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1 Einleitung

In dieser Bachelorarbeit sollen Messungen der Oberflichentemperatur an magneti-
schen Nanostrukturen mittels Rasterwdrmemikroskopie durchgefiihrt werden. Die
Rasterwédrmemikroskopie ist eine 1986 von C. C. Williams und H. K. Wickramasin-
ghe erarbeitete Weiterentwicklung [1] des 1985 von G. Binnig, C. F. Quate und Ch.
Gerber entwickelten Rasterkraftmikroskops [2] und ermdéglicht Temperaturaufnah-
men bei lateralen Auflésungen von unter 100 nm.

Anstofs fiir diese Arbeit war das Durchbrennen einer Permalloy-Probe, die in Ab-
bildung 1.1 gezeigt ist. Die mit dem Rasterkraftmikroskop gemachten Aufnahmen
legten nach dem Durchbrennen einen Defekt im rechten Bereich der Probe offen. Im
Betrieb wird die Probe von einem Strom durchflossen, um nichtlineare magnetische

Effekte an ihr untersuchen zu konnen. Beim Betrieb kam es dann vermutlich zu

einem Spannungsdurchbruch.
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Abbildung 1.1: Rasterkraftmikroskopieaufnahmen der Initialprobe: Links: Vor dem
Durchbrennen. Rechts: Nach dem Durchbrennen.

In den Experimenten, die in dieser Arbeit durchgefiihrt werden, schliefen wir die
zu untersuchenden Proben an eine Spannungsquelle an. Durch Erwirmungen, die
nicht den Erwartungen entsprechen, sollen dann defekte Stellen lokalisiert werden,
um den Einbau defekter Proben in andere Versuchsaufbauten zu verhindern. Des
Weiteren soll eine Methode entwickelt werden, die die maximale Betriebsspannung
fiir Proben ermittelt.

Wir fiihren dazu drei Messungen durch: Fiir jede zu iiberpriifende Probe wird mit
dem Verfahren der Rasterwirmemikroskopie die Temperatur der gesamten Ober-
fliche bei unterschiedlichen Betriebsspannungen aufgenommen. Simultan wird die
Topographie der Probe mit dem Verfahren der Rasterkraftmikroskopie bestimmt.
Die Bilder werden dann auf mogliche Defekte untersucht.

In einer zweiten Messung werden fiir die Funktion der Probe relevante Punkte un-
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tersucht. Durch die Messung des Temperaturanstiegs in einem solchen festen Punkt
kann untersucht werden, ob und bis zu welchen Spannungen die Probe korrekt ar-
beitet und wann ein Durchbrennen droht. Dazu wird die Heizspannung schrittweise
erhoht.

Fiir die zweite Messung sollen die genauen Temperaturen an der Oberfliche an-
gegeben werden. Dies erfordert einige Uberlegungen zur Wirmephysik und zum
Versuchsaufbau, die mit einer dritten Referenzmessung iiberpriift werden sollen. In
dieser Messung werden Daten vom Rasterwdrmemikroskop erhoben und daraus die
Temperaturen der Probe berechnet. Anschliefend folgt ein Vergleich mit den Tem-

peraturdaten einer Warmebildkamera.



2 Grundlagen

2.1 Aufbau der Proben

In diesem Versuch werden drei Proben verwendet. Die Proben, die auf ihre Defekte
hin untersucht werden sollen, sind mit den Namen NL10-2 und NL15-2 versehen.
In Abbildung 2.1 ist der skizzierte Aufbau der Proben NL10-2 (a) und NL15-2 (b)
gezeigt. Die Probe NL10-2 besteht aus zwei Schichten: Einer 5nm dicken Permal-
loyschicht unter der ein 8 nm dicker Platinfilm verlauft [3]. Durch dufere Kontakte
wird ein Strom in die Platinschicht geleitet, der das Permalloy nahezu gleichméafig
erhitzt. Die Probe NL15-2 besteht aus drei Schichten: Einer 5nm dicken Permal-
loyschicht, einer 20 nm dicken Kupferschicht und einer 8 nm dicken Cobalt-Eisen-
Schicht [4]. Dabei ist Kupfer das elektrisch am besten leitende Material. Uber einen
Nanokontakt aus Gold mit einem Durchmesser von 60 nm flieft in Experimenten
zur Untersuchung von nichtlinearen magnetischen Effekten ein Gleichstrom in die
Probe hinein, der dann iiber die Kupferschicht wieder hinausgeleitet wird [4]. In
unseren Untersuchungen verwenden wir an Stelle eines Gleichstroms einen Wech-
selstrom (vgl. Kapitel 2.2). Dieser ermdglicht spéter die Verwendung eines Lock-in-
Verstérkers (KKapitel 2.5). In beiden Féllen erwédrmt sich die Probe, sodass wir je
nach angelegter Spannung unterschiedliche Temperaturen auf der Permalloyschicht
messen konnen. Die hochste Erwadrmung findet bei der Probe NL15-2 aufgrund der
hohen Stromdichte im Bereich direkt iiber dem Nanokontakt statt. Damit ist hier
das Risiko des Durchbrennens am hochsten. Zu den dufseren Bereichen hin nimmt

die Temperatur aufgrund der abnehmenden Stromdichte ab.

? Py(5)

Cu(20)
current
Nanocontact

= )
: 5 CoFe(8)
Pt(8) dc current

Abbildung 2.1: a) Skizze der Probe NL10-2 und b) Skizze der Probe NL15-2 [4] mit
den Schichtdicken in nm in Klammern.

contact

current

Bei der dritten Probe zur Uberpriifung der theoretischen Uberlegungen zur Wirme-
physik und zum Versuchsaufbau handelt es sich um einen Pt-100 Widerstand. Dieser
hat im Gegensatz zu den Proben NL10-2 und NL15-2 deutlich grofere Ausmafe,

weshalb hier die zusatzliche Untersuchung mit einer Warmebildkamera moglich ist.



2.2 Erwarmung der Proben

Das Erhitzen der Proben kann entweder durch Wechsel- oder Gleichstrom erfolgen.
In unserem Versuch verwenden wir Wechselstrom, den wir fiir jede Probe individuell
anpassen konnen. Dies ist notwendig, da jede Probe unterschiedliche Empfindlich-
keiten aufweist und bei zu hohen Strémen durchbrennen kénnte. Der Wechselstrom
erwarmt die Probe periodisch, indem er ihr elektrische Leistung P, zufiihrt. Die
elektrische Leistung, die an einen Widerstand R abgegeben wird, entspricht dem

Produkt des ihn durchfliefsenden Stroms I und der an ihm abfallenden Spannung U:
Py,=U"-1. (2.1)
Das Ohmschen Gesetz beschreibt den Spannungsabfall am Widerstand
U=R-1I (2.2)

als Produkt aus dem Widerstand und der Stromstéarke. Damit lasst sich Gleichung
2.1 zu

P, = % (2.3)
umformen. Fiir Wechselstrome
I = Iyei, - sin(wt) (2.4)
bzw. Wechselspannungen
U = Ugei, - sin(wt), (2.5)

wobei Iye, bzw. Upei, die Strom- bzw. Spannungsspitzen angeben, erhalten wir fiir

die Leistung

Ui Ue
Pa(t) = % -sin? (wt) = ZL?; - (1 — cos(2wt)) (2.6)
: 1 UI%Ieiz

Der Stromfluss durch die Probe fiihrt also zu einer konstanten Leistungsabgabe P,
die von einer Leistungsschwankung P - cos(2wt) tiberlagert wird [5]. Abbildung 2.2
zeigt die zeitliche Entwicklung der Leistung P, (t) bei zugrundeliegender periodischer
Anderung der Spannung U. Bei jedem Punkt, an dem die Spannung Null betrigt,
ist auch die Leistungsabgabe gleich Null. In den Extrempunkten der Spannung, ist
die Leistungsabgabe an die Probe maximal. Die Leistung ist also unabhéngig von

der Polung und héngt nur vom Betrag der Spannung ab. Zudem alterniert die Lei-
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Abbildung 2.2: Elektrische Leistung Py (t) (in schwarz, linke Achse) in Abhéngigkeit
der Spannung U (in rot, rechte Achse).

stung mit der doppelten Frequenz der Heizspannung U, weshalb das Verfahren zur

Bestimmung der Leistung auch als 2w-Methode bezeichnet wird.

2.2.1 Wairmefluss

Der Zusammenhang zwischen der elektrischen Leistung und der Warmeenergie ()
wird durch das Stromwérmegesetz |6, S. 187f.]

