erwarten ist.

j), das bei einem sehr kleinen Spitze-Probe-Abstand aufgenommen wurde,
zeigt dagegen eine atypische Abbildung der Atome, wobei die Periodizitét
entlang beider Gitterrichtungen deutlicher hervortritt als bei den Bildern,
die im groferen Abstand aufgenommen wurden.

Fiir die unterschiedlichen Kontraste der atomaren Auflosung entlang der
(110)-Richtungen werden im Folgenden zwei Erklarungsmoglichkeiten disku-
tiert. Eine Erklarung basiert darauf, dass an der Abbildung der Oberfliche
nicht nur das vorderste Spitzenatom beteiligt ist, sondern vielmehr eine keil-
formige Spitze vorliegt, wie sie beispielhaft in Abbildung 6.12 gezeigt wird.
Wiéhrend die Spitze entlang der [110]-Richtung atomare Auflésung ermog-
licht (Bild 6.12 b)), gelangt die Spitze entlang der [110]-Richtung nicht in
die Potentialminima, so dass die atomare Auflésung hier nur schwach aus-
geprigt ist. Steht eines der kontrastgebenden Atome am vordersten Spitze-
nende etwas weiter hervor, so wird die Abbildung bei gréferen Spitze-Probe-
Abstédnden von diesem einzelnen Atom bestimmt, wiahrend bei kleineren Ab-
standen beide Atome zur Abbildung beitragen. Mit einer solchen Spitze lasst
sich also auch die Abstandsabhéngigkeit des streifenartigen Kontrastes er-
klaren.

Eine andere Erklarungsmoglichkeit ergibt sich aus Relaxationseffekten,
die am vordersten Spitzenende eine wichtige Rolle spielen kénnen. In Abbil-
dung 6.13 wird ein entsprechendes Modell der Spitze skizziert. Im gezeigten
Modell sind sowohl das vorderste Spitzenatom S als auch das damit wechsel-
wirkende Probenatom P nicht starr mit der Spitze bzw. Probe verbunden,
sondern weisen Bindungen auf, die hier modellhaft durch Federn symbolisiert
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Abbildung 6.13: Modell fiir die Beschreibung der Relaxationen an Spitze und Probe.
In a) ist eine Spitze oberhalb einer Probenoberfliche abgebildet, wobei das Atom S das
vorderste Ende der Spitze bildet, das mit dem Probenatom P wechselwirkt. Bei ndherer
Betrachtung sind die Atome S und P nicht starr mit der restlichen Spitze verbunden, so
dass es zu Relaxationen kommen kann. In b) werden die Bindungen zwischen den Ato-
men S und P und der Spitze bzw. der Probe modellhaft durch Federn entlang der drei
Raumrichtungen beschrieben. Es werden hier die Federkonstanten c; g, ¢y s und c, g fiir
das Spitzenatom und c; p, ¢y p und c; p fiir das Probenatom definiert. Sind die Feder-
konstanten grofs und damit die Bindungen sehr stark im Vergleich zur Stérke der Spitze-
Probe-Wechselwirkung, tastet das vorderste Spitzenatom im Wesentlichen das ungestorte
periodische Potential ab, das durch die Anordnung der Oberflichenatome gegeben ist. Im
Fall schwacher Bindungen kommt es zu nicht-vernachléssigbaren Relaxationen der Atome
S und P, wodurch die Abbildung der Probenoberfliche deutlich beeinflusst wird. Nimmt
man grofe Federkonstanten fiir ¢, p, ¢, p und c; p an, so konnen bei der Messung auf
einer bekannten Probenoberfliche Riickschliisse iiber die Bindungen des vordersten Spit-
zenatoms gewonnen werden. Die hier angenommene harmonische Ndherung mit einem
parabolischen Potential ist nur fiir geringe Verschiebungen der Atome S und P aus ihren
Gleichgewichtslagen giiltig.

sind. Im Fall weicher Federn an Spitze und Probe kommt es zu deutlichen Re-
laxationen bei der Annéherung der Spitze an die Probe. Daraus ergeben sich
zwei wichtige Konsequenzen: Zum einen ist damit der Abstand zwischen dem
vordersten Spitzenatom und dem Probenatom nicht mehr genau bekannt!.
Zum anderen weichen die gemessenen Spitze-Probe-Wechselwirkungen von
den Wechselwirkungen ab, die bei einer starren Spitze und einer starren Pro-
be zu erwarten wiren. Die Messung des Oberflachenpotentials wird somit
also verfalscht. Aufgrund der Symmetrie an der Oberfliche und der damit
verbundenen groferen Anzahl an Bindungspartnern wird im Folgenden da-

TEs ist zu beachten, dass auch der in Kapitel 6.3 vorgestellte Algorithmus diese Abwei-
chung nicht kompensiert.
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Abbildung 6.14: Erklarung des streifenartigen Kontrastes mit Hilfe des in Abbildung
6.13 vorgestellten Spitzenmodells. In a) ist ein horizontaler Schnitt bei Ebene IV durch
das gemittelte Fgp(x,y, z)-Feld abgebildet (vgl. Abbildung 6.11 g)). Dabei ist deutlich der
streifenartige Kontrast zu sehen, bei dem die [110]- gegeniiber der [110]-Richtung einen
wesentlich klareren atomaren Kontrast zeigt. In b) ist die Draufsicht einer modellhaften
Spitze zu sehen, wie sie in Abb. 6.13 vorgestellt wurde, wobei die z- und die y-Richtung an
den (110)-Richtungen ausgerichtet wurden. Nimmt man jetzt fiir die Federkonstanten an,
dass c;,5 < ¢y g, so ist der Freiheitsgrad des Spitzenatoms entlang der z-Richtung deutlich
erweitert, wie es auch in der Pfeilskizze verdeutlicht wird. Befindet sich das vorderste Spit-
zenatom im Bereich oberhalb des Potentialmaximums B, so kann es relativ leicht lateral in
Richtung des Potentialminimums in A ausgelenkt werden. Wie stark die Verschiebung ist,
héngt von der Grofe der Federkonstante relativ zum Potentialgradienten ab. Dieser kann
ohne Zusatzinformationen nicht direkt aus der vorliegenden Messung bestimmt werden,
da nur das effektive Spitze-Probe-Wechselwirkungspotential aus dem Spektroskopiefeld
rekonstruiert werden kann. Entlang der y-Richtung wird das vorderste Spitzenatom auf-
grund der hoheren Federkonstanten nur wenig ausgelenkt, so dass die atomare Auflésung
hier einen klareren Kontrast aufweist.

von ausgegangen, dass das Atom P stéirker an die Probe gebunden ist als
das Atom S an die Spitze. Ist die Potentiallandschaft oberhalb der Probe
bekannt, kann damit direkt auf die Spitzeneigenschaften geschlossen werden.

Um den streifenartigen Kontrast zu erklidren, wie er in Abbildung 6.8
und Abbildung 6.11 beobachtet wurde, kann ein Modell angesetzt werden,
bei dem das vorderste Spitzenatom unterschiedlich starke Bindungen entlang
der z- und der y-Richtung aufweist. Dieser Fall wird in Abbildung 6.14 skiz-
ziert. Entlang der eingezeichneten z-Richtung ist das vorderste Spitzenatom
deutlich beweglicher als entlang der y-Richtung. Damit sinkt die Aufenthalts-
dauer des Spitzenatoms oberhalb der Position B, da das Spitzenatom immer
in Richtung des Potentialminimums bei A ausweicht. Daher ist das Poten-
tialmaximum bei B nur schwach zu erkennen. Entlang der y-Richtung wird
das vorderste Spitzenatom aufgrund der héheren Federkonstanten nur wenig
ausgelenkt, so dass die atomare Auflosung entlang dieser Richtung deutlicher
hervortritt.
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Betrachtung der Lateralkrifte

Bleibt man in diesem Erklarungsmodell, so ist fiir diesen Fall auch eine quan-
titative Abschiatzung der Krafte moglich, die auf das vorderste Spitzenatom
in lateraler Richtung wirken. In Abbildung 6.15 sind die Lateralkrifte auf-
getragen, die innerhalb der probennéchsten (x,y)-Ebene gemessen werden.
Diese wurden durch Gradientenbildung aus dem Wechselwirkungspotential
gewonnen. Obwohl es sich um kristallographisch identische Punkte handelt,
unterscheiden sich die Lateralkréfte zwischen Bereich C1 und C2 um etwa
0,4 nN, wobei die Krafte bei C2 deutlich grofer sind.

Abbildung 6.15: Wechselwirkungspotentialbild mit eingezeichneten Lateralkraften. Es
wird ein Ausschnitt des Bildes 6.11 i) gezeigt, so dass der Abstand also der Lage V ent-
spricht. Die Graustufen des Bildes wurden hier anders gewahlt, um eine gute Sichtbarkeit
der Pfeile zu gewéhrleisten. Die Pfeile zeigen die Richtung und Stérke der Lateralkraft
innerhalb der (z,y)-Ebene. Es sind zwei dquivalente Bereiche mit C1 und C2 markiert.
Wahrend die Grofse der Lateralkrafte im Bereich C1 im Mittel bei ca. 0,15 nN und bei
einem Maximalwert von etwa 0,25 nN liegt, sind sie bei C2 deutlich grofer. Hier werden
im Mittel ca. 0,54 nN und als Maximalwert etwa 0,65 nN gemessen. Zwischen C1 und C2
herrscht also eine Differenz in der Lateralkraft von ca. 0,4 nN. Dieser Unterschied kann
durch ein bewegliches vorderstes Spitzenatom erklart werden.
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Vergleicht man diese Werte fiir die Lateralkriafte mit Literaturwerten,
so wird die Annahme gestiitzt, dass bei der hier vorliegenden Messung ein
verhéltnisméfig schwach gebundenes vorderstes Spitzenatom kontrastgebend
war. In [45] wurde ein dreidimensionales Spektroskopiefeld, das auch in
|44, 70] diskutiert wurde, auf Lateralkréifte hin untersucht. Dabei wurden
mit einer eisenbeschichteten Spitze auf der NiO(001)-Oberflache Lateralkréf-
te im Bereich von ca. 4 nN gemessen. Dieser Wert liegt etwa eine Grofen-
ordnung oberhalb der in der vorliegenden Arbeit gemessenen Werte. Da die
Lateralkrifte abstandsabhéngig sind und der absolute Spitze-Probe-Abstand
nicht bekannt ist, kann zum Vergleich die in z-Richtung wirkende Kraft be-
trachtet werden. In dem Abstandsbereich, in dem jeweils die Lateralkréfte
gemessen wurden, liegen in [45| die vertikal wirkenden Kréfte im Bereich
von ca. -0,7 bis -1,1 nN, wihrend in der hier vorliegenden Arbeit Werte zwi-
schen -1,6 nN und -2,0 nN gemessen werden (vgl. Abbildung 6.17 und 6.21).
Obwohl in der hier untersuchten Messung also grofsere Krifte in 2-Richtung
beobachtet werden, was fiir einen kleineren Spitze-Probe-Abstand spricht,
liegt die Lateralkraft deutlich unter den Literaturwerten. Dies kann mit ei-
ner deutlich erhohten Mobilitdt des vordersten Spitzenatoms innerhalb der
(x,y)-Ebene erklart werden. Geht man davon aus, dass in [45] eine Spitze mit
einem praktisch starren Spitzenende verwendet wurde, kann damit grob ab-
geschitzt werden, dass Kréafte in der Grofsenordnung von ca. 3,4 bis 3,8 nN
bei der vorliegenden Spitze bereits fiir signifikante laterale Verschiebungen
des vordersten Spitzenatoms sorgen.