_do()

Pel(t) = T (2.8)

beschrieben. Gleichung 2.8 suggeriert bei gleichbleibender Leistung einen Tempe-
raturanstieg mit der Zeit. In einem abgeschlossenen System ist diese Uberlegung
korrekt. Unser System steht jedoch in Kontakt mit der Umgebung, weshalb War-
meenergie abfliekt. Der Transport von Wiarmeenergie kann durch Radiation (Wir-
mestrahlung), Konvektion (Mittragen von Wérme durch ein stromendes Fluid) und
Konduktion (Wirmeleitung) erfolgen [7, S. 320f.]. Wir behandeln fiir unseren Fall
nur die Konduktion und nehmen an, dass Radiation (geringe Temperatur = geringe
elektromagnetische Strahlung (Schwarzkorperstrahlung) |7, S. 343]) und Konvektion
(feste Materie |7, S. 335]) beim Warmetransport in den Proben eine untergeordnete
Bedeutung haben. Die Beschreibung der abflieRenden Wirmeenergie pro Zeit () ist
fiir Konduktion durch das Fouriersche Gesetz gegeben. Dies lautet in seiner einfach-

sten eindimensionalen Form [8, S. 271]:



. AT
Q=MA-—. (2.9)
d
Dabei ist, wie in Abbildung 2.3 zu sehen, A die Fliache senkrecht zum Warmestrom,
d die Dicke der durchstréomten Schicht und AT die Temperaturdifferenz zwischen

den Schichtgrenzen.

0 X
Abbildung 2.3: Veranschaulichung des Fourierschen Gesetzes: Die héhere Tempera-
tur im linken Bereich nimmt durch den Quader mit der Querschnittsfliche A zum
niedrigeren Temperaturbereich hin ab. Zwischen z = 0 und x = d verringert sich

die Temperatur um AT. Dadurch dndert sich die Warmemenge () am betrachteten
Ort mit der Zeit (bei x = 0 nimmt sie ab und bei x = d zu).

Die Wiérmeleitfihigkeit X\ ist ein stoffspezifischer Wert, A und d sind durch den
Versuch vorgegeben. Der einzige freie Parameter ist daher die Temperaturdifferenz
AT = Tprobe — TRaum zWischen den Schichtgrenzen. Betrachtet man die Differenz der
Temperaturen AT zeitlich, nachdem die Leistungszufuhr génzlich gestoppt wurde,
dann lasst sich Gleichung 2.9 als Differentialgleichung schreiben:

_dQ() _ A4

dt = d : (TProbe(t) - TRaum)' (210)

Q(t)

Das negative Vorzeichen kommt durch die Betrachtung einer abfliefenden Warme-
menge zustande. Daraus erhalten wir durch einen exponentiellen Losungsansatz die
zeitliche Abnahme der Temperatur in der Probe |7, S. 328|

A-A

TProbe(t) = AT - e_m.t + TRaum ) AT = TProbe(t = 0) - TRaum (211)

als Exponentialfunktion mit negativem Exponenten (vgl. Abbildung 2.4). Dabei wur-

de die Warmeenergie der Probe Qpiobe = € m - Tprope mit der spezifischen Wér-



mekapazitit ¢ und der Masse m in die Temperatur umgerechnet. Fiir einen steilen
Verlauf der Funktion, also einer grofte Abnahme der Wiarmemenge pro Zeit, muss
der Exponent im Betrag grof sein. Dies ist der Fall, wenn die Warmeleitfahigkeit A
und die Oberfliche A grof, sowie die Schichtdicke d, die Warmekapazitit ¢ und die

Masse m klein gewahlt werden.

Temperatur

Probe|

Temperatur

Zeit (t)

Abbildung 2.4: Temperaturabnahme der Probe bei keiner weiteren Erhitzung nach
dem Zeitpunkt ¢ = 0. Die negative Steigung der Kurve gibt die Warmemenge d@
an, die pro Zeit dt abfliefst.

In unserem Experiment wird die Leistungszufuhr nicht gestoppt, sondern sie dndert
sich periodisch. Im optimalen Fall entspricht die Temperatur in jedem Moment dem
Wert, der sich durch das Gleichgewicht zwischen abfliefsender Warme und eingehen-

der elektrischer Leistung

AT
Pa(t) = M\A - — (2.12)
einstellt. D.h. es soll eine Proportionalitét
P, o< AT. (2.13)

zwischen der Leistung und der Temperatur bestehen. Dazu muss hinreichend viel
Wirme in einem Zeitintervall abfliefsen. Bei den Proben NL10-2 und NL15-2 ist
dies durch grofse Oberflichen und diinne Schichtdicken moglich. Bei dem Pt-100
Widerstand fliefst weniger Warmemenge pro Zeit ab, weshalb das Zeitintervall durch

eine andere Frequenz des Wechselstroms vergroftert wird.
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2.2.2 Durchbrennen

Fiir die Uberlegungen zum Durchbrennen betrachten wir die Probe wie bei E. Al-
berts et al. [9, S. 118] vereinfacht als eine Aneinanderreihung von in Serie geschalte-
ten Widerstinden. In Abbildung 2.5 a) ist diese Uberlegung fiir eine intakte Probe
skizziert. Dabei sind die Widerstinde R1 bis RN gleich grof. Der Strom

o UHeiz
- )
Rges

I, (2.14)
der jeden Widerstand durchfliefst, ist iiber das Ohmsche Gesetz als Quotient aus
der angelegten Heizspannung Ugei, und des Gesamtwiderstandes Rges = Zfil R;
gegeben. Nach der Kirchhoffschen Knotenregel ist dieser Stromfluss durch jeden
Widerstand in Reihe gleich. Damit ist auch die Leistungsabgabe

Pu=U-1I (2.15)

an jedem Widerstand gleich, denn bei gleichen Widerstanden R; (i = 1,2,..., N) ist
auch die Spannungsabnahme U an den Widerstinden identisch. Folglich findet eine

homogene Erwdrmung dieser Probe statt.

R R’3

Abbildung 2.5: Vereinfachter Aufbau einer a) intakten - und b) mit dem Durchbren-
nen beginnenden Probe.

In Abbildung 2.5 b)ist im Vergleich mit a) eine deutliche Erh6hung des Widerstandes
R3 (R3, < R3},) durch einen Defekt festzustellen. Diese Erhdhung hat vergleichs-
weise geringe Einfliisse auf die Veriinderung der Stromstérke I, 1, (I, 2 I1,), da die

~Y

Anderung eines einzelnen Widerstandes prozentual nur gering auf die Anderung des
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Gesamtwiderstandes einwirkt. Die Heizspannung Upei, wird dabei in a) und b) als
unveridndert angenommen.
Stellt man die Gleichung fiir die elektrische Leistung mit Hilfe des Ohmschen Ge-

setzes um, dann erhilt man die Beziehung:
Py=1I*-R. (2.16)

Mit I, = I, lasst sich fiir den Vergleich zwischen der Leistungsabgabe an den ein-
zelnen Widerstdnden R1, R2, R4 und RN in den Bildern a) und b) nur eine geringe
Abnahme feststellen. Die Temperaturen sind damit auch nur etwas geringer. Am
Widerstand R3, der sich stark &ndert, findet jedoch eine grofe Zunahme der Tem-
peratur/Leistungsabgabe statt. Diese Temperaturzunahme fiihrt zu einer stirkeren
Ausbildung eines Defekts an dieser Stelle, was den Widerstand weiter steigen lasst.
Bei konstant bleibender Heizspannung kommt es so zu immer hoheren Temperatu-
ren bis die Probe durchbrennt. Wenn friihzeitig auf den Temperaturanstieg reagiert

wird, kann ein Durchbrennen der Probe verhindert werden.

2.3 Rasterkraftmikroskopie

Die Rasterkraftmikroskopie (engl.: atomic force microscopy, kurz: AFM) ist eine
Methode zur topographischen Oberflichenbestimmung mit lateralen Auflésungen
einiger Nanometer bis hin zu atomaren Grofen. Ein Rasterkraftmikroskop kann in
unterschiedlichen Moden betrieben werden. Beim dynamischen Modus schwingt die
Spitze iiber der Oberfliche und dndert ihre Resonanzfrequenz, wenn die auf sie wir-
kende Kraft verdndert wird. Das Messen der Resonanzfrequenz gibt dann Auskunft
iiber die Topographie. Der dynamische Modus erméglicht hohe laterale Auflosungen
[10], ist jedoch bei diesem Versuch nicht anwendbar, da die Spitze fiir eine Tempera-
turmessung zwingend in direktem Kontakt mit der Probe sein muss. Wir verwenden
daher den Kontaktmodus [2]. Abbildung 2.6 zeigt das Funktionsprinzip eines Ra-

sterkraftmikroskops im Kontaktmodus.

Die Spitze befindet sich am Ende eines Cantilevers (deutsch: Federbalken) und wird
im Kontaktmodus mit konstantem Druck iiber eine Probenoberfliche gefahren. Am
anderen Ende des Cantilevers befindet sich ein Piezo-Kristall, der den Druck bei
Abweichungen anpasst. Durch das Anlegen einer Spannung kann ein Piezo-Kristall
ausgedehnt werden (reziproker piezoelektrischer Effekt). Die Information iiber das
richtige Maf der anzulegenden Spannung, erhélt das System iiber einen Regelkreis.
Auf das Ende des Cantilevers, an dem die Spitze befestigt ist, ist ein Laserstrahl
gerichtet, der bei einer ganz bestimmten Biegung des Cantilevers auf die Mitte einer
Photodiode reflektiert wird. Weicht der reflektierte Strahl vom Mittelpunkt dieser

Photodiode ab, dann wird die Spannung am Piezo-Kristall so lange korrigiert, bis

12



piezo tube

laser

mirror

photodiode reflected laser

tip

sample

F
x%
y

Abbildung 2.6: Funktionsprinzip eines Rasterkraftmikroskops. [11]

head

cantilever

der Cantilever wieder die richtige Biegung aufweist. Als Messwert erhilt man dann
die an den Piezo-Kristall angelegte Spannung.
Die Biegung des Cantilevers, bzw. die Auslenkung Az der Spitze, ist nach dem

Hook’schen Gesetz proportional zur auf die Spitze wirkende Kraft F':

F=c-Az (2.17)
wobel
E-b-d3

die Federkonstante [12| fiir balkenférmige Cantilever mit der Lénge [, der Dicke d ,
der Breite b und dem Elastizitdtsmodul FE ist. Je stirker die Auslenkung der Spitze
Az auf eine Kraftdnderung reagiert, desto hoher ist auch die Ausdehnung des Piezo-
Kristalls. Da diese iiber die eigentliche Messgrofe - die am Piezo-Kristall anliegende
Spannung - bestimmt wird, steigt somit bei grofen Auslenkungen der Spitze auch
die Sensitivitidt der Messung. Fiir eine hohe Sensitivitdt ist bei Betrachtung von
Gleichung 2.17 demnach ein Cantilever mit geringer Federkonstante zu wahlen. Als
weiteres Kriterium fiir die Wahl eines Cantilevers geht die Resonanzfrequenz ein.

Die Resonanzfrequenz [12]

1 2 1 2 E
fo= Loz 0 mit p = m - dbl (2.19)
7r m \/

ist grofs zu wihlen, um den Einfluss storender Tieffrequenzen (z.B. Akustik) gering zu
halten. Als Kompromiss zwischen dem Kriterium fiir die hohe Resonanzfrequenz und
der geringen Federkonstante wird haufig ein langer und diinner Cantilever gewahlt
[2]. Typische Abmessungen eines Canitlevers liegen bei Langen von 100 — 500 pum,
Breiten von 30 — 50 um und Dicken von 0,5 — 8 um. Die Federkonstanten liegen
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dann zwischen 0,06 N/m und einigen 50 N/m. (Werte exemplarisch fiir rechteckige
Cantilever der Firma NanoAndMore GMBH [13].)

Die Kraft F', die auf die Spitze wirkt, ist eine Superposition aus verschiedenen Wech-
selwirkungen, die zwischen der Oberflaiche und der Spitze stattfinden kénnen. Wie
Abbildung 2.7 zeigt, konnen alle Wechselwirkungen als Funktionen des Abstands z
in repulsive - (positives Vorzeichen) und attraktive Kréfte (negatives Vorzeichen)
unterschieden werden.

Potentielle Encrgie

L
P 'J”‘f”
Lennard-

Jones-
Potential

~-1/R"®

0 Abstand der Atomkerne R

Abbildung 2.7: Darstellung der Superposition von Wechselwirkungen an der Spitze
als Funktionen des Abstands. Die dicken Linien skizzieren Arbeitsbereiche verschie-
dener Betriebsmodi, von denen fiir unseren Versuch nur der Kontaktmodus von
Interesse ist [8, S. 777].

Die verschiedenen Wechselwirkungen werden im folgenden besprochen:

e Van der Waals-Kréfte:

Durch ein momentanes Ungleichgewicht in der Elektronenverteilung der Hiille
eines Atoms bildet sich ein Dipol aus. Dieser Dipol induziert in einem be-
nachbarten Atom einen weiteren Dipol. Es kommt folglich zu einer Coulomb-
Wechselwirkung zwischen den beiden Dipolen [8, S. 776]. Beim Rasterkraft-
mikroskop nimmt man fiir die Spitze ndherungsweise eine Kugel und fiir die
Oberfliche eine planare Ebene an. Mit diesen Néherungen erhalt man fiir die
Van-der-Waals-Kraft nach Hugo Christiaan Hamaker [14] den vereinfachten
Ausdruck

AuR

W’ (2.20)

FVDW(Z) = -

mit dem Spitzenradius R und der Hamaker-Konstante Ay (Grofenordnung
im Vakuum: aJ). Die Proportionalitit F oc 1/2? zeigt eine vergleichsweise
langsame Abnahme der Kraft zum Abstand. Die Van-der-Waals-Kraft wird in

der Rasterkraftmikroskopie daher als langreichweitig bezeichnet.
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e Pauli-Abstofung:

Nach dem Pauli-Prinzip sind die Wellenfunktionen zweier identischer Fermio-
nen in einem quantenmechanischen System in Bezug auf Vertauschung anti-
symmetrisch. Beim Uberlappen von Elektronenhiillen zweier Atome driangen
Elektronen in den gleichen Zustand, wo sie sich nach dem Pauli-Prinzip [8,
S. 823| nicht authalten diirfen. Folglich werden die Elektronen in der Hiille
verschoben und die Abschirmung der positiven Kernladungen durch die Hiille
wird gestort. Es kommt zu einer Coulomb-Abstofsung zwischen den beiden Ker-
nen. Eine mathematische Beschreibung liefert das empirische Lennard-Jones-
Potential [8, S. 776] (Gleichung 2.21), das zudem das Van-der-Waals-Potential
beriicksichtig:

Viy = Ey ((%)12 —9 (r—zo)f) . (2.21)

An der Stelle ry hat das Lennard-Jones-Potential das Minimum Vi ;(rg) =
—FEy. Ey bezeichnet die Bindungsenergie zwischen zwei Atomen. Der erste
Term ist empirisch ermittelt und beschreibt hinreichend genau das Potential
durch die Pauli-Abstoffung. Der zweite Term gibt das Van-der-Waals-Potential
zwischen zwei Atomen an. Der Exponent n = 12 veranschaulicht dabei die
kurze Reichweite dieses Terms und die starke Zunahme der Pauli-Abstofung
bei Anndherung der Kerne. Der Van-der-Waals-Term beschreibt hier aufgrund
der Ndhe der Atome zueinander nicht mehr wie oben die Wechselwirkung

zwischen einer Ebene und einer Kugel, sondern zwischen zwei Kugeln.

e Kapillarkraft [15]:
Bei der Messung an Luft sind die Probenoberfliche und die Spitze mit einem
diinnen Film aus kondensierten Wassermolekiilen bedeckt. Bei Anndherung
der Spitze bildet sich ein Meniskus aus, was zu starken attraktiven Kréften
fiihrt. Bei besonders empfindlichen Proben kénnen diese Krafte zur Zerstérung
der Probe fiihren. Solche Proben werden dann direkt in einer Fliissigkeit oder
im Vakuum untersucht. Wir verzichten bei unseren Untersuchungen auf solche

Modifikationen des Versuchsaufbaus.

e Elastische Kréfte und Deformation [16]:
Bei groflem Druck der Spitze auf die Oberfliche, kann es zur Deformation kom-
men. Da die Messspitze sehr empfindlich ist und grofe Krafteinwirkungen die
Spitze zerstoren konnten, verwenden wir Kréfte, bei denen keine Deformation

7zu erwarten ist.

e Magnetische und elektrostatische Krifte [17]:
Mit Spitzen aus magnetischem Material oder magnetischen Beschichtungen

lassen sich magnetische Kréfte untersuchen. Durch Anlegen eines Potentials
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konnen elektrostatische Kréfte untersucht werden. Die wirkenden Kréafte haben
grofse Reichweiten und koénnen sowohl repulsiv wie auch attraktiv wirken. Da
in unserem Versuch durch die Spitze und die Probe ein Strom fliefst, treten bei-
de Krifte auf. Bei dem Strom in der Probe handelt es sich um Wechselstrom,
weshalb sich die elektrischen und magnetischen Felder in Betrag und Richtung
periodisch dndern. Es ist daher anzunehmen, dass sich grofe Teile dieser Kraf-
te im Mittel annihilieren. Wenn das Material an der Probenoberfliche starke
Storungen aufweist, kdnnen sich diese Krifte jedoch deutlich bemerkbar ma-
chen. Dazu findet sich eine Erklarung in der Diskussion der Messergebnisse
(Kapitel 4.3 Versuchsteil 3: NL15-2).

e Reibungskrifte [18]:
Im Kontaktmodus kommt es beim Abrastern der Probenoberfliche zur Abgabe
von kinetischer Energie in die Spitze und in das Probenmaterial. Diese Energie
wird in die Anregung von Phononen oder in Deformation der Probenoberflache
(Kratzer, Druckstellen, etc.) umgewandelt. Die Reibungskréfte sorgen zudem
fiir eine Torsion des Cantilevers. Diese Torsion kann ebenfalls mit dem oben ge-
nannten Regelkreis konstant gehalten werden. Die Photodiode hat daher die
Dimension einer Fliche. Vertikale Anderungen des reflektierten Laserstrahls
werden durch Anderung der Topographie der Oberfliche oder senkrecht auf
die Oberfliche wirkende Kréfte hervorgerufen. Die Torsion bewirkt auch hori-
zontale Anderungen des reflektierten Laserstrahls, die dann korrigiert werden

konnen.