Laterale Verschiebung in Abhangigkeit des Abstandes

Eine weitere Auffilligkeit in Abbildung 6.11 betrifft die abstandsabhéngige
laterale Verschiebung des Atomgitters. Diese kann z.B. beim Vergleich der
Lage des Atomgitters mit der eingezeichneten Linie D beobachtet werden.
Wihrend die Linie in Ebene I entlang einer dunklen Atomreihe liegt, wandert
in den Ebenen II bis V ein helles Maximum scheinbar unter der Linie durch.
Um diesen Effekt ndher zu betrachten, wurden in Abbildung 6.11 die vier
Schnittlinien A bis D in die Bilder eingezeichnet, an denen im Folgenden
vertikale Schnitte durch die Felder gelegt werden.

In Abbildung 6.16 und 6.17 werden diese Schnitte durch den gemittel-
ten Esp(x,y,2)- bzw. den F,(x,y, z)-Datenquader gezeigt. Die Schnittlini-
en wurden entlang kristallographischer Achsen gelegt, um die Spitze-Probe-
Wechselwirkungen mit atomarer Auflésung zu untersuchen. Zur Orientierung
wurde auch die Lage der Ebenen aus Abbildung 6.11 eingezeichnet. Bei bei-
den untersuchten Feldern zeigen die vertikalen Schnitte A, B und C klar die
atomare Periodizitdt. Wahrend der atomare Kontrast beim Egsp(z,y, 2)-Feld
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Abbildung 6.16: Vertikale Schnitte durch das gemittelte Esp(x,y)-Feld. Die Lage der
Schnitte A bis D geht aus Abbildung 6.11 hervor. Dabei entspricht A der [100]-, B der
[010]-, C der [110]- und D der [110]-Richtung. Am linken Rand der Schnitte werden die
z-Positionen der Ebenen aus Abbildung 6.11 dargestellt. Die einzelnen Graustufen der
Schnitte entsprechen einer Anderung des Potentials um 0,1 V. Die atomare Auflésung
setzt bei ca. -1,5 €V ein. In den Schnitten A, B und C sind deutliche laterale Verschie-
bungen der Maxima und Minima zu sehen, wiahrend bei D kaum eine Verschiebung zu
erkennen ist. Der Kontrast der atomaren Auflésung ist dabei nur schwach ausgepragt. Zur
besseren Sichtbarkeit wurden weifse, gestrichelte Linien eingezeichnet, die den ungefdhren
Verlauf des Minimums markieren. Eine genauere Untersuchung dieser Verschiebung erfolgt
in Abbildung 6.19. Die Schnitte durch das Feld wurden, wie im Anhang A.5 beschrieben,
nachbearbeitet. Messparameter: fy=156.118 Hz, A=+25 nm, ¢,=33 N/m, Qo=35.000,
B=1 T, Messsonde: SSS-NCL, Ni/SiO.
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Abbildung 6.17: Vertikale Schnitte durch das gemittelte F,(x,y, z)-Feld aus Abbildung
6.11. Die Bezeichnungen wurden analog zur Abbildung 6.16 gewéhlt. Die Graustufen der
Schnitte entsprechen einer Anderung der Kraft um 0,1 nN. Der atomare Kontrast setzt
zwischen -0,8 und -1,0 nN ein. In den Schnitten A, B und C sind deutliche laterale Ver-
schiebungen der Minima und Maxima zu erkennen, die in Abhéngigkeit des eingestellten
Abstandes auftreten. Bei D liegt zwischen II und IIT auf voller Breite des Schnittes ein
lokales Minimum. Die Schnitte durch das Feld wurden, wie im Anhang A.5 beschrieben,
nachbearbeitet. Messparameter: fy=156.118 Hz, A=+25 nm, ¢,=33 N/m, Q,=35.000,
B=1 T, Messsonde: SSS-NCL, Ni/SiO.
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im groften Spitze-Probe-Abstand einsetzt und bei kleineren Abstédnden im-
mer grofer wird, existiert beim F,(x,y, z)-Feld ein Kraftminimum im Bereich
der Ebene IV. Es wird sowohl im Potential- als auch im Kraftfeld eine deut-
liche, seitliche, abstandsabhéngige Verschiebung der atomaren Maxima und
Minima in den Schnitten A, B und C festgestellt.

Da die Schnittebene D parallel zur [110]-Richtung liegt, ist die atomare
Auflésung hier bei beiden Feldern nur schwach ausgeprégt (vgl. Abbildung
6.11). Im Fall des Kraftfeldes wird bei Schnitt D zwischen der Ebene I und II

auf der ganzen Breite des Schnittes ein lokales Kraftminimum durchlaufen.

Besonders auffillig ist bei den in Abbildung 6.16 und Abbildung 6.17
gezeigten vertikalen Schnitten die Verschiebung des atomaren Gitters in Ab-
héngigkeit des Abstandes, die auch in den horizontalen Schnitten in Abbil-
dung 6.11 erkennbar ist. Zur Verdeutlichung wurde dazu in Abbildung 6.16
eine gestrichelte Linie eingezeichnet, die den ungefdhren Verlauf des Poten-
tialminimums markiert.

Als Erklarung fiir die seitliche Verschiebung der Minima und Maxima
scheiden Probeneigenschaften aufgrund der Symmetrie der (001)-Oberflache
des Nickeloxids aus (vgl. Abbildung 6.9). Vielmehr spielt fiir diesen Ef-
fekt wiederum das vorderste Spitzenende der Messsonde eine wichtige Rol-
le. So lasst sich die Verschiebung mit einem schwach gebundenen vorder-
sten Spitzenatom erkléren, das sich in Abhéngigkeit von der Spitze-Probe-
Wechselwirkung seitlich verschiebt. Eine mogliche Spitzenkonfiguration, die
einen solchen Effekt erkldren kann, wird in Abbildung 6.18 beispielhaft an ei-
ner zweidimensionalen Spitze gezeigt. Hier ist ein Spitzenatom zu sehen, das
iiber zwei Bindungen mit der restlichen Spitze verbunden ist. Da eine der
beiden Bindungen wesentlich schwicher ist als die andere, entsteht bereits
eine seitliche Verschiebung des Atoms, wenn eine Kraft in z-Richtung darauf
einwirkt (siehe Abbildung 6.18 b)). Wird eine solche Spitze in ein Kraftfeld
gebracht, wie es in ¢) zu sehen ist, kommt es oberhalb der Maxima und
Minima zu einer seitlichen Verschiebung des Spitzenatoms in Abhéngigkeit
von der Stirke der Spitze-Probe-Wechselwirkungen. Wird die Probe also an
die Spitze angenahert, weicht das vorderste Spitzenatom seitlich aus, so dass
sich auch die Position des Maximums und des Minimums seitlich verschiebt.
Betrachtet man die Linie 3, die eine geradlinige Annéherung des vordersten
Spitzenatoms entlang der z-Richtung beschreibt, tritt durch den Einfluss der
Spitze eine seitliche Abweichung auf (Linie 3a), obwohl oberhalb des Maxi-
mums keine Lateralkréifte auf das Spitzenatom einwirken. Spielen auch La-
teralkréfte eine Rolle, so findet man eine unterschiedlich starke Ablenkung
des vordersten Spitzenatoms von der geraden Linie entlang der z-Richtung in
Abhéngigkeit von der atomaren Position (vgl. Linie 1 und 2 mit la und 2a).
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Abbildung 6.18: Erkldrungsmodell fiir die laterale Verschiebung des atomaren Gitters
in Abhéngigkeit vom Abstand. In a) wird ein Modell einer Spitze gezeigt, bei der das
vorderste Spitzenatom iiber zwei Federn der Federkonstanten ¢; und ¢y mit der restlichen
Spitze verbunden ist. Die Bindungen des Atoms sind unterschiedlich stark und es ist
¢1 < co. Wirkt eine Kraft in z-Richtung auf das vorderste Spitzenatom ein, so kommt es
sowohl zu einer Bewegung des vordersten Spitzenatoms in z-Richtung als auch in lateraler
Richtung, wie es in b) zu sehen ist. Ein solches Spitzenatom erfihrt in einem symmetrischen
Kraftfeld (c)) auch oberhalb eines Maximums eine seitliche Ablenkung (Linie 3a) wihrend
der Annédherung der Spitze entlang der z-Achse (Linie 3). Auch die Bereiche links und
rechts eines Maximums (Linie 1 und 2) werden anders abgebildet, als dies fiir eine starre
Spitze zu erwarten wire. Mit einer solchen Spitze kann die abstandsabhéingige laterale
Verschiebung des atomaren Gitters, wie sie in den Abbildungen 6.11, 6.17 und 6.16 zu
sehen ist, erklédrt werden.