Bei jeder Kraftmessung mit dem Rasterkraftmikroskop gibt es einige Fehlerquellen.
Bereits angesprochen wurde der Einfluss von duferen Vibrationen, die man mit Hil-
fe einer hohen Resonanzfrequenz des Cantilvers zu begrenzen versucht [12]. Zudem
fiihrt eine hohe Luftfeuchtigkeit vermehrt zur Ausbildung von Menisken und einer
Beeinflussung durch Kapillarkréfte [15]. Eine weitere Fehlerquelle bei unseren Mes-
sungen ist der thermische Drift [19]. Durch Temperaturinderungen wéihrend eines
Messintervalls und den damit einhergehenden Ausdehnungen des Materials, kann es

zu Verschiebungen und Verzerrungen der Bilder kommen.

2.4 Rasterwiarmemikroskopie

Zur Bestimmung der Temperatur an der Oberflache einer Probe setzen wir einen
Cantilever ein, in dessen Spitze sich ein PTC-Widerstand (positive temperature
coefficent) befindet. Bei Erhitzung um 1°C nimmt der Widerstand der Spitze um
1 zu (vgl. Tabelle 3.1, Kapitel 3 [20]). Fiir die Bezichung zwischen der Temperatur
T (in °C) und dem Widerstand R der Spitze erhalten wir somit fiir hinreichend kleine
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Temperaturanderungen den linearen Zusammenhang

dR
R(T) = R(Ty) + — - (T — Tp), (2.22)
dr
mit R(Tp) = 33490, Ty = 20°C und dR/dT = 1Q/°C.

Nimmt der Widerstand in der Spitze zu, dann steigt nach dem Ohmschen Gesetz
Uo(T) = R(T) - Iy (2.23)

bei konstantem, die Spitze durchfliefenden, Strom I, auch die am Widerstand an-
liegende Spannung Uj,. Diese Spannung ist die Messgrofie, iiber die der Wider-
stand berechnet werden kann. Aus dem Temperaturkoeffizienten des Widerstandes
dR/dAT = 102/°C und dem ohmsche Gesetz erhélt man dann die Temperatur:

_dT (U
-~ dR

T R(Tg)) + Tp. (2.24)
Die Probe wird im Versuch mit Wechselspannung erhitzt. Dies bedeutet periodisches
Schwanken der Temperatur zwischen der Raumtemperatur 7 und einem Maximal-
wert To+AT. Die Messgrofe U(R(To+AT))—U(R(Ty)) = AU bezeichnet dabei die
Spannungsidnderung iiber den sich dndernden Widerstand. Bei der Berechnung der
Differenz von Raumtemperatur und Maximalwert wird die Raumtemperatur gekiirzt

und man erhalt

dT AU

A =T

(2.25)

2.5 Lock-in-Verstarker

Der Lock-in-Verstirker ist ein Gerét, das sehr haufig zur Unterdriickung von Rau-
schiiberlagerungen bei Signalen genutzt wird. Im Frequenzbild des Signals stellt es
einen sehr schmalbandigen Bandpass dar. In Abbildung 2.8 ist der schematische

Aufbau eines Lock-in-Verstérkers gezeigt.

Messsignal

| C Tiefpass (Integrator)

X o>
|—>O_ AP Ausgangssignal

ref Multiplizierer

Referenzsignal
Phasenschieber

Abbildung 2.8: Aufbau eines Lock-in-Verstérkers. [21]
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Die Funktionsweise ldsst sich folgendermafen illustrieren [22]: Wir beziehen zwei
Signale aus dem Experiment - ein Mess- und ein Referenzsignal. Das Messsignal
s(t) = (AU/2) - sin(w;t) erhalten wir aus der Spannung iiber dem Widerstand der
Messspitze im Rasterwdrmemikroskop, das Referenzsignal ¢(t) = Upei, - sin(wot)
ist in unserem Versuch das Signal des Wechselstroms, der die Probe erhitzt. Da-
bei sind w; und ws zunichst beliebige Frequenzen der beiden Signale. Der Lock-
in-Verstérker fiihrt eine Multiplikation beider Signale und eine anschliefsende Tief-
passfilterung /Integration ihres Produkts durch. Die Phase Ap = 7-w, des Referenz-
signals kann dabei variiert werden. Die Multiplikation liefert durch Anwenden von

Additionstheoremen den Ausdruck:

AU
s(t) - g"(t +7) = == - Unieip - sin(wrt) - sin(ws( + 7)) (2.26)
. AU - UHeiz

1 (cos((wy — wo)t — waT) — cos((w1 + w2)t + waT)) .

(2.27)

Also eine Summen- und eine Differenzfrequenz. Liegen die beiden Frequenzen w,
und wy dicht beieinander, so wird die Differenzfrequenz nahezu Null. Durch einen
Tiefpass werden dann nur Signale gelassen, bei denen w; = ws gilt. Dadurch kénnen
wir die Messung von allen anderen storenden Frequenzen befreien. Fiir die Wahl
der geeigneten Phase betrachten wir nur den vorderen Term der Gleichung 2.27, da

dieser nicht vom Tiefpass herausgefiltert wird, und schreiben ihn wie folgt um:

A . eiz A : eiz
% cos((wn — wa)t — wat) = % cos((wn — wn)t) - cos(wnr)  (2.28)
AU - U, eiz . .
- TH sin((wy — woy)t) - sin(wer)  (2.29)
wimws AU - eiz
~" % cos((wy — wo)t) - cos(waT)
(2.30)
= Uy, (2.31)

mit U?; als Ausgabe des Lock-in-Verstiirkers. Der Term mit den Sinusfunktionen
verschwindet fiir w; ~ wy. Ubrig bleibt ein langsam alternierender (bis konstanter)
Term cos((w; — wq)t) mit der phasenabhingigen Amplitude cos(wsT) = cos(Ap).
Die Amplitude wird mit cos(Ap) = 1 am grokten, wenn A = 0 ist. Das deutlichste
Ausgangssignal erhalten wir also, wenn die Eingangsignale nicht phasenverschoben
sind. Beim Experiment kann die optimale Phase manuell ausprobiert oder automa-
tisch vom Lock-in-Verstiarker bestimmt werden. Bei optimaler Phase und gleicher

Signalfrequenzen w; und ws folgt fiir die Messgroke AU aus Gleichung 2.31

2
ULI

AU =4 - :
UHeiz

(2.32)
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Wie einleitend zu diesem Abschnitt erwéihnt, dient der Lock-in-Verstarker zur Rausch-
unterdriickung. Das Rauschen iiberlagert jedes Signal mit verschiedenen Frequenzen.
Die Annahme, dass ausschlieklich die Signalfrequenzen w; und wy zum Ausgangssi-
gnal U?; beitragen, setzt eine Filterung mit einem infinitesimal schmalen Tiefpass
voraus. Ansonsten sind in der Differenzfrequenz immer noch Anteile von Rauschen

vorhanden. Ein solcher Tiefpass ist in der Realitit allerdings nicht existent.
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3 Versuchsaufbau und Durchfiihrung

3.1 Rasterwiarmemikroskop

In Abbildung 3.1 ist der Versuchsaufbau fiir die Messungen mit dem Rasterwirme-

mikroskop gezeigt.

|

I=0,5mA

x100
1 UC x 100 b
1 Lock-in- AU x 100

Uget.i 5 Read out
Verstarker

UP. ef-out

Cantilever

Abbildung 3.1: Versuchsaufbau zur Messung mit dem Rasterwirmemikroskop

Fiir den Cantilever verwenden wir den KNT-SThM-1lan der Firma Kelvin Nano-
technology. Die Skizze in Abbildung 3.2 ist dem Produktblatt entnommen [20]. Die
Daten des Cantilevers sind in Tabelle 3.1 aufgelistet. Dabei sind alle Werte bis auf
den Widerstand der Spitze, der bei Normaltemperatur (20°C) vor dem Versuch
gemessen wurde, dem Datenblatt entnommen. Die leitenden Driahte im Cantilever
bestehen aus verschiedenen Nickel-Chrom-Legierungen. Der vorderste Draht ist um
10 um nach unten gebeugt und formt so die Spitze des Cantilevers. Die gesamte
Lange des Cantilevers betragt 150 um. Alle weiteren Versuchsgeréte finden sich in
Tabelle 3.2 am Ende des Kapitels.