Damit kommt eine abstandsabhingige seitliche Verschiebung der Maxima
und Minima zustande, obwohl ein symmetrisches Feld gemessen wird.

Die beschriebene Spitze liefert demnach eine qualitative Erklarung fiir
den beobachteten Effekt, wobei auch andere Erklarungsmodelle denkbar sind.
Eine genaue Untersuchung der Vorginge am vordersten Spitzenende kdnnte
mit Hilfe von Simulationsrechnungen erfolgen, die eine bessere Einschétzung
der zu erwartenden spitzeninduzierten Effekte erlauben wiirden.

Geht man von der beschriebenen Erklarung der Effekte mit einem beweg-
lichen Spitzenatom aus, so ist damit zu rechnen, dass (x, y)-Schnitte in grofter
Entfernung zur Probe ein annahernd realistisches Abbild der Lage des atoma-
ren Gitters zeigen, wiahrend bei kleineren Absténden die Verschiebungseffekte
am Spitzenende zu einer seitlich verschobenen Abbildung der Oberfléche fiih-
ren. Daher wurde die Auswahl der Position der vertikalen Schnittebenen A
bis D an (z,y)-Schnitten in grofser Entfernung von der Probe durchgefiihrt.

Um den Verschiebungseffekt zu quantifizieren, wurden mittels einer
MATLAB-Routine fiir alle z-Positionen horizontale Egp(z, y)-Schnitte durch
das gemittelte Potentialfeld angefertigt, wie sie auch in Abbildung 6.11 zu
sehen sind. In jeder dieser Ebenen wurde das lokale Minimum gesucht und
dessen Position aufgezeichnet. Das Ergebnis dieser Auswertung ist in Abbil-
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Abbildung 6.19: Visualisierung der lateralen Verschiebung am Beispiel des Esp(z,y, 2)-
Feldes. Dafiir wurde das aus der gemittelten Einheitszelle zusammengesetzte Feld unter-
sucht. In a) wird deutlich, dass zwischen dem atomaren Minimum am Punkt 1 in grofer
Entfernung von der Probe und dem Minimum am Punkt 2 nahe der Probe eine deutliche
laterale Verschiebung existiert. Um die Verschiebung ndher zu untersuchen, wurde fiir jede
horizontale Schicht des Potentialfeldes das Potentialminimum bestimmt. Die weifie Linie
zeigt in b) den lateralen Verlauf der Minima {iber alle Schichten, wobei die dargestellte
Esp(z,y)-Ebene am Startpunkt der Kurve in groffer Probenentfernung liegt. Vergleicht
man also das erste und das letzte betrachtete Bild, so liegt zwischen den jeweiligen Po-
tentialminima eine Entfernung von ca. 200 pm. Dieser Wert liegt im Bereich der halben
Gitterkonstanten des Nickeloxids. In ¢) und d) wird der entsprechende Verlauf von 1 nach
2 aus den in b) markierten Blickwinkeln angezeigt. Daraus wird deutlich, dass die Ver-
schiebung nicht entlang einer geraden Linie verlauft.

dung 6.19 zu sehen. Hier wird in b) die laterale Verschiebung zwischen der
gezeigten Ebene und der Ebene, die dem kleinsten Spitze-Probe-Abstand ent-
spricht, als eine Linie von 1 nach 2 dargestellt. Zusétzlich wird in ¢) und d)
die Verschiebung aus der seitlichen Perspektive in Abhéangigkeit vom Abstand
gezeigt. Es ist deutlich zu erkennen, dass es sich nicht um eine geradlinige
Bewegung handelt. Die Haupt-Bewegungsrichtung ist dabei anndhernd par-
allel zur [110]-Richtung und liegt damit fast senkrecht zur Schnittlinie D aus
Abbildung 6.11, so dass damit das Erscheinungsbild dieser Schnittebenen er-
klarbar wird. Aus b) geht hervor, dass es bei einer Annéherung der Probe an
die Spitze um nominell etwa 200 pm zu einer lateralen Gesamtverschiebung
von 1 nach 2 um ca. 200 pm kommt.

Es soll nicht unerwahnt bleiben, dass fiir die beobachtete, seitliche Ver-
schiebung des atomaren Gitters prinzipiell auch Messartefakte verantwortlich
sein konnten, was fiir den vorliegenden Fall allerdings als unwahrscheinlich
erscheint. Grundsétzlich kommen fiir die beobachteten Effekte verschiedene
Messfehler in Betracht. Zum einen konnte ein nicht-lineares Verhalten des
Rohrenpiezos, mit dem die Probe wéhrend der Spektroskopiekurven verfah-
ren wird, dazu fiithren, dass neben einer Bewegung entlang der z-Richtung
auch eine seitliche Verschiebung auftritt. Diese Erklarung erscheint im vorlie-
genden Fall jedoch als unrealistisch, da wahrend einer Annéherung der Probe
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Abbildung 6.20: Auswirkungen einer einbrechenden Amplitude auf die laterale Position
der Spitze am unteren Umkehrpunkt der Oszillation. Sinkt die Amplitude von Ay auf
Ay entsteht durch die Verkippung des Federbalkens zur Probenoberfliche eine seitliche
Verschiebung dx. Im vorliegenden Fall kdnnte so eine Verschiebung in der Grofenordnung
von 60 pm zustande kommen, die parallel zur Federbalkenachse auftreten wiirde. Die
Positionsénderung des unteren Umkehrpunktes in z-Richtung wird bei der Auswertung
bertiicksichtigt. Die Skizze ist nicht mafistabsgerecht, insbesondere sind die Amplituden
stark {ibertrieben.

an die Spitze um etwa 200 pm eine laterale Bewegung in dhnlicher Grofen-
ordnung auftritt und damit die Bewegung des Piezorohrchens in einem Win-
kel von etwa 45° zur erwiinschten Auslenkungsrichtung erfolgen miisste. Mit
diesem Argument lassen sich auch eine verkippte Probenoberfliche oder ein
nicht senkrecht zur Probenoberfliche stehendes Piezorohrchen als Ursache
fiir die Verschiebung ausschliessen.

Auch eine Torsion des Federbalkens bzw. eine Durchbiegung der Spit-
zenpyramide an dessen Ende konnten theoretisch eine solche Verschiebung
verursachen. Am Federbalken kénnte eine Torsion in Abhéngigkeit von der
in z-Richtung wirkenden Kraft auftreten, die ebenfalls zu einem solchen Ef-
fekt fithren wiirde. Dies erscheint als unwahrscheinlich, da die Torsionsfeder-
konstante eines Federbalkens wesentlich grofer ist als seine Federkonstante
der Durchbiegung, so dass der Effekt an dieser Stelle vernachlassigbar klein
sein diirfte. Da eine superscharfe Siliziummesssonde verwendet wurde, konn-
te auch eine Verbiegung dieser scharfen Spitzenpyramide auftreten. Gegen
einen solchen Effekt spricht die hohe Steifigkeit des Siliziummaterials und die
dementsprechend hohen zu erwartenden Kréfte, die fiir eine solche Durchbie-
gung aufgebracht werden miissten.

Ein anderer moglicher Effekt wird durch die einbrechende Oszillationsam-
plitude wéhrend der Annéherung der Probe an die Spitze verursacht (siehe
Abbildung 6.20). Da der Federbalken der Messsonde in einem Winkel von
etwa 15° zur Probenebene verkippt angebracht ist, kommt es am unteren
Umkehrpunkt der Oszillation bei einem Einbrechen der Amplitude zu einer
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lateralen Verschiebung des vordersten Spitzenendes relativ zur Probenober-
fliche. Eine Abschétzung zeigt, dass ein solcher Effekt bei der gegebenen Mes-
sung zu einer Verschiebung des atomaren Gitters um ca. 60 pm fiihren wiirde.
Damit ist dieser Effekt deutlich zu klein, als dass er eine alleinige Erklarung
fiir die laterale Verschiebung der Maxima und Minima liefern kénnte. Ein
weiteres Argument gegen diese Erklarung ist die Ausrichtung des Federbal-
kens, der parallel zum Bildrahmen orientiert ist. Eine Bewegung entlang der
[110]-Richtung, wie sie in Abbildung 6.19 zu schen ist, kann so nicht erklért
werden. Da dieser Effekt von der Stérke des Amplitudenriickgangs abhéngt,
kann er bei Messungen mit einem starken Amplitudeneinbruch, also vor allem
bei Messungen im CE-Modus, zu nicht-vernachlassigharen Messfehlern fiih-
ren und sollte daher bei der Auswertung entsprechender Daten beriicksichtigt
werden.

Neben den genannten Punkten, die gegen die aufgefiihrten Messartefakte
sprechen, ist auch zu bedenken, dass bereits aus dem streifenartigen Kontrast
auf eine nicht-ideale Spitze geschlossen werden kann, deren vorderstes Spit-
zenende flir den beobachteten Effekt verantwortlich ist. Weiterhin kénnen
mit der beschriebenen seitlichen Verschiebung eines beweglichen vordersten
Spitzenatoms nicht nur die laterale Verschiebung des atomaren Gitters im
Wechselwirkungspotential- und Kraftkanal erklart werden, sondern auch die
entsprechenden Effekte im Dissipationskanal, die in Kapitel 6.6.2 beschrieben
werden.