Bei allen Proben fiihren wir Messungen mit dem Rasterwirmemikroskop durch.
Dabei erh6hen wir nach und nach die Heizspannung Uy, der Proben. Die da-
durch verdnderte Probentemperatur bewirkt eine Erhohung des Widerstandes in
der Messspitze des Rasterwirmemikroskops. Die Information iiber den Widerstand
der Spitze erhalten wir durch einen konstanten Strom von I, = 0,5mA, der durch
die Spitze fliekt. Am Knotenpunkt 1 (vgl. Abbildung 3.1) wird die Spannung U,
iiber den Widerstand der Messspitze gemessen. Das Spannungssignal geht nach 100-
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KNT-SThM-1an

Approximately 1000
in resistor (1um wire

width)
_ ) 10um
NiCr/Pd Resistor Approximately 500 in —_—
Snm/40nm pads and leads

. MNICr/Au Pads

Snm/140nm

. NiCr Series Resistor
33nm

150um

Approximately 1000
in each series resistor

Abbildung 3.2: Skizze des KNT-SThM-1an. [20]

Tabelle 3.1: Daten von KNT-SThM-1an [20]

’ Eigenschaft \ Grolse \ Quelle
Widerstand (20 °C) 334 gemessen
Linge (Cantilever) 150 pm Datenblatt
Breite (Cantilever) 60 pm Datenblatt
Hohe (Cantilever) 0,4 pm Datenblatt
Radius (Spitze) < 100 nm Datenblatt
Hohe (Spitze) 10 pm Datenblatt
Sensitivitat ~1Q/°C Datenblatt
Federkonstante 0,25 N/m Datenblatt

facher Verstarkung in einen Lock-in-Verstarker.

Am Knotenpunkt 2 (vgl. Abbildung 3.1) greifen wir die Information iiber den, die
Probe erhitzenden, Wechselstrom Uy, ab und verwenden diese als Referenzsignal
des Lock-in-Verstirkers. Dort findet ein Vergleich mit der 100-fach verstéarkten Infor-
mation aus der Spitze vom Knotenpunkt 1 statt. Die Spannung zum Aufheizen der
Probe hat - wie in Abbildung 2.2 zu sehen - die halbe Frequenz, wie die Verédnderung
der Spannung, die an der Messspitze anliegt. Die Frequenz der Heizspannung wird
daher vor dem Eingang in den Lock-in-Verstiarker verdoppelt. Dabei gibt uns der
Lock-in-Verstérker ein Signal als Gleichstrom heraus (cos((w;—ws2)-t), wy & ws). Zur
genaueren Messung kleiner Spannungen ist eine Anpassung der Sensitivitit moglich.
Der gesamte Aufbau eines Lock-in-Verstarkers im Versuch ist komplexer als oben

beschrieben. Daher lisst sich Gleichung 2.32 nicht anwenden, um AU zu bestimmen.
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Der Lock-in-Verstéarker iibernimmt die notwendigen Rechenschritte und gibt direkt
das Spannungssignal AU - 100 als Peak-zu-Peak-Differenz an. Als letzter Rechen-
schritt bleibt das Zuriickrechnen der 100-fachen Verstéarkung.

Mit dem Rasterwarmemikroskop sollen zum einen Messungen an interessanten Punk-
ten an den Probenoberflichen durchgefiihrt werden. Dazu verharrt die Spitze in den
Punkten und nimmt die Temperaturen fiir unterschiedliche Heizspannungen Upei,
auf. Des Weiteren sollen Aufnahmen der Temperaturen iiber der gesamten Ober-
fliche der Proben gemacht werden. Dazu rastert die Spitze verschiedene Punkte
der Fliache ab und der Lock-in-Verstarker misst die Peak-zu-Peak-Differenz AU der
Wechselspannungen. Dies erfordert den Durchlauf mindestens einer Heizperiode. Um
eine hohe laterale Auflésung bei akzeptabler Messzeit zu erhalten, wird die Frequenz
des Wechselstroms dazu auf 1 kHz gesetzt. Diese hohe Frequenz ist nur bei den klei-
neren Proben NL10-2 und NL15-2 méglich, da bei ihnen die Warme schnell genug
abfliefen kann und nach obigen Uberlegungen die Proportionalitit aus Gleichung
2.13 zwischen Leistung und Temperatur gegeben ist. Fiir die Punktmessung wurde
bei den Proben NL10-2 und NL15-2 ebenfalls eine Frequenz von 1kHz eingestellt.
Bei dem flichenmaifig grofseren Pt-100 Widerstand lief die Punktmessung bei einer
Frequenz von 10 Hz. Hierbei wurde auf eine Messung der gesamten Fliche verzich-
tet, da die Verteilung der Temperatur auf dem Pt-100 Widerstand wird als homogen
angenommen werden kann. Die Bestimmung der optimalen Phase wird jeweils vom
Lock-in-Verstirker {ibernommen. Bei jeder Messung iiber der gesamten Oberfliche
wird simultan die Kraft auf die Spitze bestimmt. So erhalten wir zeitgleich die To-

pographie der Proben.

3.2 Warmebildkamera

Um eine Kontrolle der Messdaten zu erhalten, wird der Pt-100 Widerstand zudem
noch mit der Warmebildkamera untersucht. Die Warmebildkamera misst die rdum-
lich gemittelte Temperatur iiber einen Oberflaichenbereich der Probe. Die laterale
Auflésung ist dabei geringer als beim Rasterwidrmemikroskop. Ein Beispielbild aus
diesen Messungen ist in Abbildung 3.3 fiir eine Heizspannung von Uy, = 3,401V
gezeigt.

Zur Erzeugung einer Wechselspannung wird ein Spannungsgenerator (siehe Tabelle
3.2) verwendet. Simultan zur Temperatur werden Strom und Spannung gemessen.
Vom Generator wird zwar eine Spannung angezeigt, jedoch weicht diese durch Aus-
gangswiderstidnde von der Spannung ab, die an der Probe anliegt. Daher ist ein
zusitzliches Messen der Heizspannung notwendig. Fiir den Vergleich der Messwerte
aus Wirmebildkamera und Rasterwdrmemikroskop ist zu beachten, dass die Kamera
im Vergleich zum Rasterwdrmemikroskop nur sehr trige auf Temperaturdnderun-

gen reagiert. Die durch die Wechselspannung induzierte Temperaturdnderung AT
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Abbildung 3.3: Messung mit der Warmebildkamera. Der Pt-100 Widerstand ist an
der orangen Farbung zu erkennen. Die Grofe der erhitzen Fliche wurde mit einer
Schieblehre zu (1,3 - 1,3) mm? bestimmt.

der Probe kann bei der Warmebildkamera folglich nur im Mittel gemessen werden
(Effektivwert ATug). Fiir die Mittlung der Leistung P, aus Gleichung 2.7 erhélt man

27 Jw
(Pa(t) =P 2 1+ cos(2wt)] dt (3.1)
27 Jo
1 UI?Ieiz

Die Temperatur ist nach Gleichung 2.13 proportional zur elektrischen Leistung.
Beim Rasterwarmemikroskop wird, wie oben erwidhnt, die Peak-zu-Peak-Differenz
des Spannungssignals vom Widerstand iiber die Messspitze aufgenommen. Die dar-
aus bestimmte Temperatur der Probe ist also die maximale Temperatur beim Durch-
gang einer Periode. Diese Temperatur ist ebenfalls proportional zur elektrischen Lei-
stung, die maximal P, = 2P entspricht. Zwischen der maximalen elektrischen Lei-
stung und der iiber eine Periode gemittelten Leistung, liegt also ein Faktor 2. Dieser
Faktor muss auch bei dem Vergleich der Temperaturen aus den unterschiedlichen
Verfahren beriicksichtigt werden. Wir passen im folgenden Abschnitt der Auswer-
tung alle Temperaturen an die Effektivwerte AT,g, also jene, die von der Kamera
angegeben werden, an.

Die obige Uberlegung gilt nur, wenn die Leistung proportional zur Anderung der
Temperatur ist. Dies kann in der Messung mit der Wiarmebildkamera durch zu-
satzliches Messen der Stromstirke und Anwenden der Gleichung 2.1 iiberpriift wer-
den. Bei der Messung mit dem Rasterkraftmikroskop ist ein zusédtzliches Messen
der Stromstirke aus ungeklarten Griinden mit dem Durchbrennen der Probe NL15-
2 fehlgeschlagen. Im Folgenden wurde daher auf Messungen der Stromstéirke beim

Rasterkraftmikroskop verzichtet.
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Tabelle 3.2: Gerdte zu den Versuchen zum Rasterwarmemikroskop und zur Warme-
bildkamera sowie verwendete Proben.

‘ Gerit ‘ Name ‘ Hersteller ‘
] Versuch: Rasterwarmemikroskop ‘
Cantilever KNT-SThM-1an Kelvin Nanotechnologie

Lock-in-Verstarker DSP LI Model 7230 Ametek
Rasterkraftmikroskop Solver NT-MDT

] Versuch: Warmebildkamera
AC-Generator Generator HMF2550 Rohde & Schwarz
Strommessgerét U1253B Agilent
Spannungsmessgerit 3340DMM Peaktech
Wairmebildkamera InfraRedCamera Nippon Avionics

R300SR Co.,LTD.