Betrachtung einzelner Spektroskopiekurven

Betrachtet man zwei gemittelte Kraft-Distanzkurven aus dem Spektrosko-
piefeld, die an der Maximal- bzw. Minimalposition in Abbildung 6.11 b)
aufgenommen wurden, so zeigt sich die laterale Verschiebung in Form eines
untypischen Kurvenverlaufs (siehe Abbildung 6.21 a)). Dieser unterscheidet
sich deutlich von der modellhaften Kurvenform, wie sie z.B. in Abb. 6.1
gezeigt wird. So liegt zwischen I und II in der mit e-Symbolen markier-
ten Kurve ein lokales Minimum und bei II eine Uberschneidung der beiden
Kurven. Diese Effekte, die durch eine seitliche Verschiebung des vordersten
Spitzenatoms erklart werden konnen, lassen sich mit der folgenden Methode
kompensieren. Ahnlich wie in Abbildung 6.19 fiir das Wechselwirkungspoten-
tialfeld demonstriert, wird beim hier diskutierten, gemittelten Kraftfeld in
jeder (z,y)-Ebene das Kraftminimum und -maximum gesucht. Damit erhélt
man fiir jede Lage des Kraftfeldes minimale und maximale Kraftwerte, die
je nach der Stérke der lateralen Verschiebung deutlich von den in Abbildung
6.21 a) aufgetragenen Werten abweichen konnen. Die seitliche Verschiebung
wird also kompensiert und man erhélt die in Abbildung 6.21 b) gezeigte Kur-
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Abbildung 6.21: Kraft-Distanzkurven an zwei verschiedenen Gitterpliatzen vor und nach
der Kompensierung der lateralen Verschiebung. Die Positionen der Kurven sind in Abbil-
dung 6.11 b) eingezeichnet. Die mit einem e markierte Kurve korrespondiert dabei mit
der Position des Minimums in 6.11 b) wéhrend die o-Kurve dem Maximum entspricht.
Des Weiteren ist die Lage der horizontalen Schnitte in Abbildung 6.11 eingezeichnet. Die
nicht markierte, gestrichelte Linie stellt die Oberkante der gezeigten vertikalen Schnitte
dar (vgl. Abbildung 6.16, 6.17 und 6.25). Der Nullpunkt der z-Skala der Kurve wurde will-
kiirlich gewéhlt, da der absolute Abstand zwischen Oberfliche und Spitze unbekannt ist.
In a) zeigen die Kurven aufgrund der lateralen Verschiebung, die in Abb. 6.11 beobachtet
wurde, einen anderen Verlauf, als z.B. die modellhafte Kurve aus Abb. 6.1. Insbesondere
tritt hier ein lokales Minimum in der mit e markierten Kurve auf. Des Weiteren kommt es
in den Bereichen IT und V zu einer Uberschneidung der beiden Kurven. In b) wurde die
laterale Verschiebung innerhalb der (x,y)-Ebenen kompensiert (siche Text). Es kommt zu
keinen Uberschneidungen mehr zwischen den Kurven. Messparameter: siche Abb. 6.17.
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ve. Hier wird in der Kurve, die durch e-Symbole (o-Symbole) gekennzeichnet
wird, der Verlauf der lagenweise bestimmten maximalen (minimalen) Kraft-
wechselwirkung aufgetragen. Im Vergleich zu den Kurven aus Abbildung 6.21
a) zeigen diese Kurven keine Uberschneidungen mehr und die Form der Kur-
ven im Nahbereich wurde deutlich verdndert. Auffillig ist hier das deutliche
Minimum in der mit e markierten Kurve, wobei es sich um das globale Mi-
nimum der Kraftkurve handeln konnte. Auch nach der Kompensation der
lateralen Verschiebung befindet sich zwischen I und II bei beiden Kurven
ein lokales Minimum. Diese Unregelméfigkeit der Kurven kénnte auf Rela-
xationen am Spitzenende in z-Richtung zuriickgefiihrt werden, die hier nicht
ausgeglichen worden sind und die in Anbetracht eines beweglichen vordersten
Spitzenatoms als wahrscheinlich erscheinen.

Die erwdhnten Unregelmifigkeiten in den Kraft-Distanz-Kurven wur-
den auch in einer fritheren Arbeit beobachtet, die ebenfalls auf der (001)-
Oberfldche von NiO durchgefiihrt wurde [34, 48]. In der betreffenden Arbeit
wurde eine Siliziummesssonde verwendet, die mit nativem SiO, belegt war
und anschlieffend in einer Kollision mit der Probe modifiziert wurde. Da-
bei gehen die Autoren davon aus, dass ein NiO-Cluster aufgesammelt wurde.
Nachdem von der Kraft-Distanz-Kurve der langreichweitige Kraftanteil abge-
zogen wurde, so dass nur die kurzreichweitigen Wechselwirkungen betrachtet
werden, wurde oberhalb eines atomaren Maximums eine maximale Wech-
selwirkung von ca. -2,5 nN gemessen, wihrend auf dem Minimum ein Wert
von -1,8 nN erreicht wurde. Der Kurvenverlauf oberhalb des Maximums zeigt
mehrere lokale Minima, wohingegen oberhalb des Minimums nur ein ausge-
priagtes Minimum in der Kurve gemessen wird. Als Erklarung fiir die loka-
len Minima werden Relaxationseffekte an der Probenoberfliche diskutiert.
Die néchsten Nachbarn, die das untersuchte Probenatom umgeben, kénnten
bei kleinen Spitze-Probe-Abstinden mit der Spitze wechselwirken und eine
laterale Verschiebung zeigen, die zu einer verdnderten Kraft-Distanz-Kurve
fithren wiirde. Eine andere mogliche Ursache, die in [34] genannt wird, be-
zieht sich auf den Einfluss der Spitzenatome, die in der Lage hinter dem
vordersten Spitzenatom liegen. Laterale Verschiebungen am vordersten Spit-
zenatom werden in der Arbeit nicht diskutiert, konnen allerdings in Anbe-
tracht der in der vorliegenden Arbeit diskutierten Ergebnisse und da in [34]
nur Einzelspektroskopiekurven vorliegen, nicht ausgeschlossen werden.

Bei einer anderen Studie liegen im Nahbereich der Probe nur sehr weni-
ge Datenpunkte vor, so dass hier keine Aussage iiber die mogliche Existenz
von lokalen Minima getroffen werden kann [44, 70|. Die maximalen Wechsel-
wirkungen liegen hier oberhalb eines atomaren Maximums bei ca. -1,1 nN,
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wahrend auf dem Minimum etwa -0,7 nN erreicht wurden. Fiir die Messung
wurde eine Messspitze verwendet, die nach dem Abtrag der Oxidschicht durch
Argonionenétzen mit einer Eisenschicht bedampft wurde.

Betrachtet man die Kréfte, die in der hier vorliegenden Arbeit gemessen
werden, so findet man bei den Kurven in Abb. 6.21 b) bei der mit o markier-
ten Kurve eine maximale Wechselwirkung bei etwa -1,6 nN, wahrend bei der
anderen Kurve etwa -2,0 nN erreicht werden.

Fiir die unterschiedliche Grofle der gemessenen Krifte bei den verschie-
denen Studien kommen verschiedene Ursachen in Betracht. Zum einen spielt
fiir die Stérke der Spitze-Probe-Wechselwirkung die Art der Spitzenbeschich-
tung eine wichtige Rolle. Zum anderen hat auch die Form des vordersten
Spitzenendes sowie die Stiarke der Bindungen des vordersten Spitzenatoms
zur restlichen Spitze einen grofsen Einfluss auf die gemessenen Krifte.

6.6.2 Untersuchung des dissipativen Kontrastes

Neben der Auswertung des Potential- und des Kraftfeldes wurde mit Hilfe
des in Kapitel 6.4 vorgestellten Umrechnungsalgorithmus auch eine Auswer-
tung der Dissipationsenergie, also des A Epigs(z, y, 2)-Feldes durchgefiihrt. Es
wurde bereits in Kapitel 4.5 beschrieben, dass die topographische und die
dissipative Abbildung einer Oberfliche eine laterale Verschiebung zueinan-
der aufweisen kénnen. Auch zwischen dem bereits vorgestellten Wechselwir-
kungspotentialfeld und dem hier behandelten Dissipationsenergiefeld ist eine

Abbildung  6.22: Vergleich zweier horizontaler Schnitte des gemittelten
Wechselwirkungspotential- bzw. Dissipationsenergiefeldes. In a) wird ein Schnitt
durch das gemittelte Potentialfeld gezeigt, das auch in Bild 6.11 a) zu sehen ist. Das
Bild ¢) zeigt einen Schnitt durch das Dissipationsenergiefeld, das wie Bild a) der Ebene I
entspricht. In der Mitte wird in b) der direkte Vergleich der beiden Bilder gezeigt. Dabei
wird deutlich, dass die Maxima nicht aufeinander liegen, sondern eine laterale Verschie-
bung zwischen diesen beiden vorliegt, dhnlich wie es auch bei der topographischen und
dissipativen Abbildung in Kapitel 4.5 beobachtet wurde. Messparameter: fy=156.118 Hz,
A=+25 nm, ¢,=33 N/m, Qp=35.000, B=1 T, Messsonde: SSS-NCL, Ni/SiO.
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solche laterale Verschiebung festzustellen. Zum Vergleich sind in Abbildung
6.22 zwei horizontale Schnitte dargestellt, die bei jeweils gleichem Spitze-
Probe-Abstand einmal eine Abbildung des Wechselwirkungspotentials (a))
und einmal die Abbildung der Dissipationsenergie (c)) zeigen. In b) ist je-
weils die Hélfte des Bildes aus a) und aus ¢) dargestellt, wobei eine deutliche
laterale Verschiebung zwischen beiden Bildern deutlich wird. Da die Schnit-
te bei der Position I (vgl. Abbildungen 6.11, 6.16, 6.17 und 6.21) liegen,
ist der Spitze-Probe-Abstand relativ grofs, so dass nur eine verhéltnisméafig
schwache Wechselwirkung zwischen Spitze und Probe vorliegt und nur kleine
Verschiebungseffekte am vordersten Spitzenende zu erwarten sind.

Die Verschiebung zwischen dem Wechselwirkungspotentialbild und dem
Dissipationsbild kommt zustande, da in den beiden Kanélen unterschiedliche
physikalische Grofsen gemessen werden. Tritt eine seitliche Verschiebung des
vordersten Spitzenatoms auf, wie sie im vorangegangenen Abschnitt ange-
sprochen wurde, konnte es wihrend eines Oszillationszyklus zu einer Hystere-
se der Bewegung des Atoms zwischen Ab- und Aufwirtsbewegung der Spitze
kommen, dhnlich wie sie fiir Verschiebungen des Spitzenatoms entlang der z-
Richtung in Kapitel 1.2.6 beschrieben wurde. Damit wére die Dissipation an
die laterale Verschiebung gekoppelt. Ein Maximum des Dissipationssignals
wiirde fiir einen solchen Fall im Bereich der maximalen Lateralkréfte liegen,
die die Ursache fiir die seitliche Verschiebung des Atoms sind. Dieser Bereich
ist nahe der Wendepunkte des Potentials zu finden. Zusétzlich zu dieser la-
teralen Hysterese konnte es auch noch in z-Richtung zu Hystereseeffekten
kommen, so dass die Position der Dissipationsmaxima nicht direkt auf den
Wendepunkten des Potentials liegt, sondern davon abweichen kann.