’ Proben ‘
Probel Pt-100 Widerstand unbekannt
Probe2 NL10-2 S.Urazhdin
Probe3 NL15-2 S.Urazhdin
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4 Auswertung

4.1 Versuchsteil 1: Pt-100

Zunéchst sollen iiber eine Messung der Temperatur an der Oberfliche eines Pt-100
Widerstands mit einer Warmebildkamera Daten erhoben werden, die anschliefend
zur Kontrolle der Messwerte des Rasterwidrmemikroskops herangezogen werden kon-
nen. Die Wiarmebildkamera gibt uns direkt die Temperatur an, die im Mittel von
einer Fliche ausgestrahlt wird. Die laterale Auflosung der Wirmebildkamera ist
deutlich geringer als die des Rasterwarmemikroskops. Dies ist bei der Interpretation
des Vergleichs zwischen den Daten der Warmebildkamera und des Rasterwdrmemi-

kroskops zu bedenken.

Tabelle 4.1: Temperaturen des Pt-100 Widerstands mit den dazugehérigen Span-
nungen des Heizstroms. Gemessen mit der Warmebildkamera mittig auf dem Wi-
derstand.

‘ Uteiz (V) Tieiy (mA) Preiy (HlW) ‘ ATeg (OC)
0,20 + 0,01 0,0 £0,1 0,0 £ 0,0 222 + 0,3
0,48 + 0,01 4,3 + 0,1 2,1 +£0,1 225 £ 0,3
0,96 & 0,01 8,6 £ 0,1 8,2+ 0,1 23,1 = 0,3
1,44 £+ 0,01 12,8 = 0,1 18,5 £ 0,2 23,8 £0,3
1,93 + 0,01 17,0 £ 0,1 32,9 + 0,3 24,9 £ 0,3
2,42 £+ 0,01 21,2 £ 0,1 51,2 £ 0,3 26,3 £ 0,3
2,91 + 0,01 25,3 + 0,1 73,5 + 0,4 279 £ 0,3
3,40 + 0,01 29,3 £ 0,1 99,7 £ 0,4 29,8 £ 0,3
3,90 &= 0,01 33,2 £ 0,1 129,5 £ 0,5 32,0 £ 0,3
4,39 £+ 0,01 37,1 £ 0,1 162,8 = 0,6 34,6 £0,3
4,90 £+ 0,01 40,7 £ 0,1 199,4 + 0,6 37,3 £0,3

Die mit der Warmebildkamera mittig auf dem Pt-100 Widerstand gemessenen Tem-
peraturen (siche Abbildung 3.3 Punkt a) sind in Tabelle 4.1 mit den dazugehorigen
Heizspannungen und Heizstromen eingetragen. Durch deren Produkt erhélt man
die Leistungsabgabe an die Probe. Spannung und Strom werden jeweils simultan
gemessen. Da die Messgeréite eine gewisse Trigheit besitzen, diirfen die Frequenzen
des Heizstroms (bzw. der Heizspannung) einen Wert von 10 Hz nicht iiberschreiten.
Die Fehler ergeben sich durch durch Ungenauigkeiten der Messgerdte und Fehler-
fortpflanzung nach Gaufs.

Zur Uberpriifung der in der Theorie angenommenen Proportionalitiit zwischen Lei-
stung und Temperatur ist in Abbildung 4.1 die Temperatur gegen die Leistung
aufgetragen. Der lineare Fit wurde durch Igor Pro ermittelt und beschreibt die Glei-

chung

o

T(P) = (0,0748 + 0,0004)

SN.PJF (22,38 + 0,04) °C. (4.1)

m
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Curve Fit Results
Fit Type: least squares fit
Fit Type: T(P) = b*P+a
35~ [chisq=0.7
Coefficient values + one standard deviation
a =22.38£0.04 °C
b =0.0748 + 0.0004 °C/mW

30 —

Temperatur (°C)

20 LI | | | |
0 50 100 150 200

Leistung (mW)

Abbildung 4.1: Temperatur des Pt-100 Widerstands aufgetragen gegen die Lei-
stungsabgabe.

Tabelle 4.2: Temperaturen des Pt-100 Widerstands mit den dazugehorigen Span-
nungen des Heizstroms. Gemessen mit dem Rasterwdrmemikroskop.

‘ UHeiZ (V) ‘ AU (HIV) ‘ Ajﬂ’eﬂf (OC) ‘
0,200 £ 0,002 0,05 £ 0,01 22,43 £ 0,04
0,480 £ 0,005 | 0,11 =+ 0,01 22.49 £ 0,04
0,961 £ 0,010 0,57 £ 0,01 22,95 + 0,04
1,443 £ 0,014 | 1,29 + 0,02 23,67 % 0,05
1,929 £+ 0,019 2,28 £ 0,05 24,66 £+ 0,08
2,417 £ 0,024 3,47 + 0,10 25,85 + 0,13
2,907 £+ 0,029 5,22 £ 0,10 27,60 £ 0,15
3,401 £+ 0,034 7,34 + 0,10 29,72 £ 0,18
3,899 £ 0,039 8,85 £+ 0,20 31,23 £ 0,27

Fiir die selbe Probe wurden mit dem Rasterwdrmemikroskop die in Tabelle 4.2 geli-
steten Werte gemessen. Fiir die Heizspannung wurde in diesem, wie in allen folgenden
Versuchen zum Rasterwirmemikroskop, ein Fehler von einem Prozent angenommen.
Die Genauigkeit von AU hingt grofitenteils von der Sensitivitdt der Messung ab.
Hinzu kommen Schwankungen. Die Genauigkeit der Temperatur ist durch Gaufsche
Fehlerfortpflanzung ermittelt. Die Messwerte der Warmebildkamera fiir die Tempe-
ratur wurden nach den obigen Uberlegungen zeitlich gemittelt. Wir betrachten also
die Halfte der Temperaturmaxima AT,g (Effektivwerte) beim Rasterwirmemikro-
skop, um die Werte zu vergleichen (vgl. Gleichung 3.2). Die Heizspannungen sind

identisch zu denen des vorherigen Versuchs gewdhlt. Zum Vergleich der Messdaten
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Waérmebildkamera
Fit Type: least squares fit
Fit Function: T(U) = b*U*2+a

chisq = 2.4
Coefficient values * one standard deviation
a =22.48 +0.13 °C
b =0.62 + 0.01 °C/V"*2
35 Rasterwarmemikroskop —

Fit Type: least squares fit
Fit Function: T(U) = b*U"2+a

chisq = 6.6

Coefficient values + one standard deviation
a =22.38 +£0.02 °C
b =0.61 + 0.01 °C/V*2

Temperatur (°C)

I I I I I
0 1 2 3 4 5

Heizspannung (V)

Abbildung 4.2: Temperatur des Pt-100 Widerstands aufgetragen gegen die Heiz-
spannungen Uy, jeweils fiir die Messung mit der Wéarmebildkamera (blau) und
dem Rasterwarmemikroskop (rot). (Erstellt mit IgorPro)

der Warmebildkamera und des Rasterwidrmemikroskops werden die jeweiligen Tem-
peraturen gegen die jeweiligen Heizspannungen in einem Graphen (Abbildung 4.2)
aufgetragen. Da das Rasterwidrmemikroskop nur Temperaturdifferenzen misst, muss
fiir die Darstellung der absoluten Temperaturwerte noch die Raumtemperatur hinzu
addiert werden. Fiir den Wert der Raumtemperatur wird dabei der durch den linea-

ren Fit in Abbildung 4.1 bestimmte Temperaturachsenabschnitt von (22,38+0,04)°C

angenomien.
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Nach den theoretischen Uberlegungen ist fiir die Temperatur eine Proportionali-
tat zum Quadrat der Heizspannung zu erwarten (vgl. Gleichung 2.3 und Gleichung
2.13). Ein quadratischer Fit durch die beiden Messreihen (ermittelt durch IgorPro

/ Least-Square) gibt fiir das Rasterwarmemikroskop die Funktion

OC .
T (Uneir) = (0,61 £ 0,01) - Ug, v (22,38 4 0,02) °C (4.2)
und fir die Warmebildkamera die Funktion
2 OC o
T(UHeiZ) = (0,62 + 0,01) * Uteis \ﬁ + (22,48 + 0,13) C (4.3)

an.
Die Messung mit dem Rasterwdrmemikroskop enthélt zwei Messpunkte weniger.
Bei zu hohen Heizspannungen steigt die Temperatur mit der Zeit weiter an. Um
die Spitze und die Probe zu schiitzen, wurde auf die zusétzlichen Messungen bei
Heizspannungen von iiber 4V verzichtet. In den spateren Messungen mit anderen
Proben kam die Spitze mit héheren Temperaturen bei geringeren Heizspannungen
gut zurecht.

Fiir die Einordnung der Ergebnisse zum Pt-100-Widerstand betrachten wir zunéchst
die Untersuchung zur Proportionalitit zwischen Temperatur und Leistung. Der li-
neare Fit in Abbildung 1 stimmt mit allen Messpunkten innerhalb der Fehlertole-
ranzen iiberein. Die durch den Fit ermittelte Raumtemperatur von (22,38 £0,04) °C
stellt einen sinnvollen Wert dar. Die in der Theorie gemachte Annahme, dass zwi-
schen der Temperatur und der Leistung eine Proportionalitdt besteht, ist somit ve-
rifiziert. Zudem kann davon ausgegangen werden, dass der in der Spitze verwendete
PTC-Widerstand eine lineare Widerstandsénderung im untersuchten Temperatur-
bereich aufweist.