Neben der lateralen Verschiebung gibt es auch Unterschiede in der Ab-
standsabhéngigkeit des Kontrastes zwischen dem Kraft- und dem Dissipa-
tionskanal. Das Einsetzen des atomaren Kontrastes in den verschiedenen
Kanélen kann besonders gut in Fourierbildern verglichen werden. In Abbil-
dung 6.23 sind bei zwei verschiedenen Abstédnden jeweils die F(z,y)- bzw.
die AFEpiss(x,y)-Schnitte zusammen mit den entsprechenden Fourierbildern
dargestellt. Hier wird deutlich, dass bei groferen Absténden zunéchst der
Kontrast im F'(x,y)-Schnitt zu sehen ist, bevor nach einer weiterer Anné-
herung um etwa 10 pm auch im Dissipationskanal die atomare Auflésung
sichtbar wird. Ein dhnliches Verhalten wurde bereits in Abbildung 5.16 in
Kapitel 5.5 beobachtet.

Eine Erklarung fiir diese unterschiedliche Abstandsabhéngigkeit konnte
darin liegen, dass zundchst bei groferen Abstéanden zwischen der Spitze und
der Probe aufgrund der relativ schwachen Wechselwirkungen keine Hyste-
reseprozesse auftreten, so dass nur ein Kontrast im Kraftkanal beobachtet
wird. Die dissipativen Prozesse treten erst bei starkeren Auslenkungen des
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Abbildung 6.23: Unterschiedliche Abstandsabhéngigkeit der atomaren Auflésung im
Kraft- und im Dissipationskanal. Es werden jeweils die Fourierbilder der rechts unten dar-
gestellten horizontalen Schnitte durch die Felder der Kraft (a) und b)) bzw. der Dissipati-
onsenergie (c) und d)) gezeigt. a) zeigt die Ebene aus dem dreidimensionalen Kraftspektro-
skopiefeld, bei dem als erstes ein atomarer Kontrast detektiert wird. Dementsprechend ist
das Signal selbst im Fourierbild nur sehr schwach. In derselben Ebene des Dissipationska-
nals kann die atomare Auflésung noch nicht detektiert werden. Erst nachdem der Abstand
um 10 pm reduziert wurde, ist auch im Dissipationskanal in d) die atomare Struktur er-
kennbar. Messparameter: fo=156.118 Hz, A=42,5 nm, ¢,=33 N/m, Qy=35.000, B=1 T,
Messsonde: SSS-NCL, Ni/SiO.

vordersten Spitzenatoms auf, so dass dafiir eine starkere Wechselwirkung er-
forderlich ist, die erst bei kleinen Spitze-Probe-Abstédnden erreicht wird.

Analog zu Abbildung 6.11 werden in Abbildung 6.24 bei verschie-
denen Spitze-Probe-Absténden horizontale Schnitte durch das gemittelte
AFEpiss(x,y, z)-Feld dargestellt. Auch hier wird eine laterale Verschiebung
der Maxima und Minima des atomaren Gitters in Abhéngigkeit vom Spitze-
Probe-Abstand gemessen. Anders als es bei den horizontalen Schnitten durch
das Kraft- und das Potentialfeld beobachtet wurde, sind in den Bildern a), b),
d) und e) die Gitterperiodizitédten entlang beider (110)-Richtungen deutlich
zu erkennen, aber auch leicht asymmetrisch. In ¢) ist die Gitterperiodizitat
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001V Abbildung 6.24: Horizontale

Schnitte durch das gemittelte
AFEnpiss(z,y, 2)-Feld. Tm Vergleich
zu a) wurde der Messabstand bei
den Bildern b), ¢), d) und e)
-0,045 eV sukzessive verkleinert. Die Entfer-
nungen sind mit I bis V gekenn-
zeichnet wobei diese den in Ab-
bildung 6.21 angegebenen Abstén-
den entsprechen. Anders als bei

-0,043 eV

0,028 eV

0,022 eV den Schnitten durch die Felder
der Kraft bzw. des Wechselwir-
0,016 eV kungspotentials ist hier bei den

Abstanden I, II, IV und V ein
praktisch gleich starker Kontrast
entlang der [110]- und der [110]-
Richtung zu erkennen. Der Bild-
kontrast variiert von ca. 5 meV pro

0,01 eV

0,11 eV Schwingungszyklus in a) bis et-
wa 0,1 eV pro Schwingungszyklus
01eV in e). Die eingezeichneten Schnit-
te A bis D liegen aufgrund der
0,09 eV lateralen Verschiebung zwischen

Kraft- und Dissipationsenergiebil-
0,08 eV dern (vgl. Abbildung 6.22) an et-
was anderen Positionen als in Ab-
bildung 6.11. Auch in den hier ge-
zeigten A Epigs(x, y)-Bildern ist ei-
ne laterale Verschiebung der Maxi-
ma und Minima in Abhé&ngigkeit
0.14 eV des Spitze-Probe-Abstandes fest-
zustellen. Zusétzlich tritt noch ei-
ne Kontrastianderung auf, die da-
016V zu fithrt, dass in a) die dunklen
Bereiche zusammenhéngen, und in
e) die hellen Bereiche des Bildes
0,23 eV eine zusammenhingende Struk-
tur bilden. Angegeben ist je-
weils die pro Schwingungszyklus
0,19 eV dissipierte Energie. Messparame-
ter: fp=156.118 Hz, A=425 nm,
¢,=33 N/m, Qo=35.000, B=1 T,
015 eV Messsonde: SSS-NCL, Ni/SiO.
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Abbildung 6.25: Vertikale Schnitte durch das gemittelte AFEpiss(z,y, 2)-Feld aus Ab-
bildung 6.24. Die Position der Schnitte A bis D geht aus Abbildung 6.24 hervor. Dabei
entspricht A der [100]-, B der [010]-, C der [110]- und D der [110]-Richtung. Am linken
Rand der Schnitte werden die z-Positionen der Ebenen aus Abbildung 6.11 dargestellt.
Die einzelnen Graustufen der Schnitte entsprechen in A, B und D einer Anderung der
Dissipationsenergie um 25 meV pro Schwingungszyklus und in C um etwa 16 meV pro
Schwingungszyklus. Die atomare Auflésung setzt hier zwischen -25 meV und 0 eV pro
Schwingungszyklus ein. In allen Schnitten sind deutliche laterale Verschiebungen der Ma-
xima und Minima zu sehen. Zur besseren Sichtbarkeit wurden weife, gestrichelte Linien
eingezeichnet, die den ungefdhren Verlauf des Minimums markieren. Angegeben ist jeweils
die pro Schwingungszyklus dissipierte Energie. Die Schnitte durch das Feld wurden, wie
im Anhang A.5 beschrieben, nachbearbeitet. Messparameter: f=156.118 Hz, A=4+25 nm,
¢;=33 N/m, Qp=35.000, B=1 T, Messsonde: SSS-NCL, Ni/SiO.
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entlang der [110]-Richtung fast verschwunden. Die unterschiedliche Abbil-
dung im hier gezeigten Feld im Vergleich zum Kraftfeld und zum Wechsel-
wirkungspotentialfeld kann auf die unterschiedlichen physikalischen Mecha-
nismen zuriickgefithrt werden, die den Datenkanélen zugrunde liegen.

Zur weiteren Untersuchung werden vertikale Schnitte durch das Spektro-
skopiefeld gelegt. Die Positionen dieser Schnitte sind in Abbildung 6.24 ein-
gezeichnet. Aufgrund der lateralen Verschiebung zwischen Kraft- und Dissi-
pationsbild, die in Abbildung 6.22 beschrieben wurde, wurden die Positionen
der Schnitte gegeniiber den zuvor verwendeten Positionen verdndert. Wie im
Fall des Potential- und des Kraftfeldes in Kapitel 6.6.1 wurde die Auswahl
der Position der Schnitte anhand des Bildes vorgenommen, welches bei der
groften Spitze-Probe-Entfernung aufgenommen wurde. Hier herrschen nur
verhéltnisméafig schwache Wechselwirkungen, so dass die lateralen Verschie-
bungseffekte am vordersten Spitzenende nur schwach ausgepragt sein sollten.
Damit ist anzunehmen, dass bei diesem Abstand die Abbildung des atomaren
Gitters der wahren Position der Atome am ehesten entspricht.

In Abbildung 6.25 sind die vertikalen Schnitte bei den Schnittlinien A bis
D abgebildet. Deutlich ist hier die atomare Auflésung zu erkennen. Es zeigt
sich eine klare Abstandsabhéngigkeit im beobachteten Kontrast. Die maxi-
mal dissipierte Energie liegt hier bei etwa 0,225 eV pro Schwingungszyklus.
Auffallig ist hier, das es in den gezeigten Schnitten keine lokalen Minima gibt,
wie sie z.B. beim Kraftfeld in Schnitt D beobachtet wurden (vgl. Abbildung
6.17). Die AFEpiss(2)-Kurven, aus denen die Schnitte zusammengesetzt sind,
zeigen im Nahbereich der Probe bei kleiner werdendem Abstand ausnahms-
los einen stetigen Anstieg der Dissipationsenergie. Die in den horizontalen
Schnitten bereits beobachtete laterale Verschiebung der relativen Maxima
und Minima in Abhéngigkeit vom Abstand lasst sich auch in den hier gezeig-
ten Schnitten nachvollziehen. Zur Verdeutlichung wurden die Minima der
verschiedenen A Epg(x,y)-Ebenen mit einer gestrichelten Linie verbunden.

Zusétzlich tritt auch eine Asymmetrie um die Maxima und Minima auf.
Dies lasst sich beispielsweise bei Schnitt B im Bereich von A FEp;=0,125 eV
pro Schwingungszyklus beobachten. Hier ist die Flanke links des Maximums
flacher als auf der rechten Seite.