Die Untersuchung mit der Warmebildkamera lieferte bzgl. der Temperatur wie er-
wartet eine quadratische Spannungsabhéngigkeit. Die Anpassungsgiite des Fits liegt
mit x? = 2,4 bei einem guten Wert. Die Raumtemperatur bei 0V stimmt mit
(22,48 + 0,13) °C im Bereich Fehlertoleranz mit der ersten Messung iiberein.

Die Untersuchung mit dem Rasterwdrmemikroskop lieferte bzgl. der Temperatur
ebenfalls eine quadratische Spannungsabhéngigkeit. Die Anpassungsgiite des Fits
liegt mit x> = 6,6 bei einem akzeptablen Wert. Der Fit selbst geht bei hoheren
Spannungen/ Temperaturen nicht mehr ganz exakt durch alle Punkte. Moglicher-
weise ist die Spitze zwischen der Aufnahme von Messpunkten etwas verrutscht und
hat einen anderen, weniger erwdrmten Punkt gemessen. Die Raumtemperatur bei
0V stimmt mit (22,38 £ 0,02) °C im Bereich Fehlertoleranz mit der von der ersten
Messung iiberein.

Der Vergleich der Verfahren zur Bestimmung der effektiven Temperaturen bei glei-

chen effektiven Heizspannungen in Abbildung 2 zeigt eine Ubereinstimmung fiir fast
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jeden der zusammengehorigen Messpunkte im Bereich der Fehlertoleranzen. Die ein-
zige Ausnahme sind die Messwerte bei (3,899 £ 0,039) V (beim Rasterwirmemikro-
skop) und (3,90 +0,01) V (bei der Warmebildkamera), deren Abweichung vonein-
ander bereits im vorherigen Absatz erwdhnt und diskutiert wurde. Bzgl. der Fits,
stimmen die Vorfaktoren der quadratischen Glieder mit (0,61+0,01) V? (Rasterwér-
memikroskop) und (0,62 4 0,01) V? (Wirmebildkamera) iiberein. Zudem stimmen,
wie oben erwdhnt, auch die ermittelten Raumtemperaturen iiberein. Dies bestatigt
die Richtigkeit der theoretischen Annahmen und lasst weitere Untersuchungen mit

dem Rasterwidrmemikroskop auf diesen Grundlagen zu.

4.2 Versuchsteil 2: NL10-2

Mit dem Rasterwirmemikroskop wurden neben Temperaturmessungen auch Ober-
flichenmessungen durchgefiihrt. Das Ergebnis dieser Topographiemaufnahme fiir die
Probe NL10-2 ist in Abbildung 4.3 dargestellt. Die Skalierung in nm entspricht dabei
der Ausdehnung eines Piezo-Kristalls, der senkrecht zur Oberfliche steht (vgl. Ab-
bildung 2.6). Beim Einspannen der Probe ist eine Schriglage meist unvermeidlich.

Mit dem Programm Gwyddion wurde diese Schriglage bei den Messdaten korrigiert.
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Abbildung 4.3: Topographieaufnahme mit dem Rasterkraftmikroskop an der Probe
NL10-2 als zweidimensionale Draufsicht.

Im Folgenden wird die Probe NL10-2 auf ihre Temperaturen beziiglich der angelegten
Heizspannung Ugye, untersucht.

Tabelle 4.3 zeigt die Heizspannung, die dadurch induzierte Erhitzung der Probe in
Addition mit der Raumtemparatur von (22,38 4+ 0,04) °C und die Spannungsénde-
rung am Widerstand AU. Der Wert der Temperatur bezieht sich dabei auf einen
einzelnen Punkt auf der Probenoberfliche, an dem die Messspitze verharrt. Die
Topographieaufnahme in Abbildung 4.3 zeigt im mittleren Bereich der Probe Rau-

igkeiten. Es ist fiir die Messung darauf zu achten einen Punkt auf einer sauberen
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Tabelle 4.3: Temperaturen der Probe NL10-2 mit den dazugehorigen Spannungen

des Heizstroms. Gemessen mit dem Rasterwarmemikroskop.

Unteiz (V) ‘ AU (mV) ‘ AT (°C)

0,200 £ 0,002 0,71 £ 0,20 23,09 £ 0,20
0,250 & 0,003 1,09 + 0,20 23,47 £ 0,21
0,300 & 0,003 1,51 + 0,20 23,89 £ 0,21
0,350 4= 0,004 2,06 = 0,20 24,44 £ 0,21
0,400 £ 0,004 2,68 £ 0,20 25,06 £+ 0,21
0,450 £ 0,005 3,38 £ 0,20 25,76 £ 0,21
0,500 £ 0,005 4,16 £+ 0,20 26,54 £ 0,22
0,550 £ 0,006 5,01 £ 0,20 27,39 £ 0,23
0,600 4 0,006 5,93 £ 0,20 28,31 £ 0,24
0,650 4= 0,007 6,91 &= 0,20 29,29 £ 0,25
0,700 4 0,007 7,95 £ 0,20 30,33 & 0,26
0,750 £+ 0,008 22,60 £+ 0,50 44,98 + 0,68
0,800 £ 0,008 25,47 £ 0,50 47,85 +£ 0,71
0,850 £ 0,009 28,50 = 0,50 50,88 £+ 0,76
0,900 £ 0,009 31,67 = 0,50 54,05 £ 0,81

Oberfliche zu wihlen (siehe griine Markierung in Abbildung 4.5), da Schmutz die

Messungen verfilschen kdnnte.

Abbildung 4.4 zeigt die Temperatur der Probe gegen die Heizspannung. Analog zu
Kapitel 4.1 wird eine Proportionalitit zwischen der Temperatur und dem Quadrat
der Heizspannung erwartet. Der quadratische Fit durch die Messpunkte (ermittelt
durch IgorPro) wird durch die Funktion

o

T (Ustei) = (39,99 +0,41) - U7, \TCQ + (22,66 £0,11)°C (4.4)
beschrieben.

Zu jeder Heizspannung wurde nicht nur eine punktuelle Temperaturaufnahme, son-
dern auch eine Messung der gesamten Temperaturoberfliche gemacht. Die Bilder
mit den entsprechenden Heizspannungen finden sich in Abbildung 4.5)

Die Untersuchung der Probe NL10-2 zeigt ein quadratisches Anwachsen der Tempe-
ratur mit zunehmender Heizspannung. Der Fit, der dieses quadratische Wachstum
beschreibt hat eine Anpassungsgiite von y? = 4,7. Zudem stimmt der Fit mit allen
Messpunkten innerhalb der Fehlertoleranzen iiberein. Die ermittelte Raumtempera-
tur von (22,66 &+ 0,11) °C stimmt im Bereich der Toleranz mit dem Wert der ersten
Messung nicht exakt iiberein. Die Abweichung betrigt 0,13 °C und ist damit nicht
signifikant genug, um die Theorie in Frage zu stellen.

Die Daten zur Temperaturbestimmung der gesamten Probenoberfldchen zeigen einen
stetigen Anstieg mit der Heizspannung an. Das Temperaturprofil in Abbildung 4.5

f), sowie die Temperaturaufnahmen an der gesamten Oberfliche der Probe in Ab-
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Abbildung 4.4: Temperatur des NL10-2 aufgetragen gegen die Heizspannung.

bildung 4.5 a) - e), zeigen, dass die Temperatur in der Permalloyschicht nahezu
konstant ist. Es ist ein leichtes radiales Temperaturgefille von der Mitte der Per-
malloyschicht zu der Begrenzung mit der Platinschicht hin zu erkennen, das sich

durch unterschiedliche Stromdichten begriinden lasst.
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Abbildung 4.5: Temperatur der gesamten Oberfliche der NL10-2-Probe bei Heiz-
spannungen von a) Upeiy = 0,3V, b) Ugeiy = 0,45V, ¢) Ugeiy = 0,6V, d)
Utieiz = 0,75V, €) Unei, = 0,9 V. Der Punkt, in dem die Temperaturerh6hung mit der
Spannungszunahme in Abbildung 4.4 gemessen wurde ist durch ein griines Kreuz
markiert. Die gestrichelten Linien zeichnen die Probenstruktur nach. Das Tempera-
turprofil in f) wurde bei einer Heizspannung von Uye, = 0,9V entlang der blauen

Linie in e) aufgenommen.

4.3 Versuchsteil 3: NL15-2

Zur Deutung der Probenoberfliche wurden Rasterkraftmessungen durchgefiihrt. Die

Ergebnisse sind in Abbildung 4.6 dargestellt. Die Schriglage der Probe im Raster-

warmemikroskop wurde durch das Programm Gwyddion herausgerechnet.
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Abbildung 4.6: Topographiemessung mit dem Rasterkraftmikroskop an der Probe
NL15-2 als zweidimensionale Draufsicht.

Tabelle 4.4: Temperaturen des NL15-2 mit den dazugehorigen Spannungen des Heiz-
stroms. Gemessen mit dem Rasterwdrmemikroskop.

| Untei, (V) | AU (mV) | AT (°C) |
0,000 & 0,000 | 0,16 & 0,05 22,54 + 0,06
0,050 &+ 0,001 | 0,15 & 0,05 22,53 + 0,06
0,100 £ 0,001 | 0,21 & 0,05 22,59 + 0,06
0,150 &+ 0,002 | 0,36 & 0,05 22,74 £ 0,06
0,200 &+ 0,002 | 0,66 & 0,05 23,04 £ 0,07
0,250 & 0,003 | 1,02 & 0,05 23,40 & 0,07

Tabelle 4.4 zeigt die Heizspannung, die dadurch induzierte Erhitzung der Probe in
Addition mit der Raumtemparatur von (22,3840,04) °C und die Spannungsénderung
am Widerstand AU. Der Wert der Temperatur bezieht sich dabei auf einen einzelnen
Punkt auf der Probenoberfliche, an dem die Messspitze verharrt. Der Punkt wurde
mittig in der rechten Hélfte gewdhlt (siehe griine Markierung in Abbildung 4.8).
Dort befindet sich ein Nanokontakt, an dessen Stelle die Stromdichte am hdchsten
sein sollte. Dadurch soll hier eine starke Erwdrmung auftreten, die dann radial nach
aufsen hin abnimmt. In der Oberflichenuntersuchung kann man hier eine leichte Er-
hebung erkennen. Die Stromversorgung dieses Nanokontaktes ist zur Funktion der

Probe zwingend notwendig.

Die Temperaturen an der Probenoberfliche sind in Abhingigkeit von der anliegen-
den Heizspannung Uy, in Abbildung 4.7 gezeigt. Fiir den quadratischen Fit durch
die Messpunkte erhalten wir eine Temperaturkurve in Abhéngigkeit von der Span-

nung mit der Funktion

o

C o
T(Untei) = (5,62 £1,21) - U, vt (22,42 4 0,04) °C. (4.5)
Zu jeder Heizspannung wurde nicht nur eine punktuelle Temperaturaufnahme, son-
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Abbildung 4.7: Temperatur des NL15-2 aufgetragen gegen die Heizspannung.

dern auch eine Messung der gesamten Temperaturoberfliche gemacht. Die Bilder
mit den entsprechenden Heizspannungen finden sich im Anhang in Abbildung 4.8.

Die Untersuchung der Probe NL15-2 zeigt im Punkt iiber dem Nanokontakt ein qua-
dratisches Anwachsen der Temperatur mit zunehmender Heizspannung. Der Fit, der
dieses quadratische Wachstum beschreibt hat eine Anpassungsgiite von x? = 0,4. Zu-
dem stimmt der Fit mit allen Messpunkten innerhalb der Fehlertoleranzen iiberein.
Auch die ermittelte Raumtemperatur von (22,42 + 0,04) °C stimmt im Bereich der

Toleranz mit dem Wert der ersten Messung iiberein. Es zeigt sich jedoch ein deutlich
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schwacheres Temperaturwachstum, als bei der ersten Probe. Da beide Proben dhn-

liche Abmessungen und Materialien aufweisen, sollte hier eine grofere Ahnlichkeit

bestehen.
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Abbildung 4.8: Temperatur der gesamten Oberfliche der NL15-2-Probe bei Heiz-
spannungen von a) Uei, = 0V, b) Unieis = 0,05V, ¢) Unieir = 0,1V, d) Upei, = 0,15V,
e) Ueiz = 0,2V, f) Unei, = 0,25 V. Der Punkt, in dem die Temperaturerh6hung mit
der Spannungszunahme in Abbildung 4.7 gemessen wurde ist durch ein griines Kreuz
markiert. Die gestrichelten Linien zeichnen die Probenstruktur nach. Die Bilder bei
Heizspannungen von 0,15 V bis 0,25V sind iiber eine grokere Fliche aufgenommen
worden. Dadurch wird der Bereich der Zuleitung besser sichtbar.

Die Daten zur Temperaturbestimmung der gesamten Probenoberflichen offenbaren,
dass sich am Nanokontakt, der sich eigentlich erhitzen soll, kaum eine Temperatur-
erh6hung bemerkbar macht. Hingegen ist im Bereich der Zuleitung ein deutlicher

Temperaturanstieg zu sehen. Die Erhitzung des Nanokontaktes findet vermutlich
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nur durch Wirmeleitung aus diesem Bereich statt. Die Probe weist demnach einen
Defekt auf.

Die topographische Analyse der Probenoberfliche bei 0V Heizspannung in Abbil-
dung 4.6 zeigt einige Unebenheiten, die sich wie bei der Probe NL10-2 in Abbildung
4.3 durch die Herstellung begriinden lassen.

Nach dem Durchbrennen der Probe bei dem Versuch simultan die Stromstirke zu
messen, sind weitere Aufnahmen gemacht worden. In Abbildung 4.9 ist die Raster-
kraftaufnahmen der Probe bei einer Heizspannung von Uy, = 0,2V abgebildet.
Dabei ist ein deutlicher Anstieg von attraktiven Kriften auf einer kleinen Fliche
im oberen linken Bereich der Probe zu erkennen. Dieser Anstieg war ausschlieflich

vorhanden, wenn an der Probe Spannung anlag.
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Abbildung 4.9: Probe NL15-2 nach dem Durchbrennen bei einer Heizspannung von
Uneiz = 0V (links) und Upei, = 0,2V (rechts) als zweidimensionale Oberflachenauf-
nahme mit dem Rasterkraftmikroskop.

Daher ist auch davon auszugehen, dass diese Krifte von Spannungen verursacht
werden. Plausibel wire, dass sich nach dem Durchbrennen der gut leitenden Kup-
ferschicht in diesem Bereich ein elektrisches Feld aufbaut (siche Abbildung 4.10).
Beim Eindringen der Spitze konnten zwischen der Spitze und der Oberfliche Dipole

induziert werden. Diese Dipole sorgen fiir zusétzliche attraktive elektrische Kréfte.
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Abbildung 4.10: Skizzierte Uberlegung zur Ursache der auftretenden Krifte zwischen
Spitze und durchgebrannter Probe.
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5 Fazit

Bei den Messungen mit dem Rasterwirmemikroskop sind gute Ubereinstimmungen
mit den zugrundeliegenden Uberlegungen zu sehen. Demnach kann das Verfahren
zur Untersuchung der Proben genutzt werden. Die Referenzmessung mit der Wiér-
mebildkamera an dem Pt-100 Widerstand bestétigt dies hinreichend.

Die Probe NL10-2 zeigt keine Auffilligkeiten. Die Probe ist den Erwartungen ent-
sprechend konstant erhitzt worden und der Verlauf der Temperatur gegen die Span-
nung zeigt ein quadratisches Verhalten mit hohem Temperaturanstieg. Die Probe
weilit somit keinen erkennbaren Defekt auf.

Die Probe NL15-2 hingegen zeigt einige Auffilligkeiten. Zum einen steigt die Tem-
peratur gegen die Spannung zwar quadratisch an, allerdings macht sie dies deutlich
geringer als die erste Probe NL10-2, die aus vergleichbarem Material besteht und
vergleichbare Dimensionen hat. Zum anderen zeigen die Oberflichenaufnahmen der
Temperatur, dass sich der Nanokontakt fiir die Probe nicht wie geplant aufheizt,
sondern vermutlich nur durch Konduktion iiber die erwidrmten Stellen der Probe
Wiérmeenergie aufnimmt. Die Probe weift somit erkennbar einen Defekt auf.

Nach dem Durchbrennen der Probe wurde in der Rasterkraftaufnahme zudem ein
starker Kraftanstieg im Bereich der erhitzten Zuleitung der Probe verzeichnet. Fiir
diese Krifte kdnnten elektrische Ladungen zwischen Spitze und Probe verantwort-
lich sein, zwischen denen sich Dipole ausgebildet haben. Somit kdnnten die Lagen
defekter Stellen auf Proben auch allein mit dem Rasterkraftmikroskop zu identifi-
zieren sein. Diese Vermutung gilt jedoch nur nach dem Durchbrennen der Probe,
da die vorherigen topographischen Messungen an den Proben NL10-2 und NL15-2
jeweils keine Unterschiede bei unterschiedlichen Heizspannungen aufwiesen.
Abschliefend lasst sich festhalten, dass die Untersuchung magnetischer Nanostruktu-
ren mittels Rasterwirmemikroskopie Auskunft iiber deren Funktionsfahigkeit geben
kann. Zum einen lisst sich diese Funktionsfihigkeit iiber die Stirke des Temperatur-
anstiegs in einem ausgewahlten Punkt ermitteln, falls vergleichbare Daten vorhanden
sind. Zum anderen kann eine Messung der Temperatur an der gesamten Oberfliche
die Funktionsfidhigkeit offenlegen. Dies ldsst sich in Zukunft fiir die Untersuchung

weiterer Proben wiederholen.
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