Anders als bei den Schnitten durch das Kraft- bzw. Potentialfeld, sind
hier auch die atomaren Maxima und Minima in Schnitt D gut zu erken-
nen. Allerdings ist der Kontrast hier deutlich schwécher als bei den anderen
Schnitten. Das A Epigs(, v, z)-Feld zeigt also die oben diskutierten Merkmale
des Esp(x,y, z)- und des F.(x,y, z)-Feldes in anderer Auspragung.

Die bei der Diskussion des Egsp(x,y, z)- und des F,(z,y, z)-Feldes ange-
fiihrte Erklarung der abstandsabhéngigen, seitlichen Verschiebung des ato-
maren Gitters mit einem schwach gebundenen vordersten Spitzenatom, das
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wahrend der Anndherung eine laterale Bewegung ausfiihrt, steht auch im
Einklang mit den hier diskutierten Dissipationsdaten. Die Erklarung der dis-
sipativen Prozesse wird allerdings verkompliziert durch die Tatsache, dass
ein Hystereseprozess in jede Raumrichtung erfolgen kann, so dass keine klare
Trennung zwischen Effekten, die auf Verschiebungen in lateraler Richtung zu-
riickgehen und Hystereseeffekten in z-Richtung vorgenommen werden kann.

Zusammenfassung

Im vorliegenden Kapitel konnte gezeigt werden, dass es moglich ist, eine
grofse Zahl von Spektroskopiekurven mit dem beschriebenen Verfahren auf-
zunehmen und auszuwerten. Fiir den verwendeten Messmodus, bei dem trotz
aktivierten Regelkreises die Schwingungsamplitude wéhrend der Spektrosko-
piekurven abnimmt, konnte eine Formel zur Berechnung der Dissipationsener-
gie hergeleitet werden. Des Weiteren konnten das Wechselwirkungspotential
sowie die Kraft zwischen Spitze und Probe quantifiziert werden. Die resultie-
renden Felder zeigen keine Hinweise auf die erfolgreiche Detektion der magne-
tischen Austauschwechselwirkung, allerdings erlauben sie es, einige Aussagen
iiber die Beschaffenheit des vordersten Spitzenendes zu treffen. Fiir den be-
obachteten Linienkontrast, der bei kleinen Spitze-Probe-Abstéinden auftritt
sowie fiir die seitliche Verschiebung der atomaren Minima und Maxima in
Abhéngigkeit vom Abstand, konnten Erklarungsmodelle angegeben werden,
die im wesentlich darauf basieren, dass das kontrastgebende vorderste Spit-
zenatom iliber asymmetrische und verhéaltnisméfig schwache Bindungen zur
restlichen Messspitze verfiigt. Da aus dem Feld des Wechselwirkungspoten-
tials auch die Lateralkréafte hervorgehen, kann eine grobe Abschéatzung der
Starke der Bindungen vorgenommen werden. Um die hier getroffenen qua-
litativen Aussagen zu verifizieren, wére eine theoretische Betrachtung des
untersuchten System wiinschenswert. Insbesondere kénnten mit Hilfe von Si-
mulationsrechnungen verschiedene Spitzenmodelle angesetzt und iiberpriift
werden, so dass ndhere Aussagen iiber die Natur der hier verwendeten Spitze
moglich waren.

Von experimenteller Seite aus wére sicherlich eine Wiederholung der Mes-
sung mit dem Ziel der quantitativen Messung der magnetischen Austausch-
krafte wiinschenswert. Dazu wiirden sich nach dem bisherigen Kenntnisstand
besonders eisenbeschichtete Spitzen in Magnetfeldern mit Flussdichten von
ca. 5 T anbieten. Um die Spitzencharakterisierung weiter voranzutreiben,
sollten weitere Spitzen auf die beschriebene Art und Weise untersucht werden.
Dafiir ist die Variation des Beschichtungsmaterials sowie die Vergroferung
der lateralen Auflosung, d.h. die Aufnahme einer noch groferen Kurvenan-
zahl von besonderem Interesse.
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Kapitel 7

Zusammenfassung und Ausblick

Die vorliegende Arbeit behandelt die erstmalige, eindeutige, experimentel-
le Realisierung der magnetischen Austauschkraftmikroskopie (MAKM). Die
MAKM basiert auf der dynamischen Nichtkontakt-Rasterkraftmikroskopie
und erlaubt die atomar aufgeloste und spinsensitive Abbildung von Ober-
flichen, unabhéngig von deren elektrischer Leitfahigkeit, durch Messung der
magnetischen Austauschkrafte zwischen Messsonde und Probe.

Im ersten Teil der Arbeit wird das generelle Konzept der Rasterkraftmi-
kroskopie und der magnetischen Austauschkraftmikroskopie erklart und es
werden die experimentellen Anforderungen an die Messapparatur formuliert,
die erfiillt sein miissen, um ein erfolgreiches MAKM-Experiment durchfiih-
ren zu konnen. Des Weiteren wird die verwendete Messapparatur beschrie-
ben, und es wird die Préparation und die Charakterisierung der verwendeten
Messsonden ausfiihrlich diskutiert.

Die Messergebnisse werden im zweiten Teil der Arbeit vorgestellt. Zu-
néchst werden hier einige topographische Untersuchungen der NiO(001)-
Oberfliache gezeigt. Dabei wird auf die Untersuchung von Oberflichende-
fekten, die atomare Auflésung im Topographie- und im Dissipationskanal,
sowie auf den Einfluss von strukturellen Anderungen am vordersten Spit-
zenende auf die Abbildungsqualitit eingegangen. Daran anschlieffend wer-
den Messungen zur magnetischen Austauschkraftmikroskopie préasentiert. Fs
wurden in einem Magnetfeld der Flussdichte 5 T Messungen bei einer Tem-
peratur von 8 K durchgefiihrt, bei denen mit Hilfe einer eisenbeschichte-
ten Messsonde simultan die chemische (1x1)- und die magnetische (2x1)-
Oberflacheneinheitszelle der (001)-Oberflache des antiferromagnetischen Iso-
lators NiO abgebildet werden konnte. Der magnetische Kontrast ist dabei
sowohl im Topographie- als auch im Dissipationskanal sichtbar. Dabei zeigen
die verwendeten Messspitzen ein unterschiedliches Abbildungsverhalten. In
manchen Abbildungen ist ausschliefslich auf den Nickelatomen ein magne-
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tischer Kontrast zu sehen, wiahrend mit anderen Messsonden auch auf den
Sauerstoffatomen Hohenmodulationen beobachtet wurden. Zudem traten in
einigen Abbildungen diskrete Anderungen im magnetischen Kontrast auf, die
mit strukturellen und magnetischen Spitzenwechseln erklarbar sind.

Testweise wurden auch andere Kombinationen aus Spitzen- und Proben-
material fir Messungen im Magnetfeld eingesetzt, um einen vergréferten
magnetischen Kontrast zu erzielen. Konkret wurden dabei auf der NiO(001)-
Oberflache Messungen mit nickel- bzw. gadoliniumbedampften Messsonden
durchgefiihrt, wihrend mit eisenbedampften Messsonden die MnO(001)-
Oberflache abgebildet wurde. Mit allen diesen Materialkombinationen war
eine atomar aufgeldste Abbildung der Oberflache moglich, allerdings konnte
der magnetische Austauschkontrast bei diesen Untersuchungen nicht nach-
gewiesen werden.

Im letzten Teil der Arbeit wurden rasterkraftspektroskopische Unter-
suchungen der NiO(001)-Oberfliche mit einer nickelbedampften Messsonde
durchgefiihrt. Dabei wurde in einem Magnetfeld der Flussdichte 1 T ein ato-
mar aufgelostes Spektroskopiefeld aus 64x64 Kurven aufgenommen. Durch
eine Optimierung der Messparameter und aufgrund der grofsen Stabilitéit des
verwendeten Mikroskops gelang es, eine praktisch driftfreie Messung durch-
zufiihren, wobei es allerdings nicht moglich war, magnetische Auflésung zu er-
zielen. Aus den Messdaten konnten das Wechselwirkungspotential, das Kraft-
feld sowie die dissipierte Energie zwischen Spitze und Probe mit hoher rdum-
licher Auflésung rekonstruiert werden. Entgegen der iiblichen Vorgehensweise
lag hier bei der Auswertung der Daten der Schwerpunkt nicht auf einer Un-
tersuchung der Eigenschaften der Probe, sondern es wurde die Abbildung der
symmetrischen (001)-Oberfliche von NiO ausgenutzt, um Aussagen beziig-
lich der Struktur und der Relaxationseffekte am vordersten Spitzenende zu
machen.

In zukiinftigen Messungen konnten weitere Untersuchungen mittels hoch
auflosender Rasterkraftspektroskopie erfolgen, die auf den Nachweis der ma-
gnetischen Austauschwechselwirkung in Kraft-Distanz-Kurven abzielen. Ge-
geniiber den bisher durchgefiihrten Experimenten sollte dabei das angelegte
externe Magnetfeld erhoht werden. Damit sollte eine genauere, abstands-
abhédngige und quantitative Untersuchung der zwischen Spitze und Probe
herrschenden magnetischen Austauschkrifte moglich sein. Durch Verwen-
dung verschiedener Spitzen- bzw. Probenmaterialien konnten dabei wichti-
ge Riickschliisse iiber die Materialabhéngigkeit der hier wirkenden magneti-
schen Austauchwechselwirkungen gewonnen werden. Beispielsweise wére da-
fiir auch eine Wiederaufnahme der Messungen auf der MnO(001)-Oberfliche
nach einer verbesserten Probenpréiparation moéglich. Auch andere Spitzenbe-
schichtungsmaterialien konnten auf ihre Eignung hin getestet werden. Dabei
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konnten auch vergleichende Studien zu den verschiedenen Austauschwechsel-
wirkungen (direkter Austausch, Superaustausch, RKKY-artiger Austausch,
etc.) angestellt werden. Mit Hilfe theoretischer Rechnungen konnte auch die
Untersuchung der Spitzeneigenschaften durch die Analyse von Spektrosko-
piefeldern weiter vorangetrieben werden.

Fiir weitere magnetisch sensitive Untersuchungen sind auch magnetische
Molekiile, die auf ein isolierendes Trégersubstrat aufgebracht werden, inter-
essant. Im Gegensatz zur Priaparation auf metallischen Substraten kénnen
hier storende Hybridiserungseffekte vermieden werden. Dadurch kénnte es
moglich sein, magnetische Kopplungsvorgénge auf sehr kleiner Gréfenskala
noch besser zu untersuchen.

Ein weiteres vielversprechendes Betéatigungsfeld bietet die Untersuchung
dissipativer Prozesse. Unter Umstidnden ist es hier moglich, genauere Ein-
blicke in Prozesse wie z.B. die Magnonenanregung zu erhalten.
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Anhang A

Methoden der Bildbearbeitung
und -auswertung

Fiir die Auswertung der gemessenen Bilddaten steht eine Reihe von Bild-
bearbeitungsmethoden zur Verfiigung, die zur Aufbereitung der Messdaten
verwendet werden kénnen. Im Folgenden werden die fiir die vorliegende Ar-
beit wichtigen Verfahren beschrieben und erklart.

A.1 Ebenenabgleich

Der Ebenenabgleich (englisch: plane fit) kann verwendet werden, um eine
Schrige, die das Bild iiberlagert, zu eliminieren. Dafiir wird von den Bild-
daten, die in der Form z(z,y) vorliegen, eine Ebene ax + by + ¢ abgezogen,
wobei a, b und ¢ geeignet gewahlt werden. In Abbildung A.1 wird die Wir-
kungsweise des Ebenenabgleichs demonstriert. Wahrend in Abbildung A.1 a)
die monoatomaren Stufen des Bildes verkippt dargestellt werden, kann dies
durch das Abziehen der Hintergrundschriage behoben werden. Damit ent-
sprechen in Abbildung A.1 b) die Helligkeitsunterschiede den tatséchlichen
Hohenunterschieden.

A.2 Linienabgleich

Der Linienabgleich (auch line fit oder flatten genannt) kann verwendet wer-
den um Rasterlinien, die in ihrer Hohe zueinander verschoben sind, anzuglei-
chen. Dazu ist in Abbildung A.2 ein Bild dargestellt, in dem die Rasterlini-
en entlang der Vertikalen verlaufen und unterschiedliche Helligkeiten zeigen.
Durch den Linienabgleich wird nun das mittlere Hohenniveau des Bildes be-
stimmt und jede einzelne Rasterlinie auf dasselbe Hohenniveau gezogen.
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Abbildung A.1: Demonstration des Ebenenabgleichs anhand eines Bildes der Ni(111)-
Oberfliche. In Bild a) werden die monoatomaren Stufen verkippt dargestellt und zeigen
auch in der dazugehorigen Schnittlinie eine deutliche Schriage. In b) wurde durch einen
Ebenenabgleich die Hintergrundschriage des Bildes entfernt. Die Hoheninformationen des
Bildes werden damit durch die Helligkeit des Bildes richtig wiedergegeben.
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Abbildung A.2: Linienabgleich am Beispiel eines Bildes der NiO-Oberfliache. In a) sind
die einzelnen Rasterlinien in z-Richtung zum Teil sprunghaft gegeneinander verschoben.
Hier reicht ein einfacher Ebenenabgleich zur Kompensation nicht aus. Bild b) entsteht
durch einen Linienabgleich, also eine linienweise Hohenkompensation. Die Schnittlinie zeigt
hier keine Kriimmung mehr und auch die atomare Korrugation ist klar in der Linie zu

erkennen.
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Abbildung A.3: Mittelung iiber ein regelméfiges Atomgitter am Beispiel einer atomar
aufgelosten NiO-Oberflache. Bild a) zeigt das Rohdatenbild, auf das mittels einer Software
ein Gitter gelegt wird (hier nur fiir einen Teil des Bildes gezeigt), welches die Periodizitét
der chemischen Einheitszelle widerspiegelt. Uber die so festgelegten Einheitszellen wird
gemittelt, und man erhélt eine einzelne gemittelte Einheitszelle, die aus allen Bildpunk-
ten des Bildes gewonnen wurde. Diese gemittelte Einheitszelle kann zu einem Bild der
urspriinglichen Grofe zusammenmontiert werden, um Periodizitdten besser sichtbar zu
machen. In b) wird ein solches Bild gezeigt, wobei deutlich wird, dass das Rauschniveau
durch den Mittelungsprozess wesentlich gesenkt werden konnte.

Bei der Untersuchung regelméfiger Atomgitter kann das im Folgenden
beschriebene Mittelungsverfahren zur Quantifizierung der Signalstarken ver-
wendet werden. Dazu wird, wie in Abbildung A.3 a) gezeigt, mittels einer
Routine der Auswertesoftware’ ein Gitter auf die Oberfliche gelegt, das die
Periodizitat der chemischen (oder gegebenenfalls der magnetischen) Einheits-
zelle wiedergibt. Uber die so eingeteilten Einheitszellen wird gemittelt, so
dass man eine neue Einheitszelle erhélt, die aus allen Bildpunkten des Rohda-
tenbildes entstanden ist. Um eventuelle Periodizitdten des gemittelten Bildes
besser erkennen zu kénnen, kann die einzelne Einheitszelle wieder zu einem
Bild montiert werden, wie es in b) demonstriert wird. Dabei handelt es sich
nicht um eine Ortsdarstellung der Oberflache wie bei einem iiblichen RKM-
Bild, sondern um eine periodische Darstellung ein und derselben gemittelten
Einheitszelle. Durch die Mittelung kann das Rauschniveau deutlich gesenkt
werden. Bei einer Mittelung iiber n Einheitszellen verringert sich so das weife
Rauschen um den Faktor \/n. Damit wird auch die Auswertung der Korruga-
tion bei Bildern moglich, die iiber ein schlechtes Signal-zu-Rausch-Verhéltnis

tHier wurde das Programm WSxM 4.0 von Nanotec Electronica verwendet, welches
kostenlos unter www.nanotec.es erhéaltlich ist.
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verfiigen. Da die Anpassung des Gitters an das Bild manuell erfolgt, liegt hier
eine potentielle Fehlerquelle des Verfahrens, die jedoch durch entsprechende
Umsicht minimiert werden kann.

Das hier beschriebene Verfahren kann auch zur Auswertung eines drei-
dimensionalen Spektroskopiefeldes verwendet werden. Dabei wird zunéchst
anhand eines einzelnen horizontalen (z, y)-Schnittes durch das Feld ein Gitter
fiir die Mittelung gewéhlt und anhand dieses Gitters die oben beschriebene
Mittelung fiir alle (x,y)-Ebenen durchgefiihrt. Da fiir diese Art der Mitte-
lung keine Software bereit stand, wurde eine entsprechende Routine unter
MATLARB realisiert.

A.4 Fouriertransformation

Neben der {iblichen Darstellung der Bilddaten im Ortsraum kann auch eine
Fouriertransformation durchgefiihrt werden, durch die eine Darstellung im
Frequenzraum ermoglicht wird. Durch diese Darstellung werden auch schwa-
che periodische Signale sichtbar, die in der Ortsdarstellung nur schlecht zu
erkennen sind. Die Umrechnung basiert auf der diskreten Fouriertransforma-
tion und der inversen diskreten Fouriertransformation. Im Folgenden soll kurz
der mathematische Hintergrund angerissen werden. Die gezeigte Darstellung
orientiert sich an [106].

Ein periodisches Signal z, in zwei Dimensionen kann wie folgt definiert
werden:

xp(nl,ng) = ZEp(TLl +m1N1,n2 +m2N2) (Al)

Hier sind Ny und N, die Perioden entlang der ersten bzw. zweiten Di-
mension und my bzw. my ganze Zahlen. Mit Hilfe der zweidimensionalen,
inversen diskreten Fouriertransformation kénnen solche periodischen Signale
auch als Linearkombination aus Exponentialfunktionen ausgedriickt werden:

Ni1—1 Na—1

2mi 27rin2k2
X (nl,ng Z Z X k’l,kQ N2 (AQ)
N1N2 k1=0 ko=0

Dabei entsprechen die Fourierkoeftizienten X, (k1, k2) der Amplitude von
xp(n1,n2) bei der Frequenz wy = (27 /Ny)ky und wy = (27 /Ny)ks. Sie konnen
mithilfe der zweidimensionalen diskreten Fouriertransformation bestimmt
werden:

Ni—1 Nao—1 iy .

Xp (1, k2) = Z Z x(ni,ny)e AN IR (A.3)

n1=0 no=0
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Abbildung A.4: Fourierfilterung eines atomar aufgelosten Bildes der NiO-Oberfldche.
In a) wird das Rohdatenbild gezeigt, b) ist das dazugehorige Fourierbild. Innerhalb des
eingezeichneten Kreises sind die vier Punkte zu sehen, die mit der atomaren Struktur
korrespondieren. In Bild a) ist eine streifenartige, hochfrequente Stérung zu erkennen,
die in b) durch die beiden mit Pfeilen markierten hellen Maxima reprisentiert wird. In
Bild d) wurden mittels einer Software die entsprechenden Bereiche entfernt. Nach einer
Riicktransformation in den Ortsraum erhélt man Bild ¢). Die periodische Stérung aus a)
wurde wirkungsvoll eliminiert.

In der Praxis erfolgt die Umwandlung der Bilddaten in den Frequenzraum
mittels entsprechender Routinen einer Auswertesoftware. Da die Umrechnung
recht rechenintensiv sein kann, wird sie héufig mit einem sogenannten FFT-
Algorithmus (dabei steht FET fiir fast Fourier transform) vorgenommen, wie
er von Cooley und Tukey vorgeschlagen wurde [107].

In Abbildung A.4 werden eine Fourieranalyse und die damit verbunde-
nen Moglichkeiten zur Filterung demonstriert. Abbildung a) zeigt ein Bild
der NiO-Oberflache mit atomarer Auflésung, welches von einem periodischen
Streifenmuster iiberlagert wird. Dieses kommt vermutlich durch eine dufsere
Storung, wie z.B. eine elektrische Einstreuung zu Stande. Bild b) zeigt das
Fourierbild, also die Darstellung desselben Bildes im Frequenzraum, wobei
im mittleren Bereich die tiefen und im Randbereich des Bildes die hohen
Frequenzen aufgetragen sind. Das Fourierbild erscheint punktsymmetrisch
zur Bildmitte, da im Spektrum zu jeder Frequenz f; auch ein Maximum bei
— f1 entsteht. Innerhalb des eingezeichneten Kreises sind die vier Punkte zu
sehen, die mit der Periode des atomaren Gitters korrespondieren. Die Pfeile
markieren die im Bild a) sichtbaren, periodischen Stérungen. Neben diesen
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beiden Maxima gibt es noch weitere Maxima im Aufenbereich des Fourier-
bildes, die allerdings weniger dominant sind. In Bild d) wurden mittels der
verwendeten Auswertesoftware die mit dem Pfeil markierten Maxima ent-
fernt. Nach einer Riicktransformation in den Ortsraum erhélt man Bild c),
welches sich von a) nur darin unterscheidet, dass die periodische Stérung
entfernt wurde. Dieses Verfahren wird in der vorliegenden Arbeit nur bei we-
nigen Bildern angewandt, bei denen ein dominantes periodisches Storsignal
auftritt und eine klare Trennung zwischen Nutzsignal und Storsignal mog-
lich ist. Die Verwendung eines Fourierfilters wird dabei ausdriicklich in der
Bildunterschrift genannt.

A.5 Aufbereitung vertikaler Schnitte in Spek-
troskopiefeldern

Bei der Auswertung von Spektroskopiefeldern werden in Kapitel 6.6 auch ver-
tikale Schnitte durch die Felder gezeigt. In Abbildung A.5 a) ist ein solcher
Schnitt durch das gemittelte Potentialfeld zu sehen. In der Ausschnittsver-
groferung, die ebenfalls abgebildet wird, ist deutlich das Raster der Bildpunk-
te zu erkennen. Zur besseren Visualisierung wurden diese Schnitte nachbear-
beitet und die einzelnen Graustufen mit einer Konturlinie versehen, so dass
kein Raster mehr zu sehen ist (Bild b)). Da das Raster vor dieser Nachbear-
beitung sehr feinmaschig ist, ist eine solche Bearbeitung unproblematisch.

Abbildung A.5: Vertikaler Schnitt durch das gemittelte Potentialspektroskopiefeld (vgl.
Abbildung 6.16 a)). In a) wird das Raster der Bildpunkte sichtbar, wihrend in b) zur
besseren Visualisierung die Punktzahl erh6ht wurde und eine entsprechende Interpolati-
on durchgefithrt wurde, so dass kein Raster mehr erkennbar ist. Zusédtzlich wurden noch
Konturlinien eingezeichnet, die den Ubergang zwischen den einzelnen Graustufen verdeut-
lichen.



Anhang B

Einfluss oszillatorischer
Rauschquellen

Ostzillatorische Rauschquellen, die in das Messsignal einkoppeln, machen sich
bei der Abbildung einer Oberflache mit einem Rasterkraftmikroskop als strei-
fenweise Modulation des Bildes bemerkbar. In Abbildung B.1 a) ist ein To-
pographiebild zu sehen, in dem neben der atomar aufgelosten Oberfliche
auch eine hochfrequente Modulation présent ist. Ahnlich wie in Abbildung
A4 zeigt das dazugehorige Fourierbild in Abbildung B.1 b) neben den vier
Maxima, die auf die chemischen Einheitszelle zuriickzufiithren sind, auch zwei
jeweils mit einem Pfeil markierte Zusatzmaxima, die durch die Stérung ent-
stehen. In Bild a) verlduft die langsame Rasterrichtung von rechts nach links,
wahrend die schnelle Rasterrichtung von oben nach unten verlauft, wie es
auch durch den Pfeil markiert wird. In Abbildung B.1 c¢) ist das Bild darge-
stellt, welches auf dem Riickweg des Bildes a) aufgenommen wurde. Wie in
Kapitel 1.2.1 erldutert, unterscheiden sich a) und c) also lediglich durch die
Bewegungsrichtung der schnellen Rasterrichtung. Weil in Bild ¢) eine andere
Phasenbeziehung zwischen der Bildaufnahmefrequenz und der Storfrequenz
besteht als in Bild a), erscheinen die Streifen der dargestellten Storfrequenz
gegentiber Bild a) gespiegelt. Das Verhalten lésst sich gut in den beiden Fou-
rierbildern nachvollziehen. Die Richtung der Storfrequenz im Bild bliebe nur
dann unveréndert, wenn die Rasterfrequenz und die Storfrequenz genau in
Phase wéren. In diesem Fall wiirde man Streifen erhalten, die senkrecht zur
schnellen Rasterrichtung verliefen.

Eine Rotation der schnellen Rasterrichtung erlaubt also den Nachweis
oszillatorischer Storungen. Bei allen MAKM-Messungen, die in Kapitel 5.2
behandelt werden, wurde {iber ein solches Verfahren eine duftere Stérquelle
als Ursache fiir die abgebildeten Modulationen ausgeschlossen. Dazu wurden
einerseits die Bilder um 30° rotiert, wie es in Abbildung 5.2 gezeigt wird, und
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Abbildung B.1: Einfluss dufserer periodischer Stérungen auf die Abbildung mit einem Ra-
sterkraftmikroskop. Bild a) und ¢) unterscheiden sich nur in ihrer schnellen Rasterrichtung,
die durch den Pfeil angezeigt wird. In beiden Bildern ist eine hochfrequente Modulation
zu sehen, welche auf eine dufere Storung zuriickzufithren ist. Durch die Umkehrung der
Rasterrichtung wird die Phasenbeziehung zwischen der Storfrequenz und der Rasterfre-
quenz verandert und die Richtung der streifenartigen Modulation des Bildes &ndert sich.
Die Stoérung ist auch in den Fourierbildern b) und d) gut zu erkennen. Im Gegensatz zu
den vier eingekreisten Maxima, die durch die chemische Einheitszelle entstehen, &ndern die
dufleren Maxima, die zur Storfrequenz gehoren, ihre relative Position im Fourierbild. Es
ist so eine eindeutige Zuordnung der topographischen Signale und der Storsignale moglich.

andererseits wurde iiblicherweise auch der Riickweg der Bilder aufgenom-
men, so dass oszillatorische Rauschquellen als Ursache fiir die beobachteten
Modulationen ausgeschlossen werden kénnen.



Anhang C
Storeffekte bei der Abbildung

Bei der Messung mit einem Rasterkraftmikroskop gibt es einige Effekte, die
die Abbildung einer Oberfliche storen konnen. Diese sollen hier kurz genannt
und diskutiert werden.

1.) Durch Variation der Mikroskoptemperatur kommt es zu thermischer
Drift.

2.) Die Piezoelemente zeigen nichtlineares Verhalten.

3.) Die Ausgangsspannungen der Hochspannungsverstirker zeigen eine
Drift.

4.) Es koppeln Stérungen in die Hochspannungen am piezoelektrischen
Stellelement ein.

5.) Die Resonanzfrequenz der Messsonde driftet.

6.) Die Referenzfrequenz des Frequenzdemodulators zeigt eine Drift.

zu 1.) Da bei tiefen Temperaturen gearbeitet wird und eine sehr gute
thermische Ankopplung an einen Badkryostaten erfolgt, wird die thermische
Drift weitestmoglich minimiert.

zu 2.) Grundsitzlich zeigen Piezoelemente ein nichtlineares Verhalten. So
erfolgt nach Anlegen eines Spannungssprunges auf eine héhere Spannung ein
Nachkriechen des Piezoelementes iiber einen gewissen Zeitraum. Durch die
Arbeit bei tiefen Temperaturen und die Wahl eines geeigneten Piezomate-
rials (PZT-8, vertrieben unter der Bezeichnung EBL#4 [108]) wurde dieser
Effekt minimiert. Vor den Messungen der Spektroskopiefelder in Kapitel 6
wurde eine angemessene Zeit gewartet, um den Einfluss des Piezokriechens
zu minimieren.
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zu 3.) Die Ausgangsspannung der Hochspannungsverstérker ist nicht be-
liebig stabil, da sich deren Umgebungstemperatur wiahrend des Betriebs &n-
dert. Dieser Effekt spielt in der Praxis beim verwendeten System keine do-
minante Rolle.

zu 4.) Bei einer Reihe von Messungen wurden die Bilder im z-Stellelement
von aufseren Storungen iiberlagert, die unregelméfige Perioden im Minuten-
bereich aufweisen und deren Ursache sich bislang nicht klaren liefs. Da diese
Modulation des Topographiesignals langsam und ohne Spriinge auftritt, fiih-
ren diese Storungen nicht zu Regelproblemen und sie lassen sich klar von
den sprunghaften Anderungen wihrend eines Spitzenwechsels trennen. Zur
Auswertung solcher Bilder wird ein Linienabgleich verwendet, durch den die
beschriebenen Storungen praktisch vollsténdig entfernt werden.

zu 5.) Da die Mikroskoptemperatur aufgrund der Ankoppelung an den
Badkryostaten sehr stabil ist, ist die Drift der Resonanzfrequenz der Messson-
de anders als bei Raumtemperaturmessungen unproblematisch.

zu 6.) Der verwendete Frequenzdemodulator wurde vom Hersteller auf
eine geringe Drift hin optimiert. Das Gerat wird lange vor Beginn einer Mes-
sung eingeschaltet, um ein Driften infolge von Aufwérmeffekten zu vermei-
den.

Die beschriebenen Effekte sorgen fiir unphysikalische Hohenmodulationen
in den Bilddaten, die eine Falschfarbendarstellung erschweren. Ein Linienab-
gleich, wie in Anhang A.2 beschrieben, entfernt diese storenden Effekte. Bei
einer solchen Nachbearbeitung der Bilder werden allerdings sprunghafte An-
derungen zwischen zwei benachbarten Zeilen ausgeglichen, die beispielsweise
auf einen Spitzenwechsel hindeuten (siehe dazu auch Kapitel 4.6 und Kapitel
5.2.6). Deshalb ist bei der Bearbeitung der Rohdaten immer eine angemes-
sene Vorsicht geboten.
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