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Einleitung

Gezielte Nanostrukturierung macht es moglich, makroskopi-
sche Materialeigenschaften wie z.B. Hérte, Elastizitit oder
Bruchfestigkeit an die technischen Erfordernisse anzupassen.
Nanostrukturierte Werkstoffe wie nanokristalline Metalle
und Keramiken oder Werkstoffe mit eingebetteten Na-
nodrihten oder Nanopartikeln beginnen daher allmihlich, in
die Anwendung vorzudringen.
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Abbildung 1: Ultraschallpriifkopf (a) als Beispiel fiir ein
makroskopisches Objekt, dessen Funktion von der Na-
nostruktur des Wandlermaterials abhéngt. Das aktive Ele-
ment (b) ist ein Kompositmaterial aus piezoelektrischen
Keramikstdbchen, die in eine passive Polymermatrix
eingebettet sind. Im akustischen Mikroskop (c) erzielt man
dhnliche rdumliche Auflésung wie im optischen Mikroskop.
Die Keramikstdbchen sind als helle Rechtecke in der
Kunststoffmatrix zu erkennen. Im Rasterkraftmikroskop (d)
kann mit dem Piezomode die Struktur der ferroelektrischen
Domaénen in der Piezokeramik sichtbar gemacht werden.

Andere technische Materialien wie zwei- oder mehrphasige
Polymerkombinationen (Blends), piezoelektrische Kerami-
ken (Abb. 1) oder farbige Glédser besafen schon vor der
Erfindung der Nanotechnologie eine natiirliche vom Men-
schen indirekt beeinflusste Nanostruktur, die ihr makrosko-
pisches Verhalten entscheidend bestimmt. Die Volumenei-
genschaften von Objekten mit Nanometer-Dimensionen
werden stark von ihren Rand- und Umgebungsbedingungen
beeinflusst und kdnnen mit der GroBe der Struktur variieren.
Daher sind die makroskopischen Materialkonstanten nicht
immer Ubertragbar, und es werden Verfahren bendtigt, um
zum Beispiel elastische oder piezoelektrische Materialeigen-
schaften mit nm-Ortsauflosung zu bestimmen.

Akustische Nahfeldmikroskopie

Elastische Konstanten kdnnen prinzipiell mit Ultraschallver-
fahren gemessen werden. Im klassischen akustischen Ras-
termikroskop, das in den 1970-ger Jahren entwickelt wurde,
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wird eine akustische Welle auf die zu untersuchende Ober-
flache fokussiert [1]. Ein klassisches akustisches Mikroskop
erreicht bei einer Arbeitsfrequenz von 1 GHz aufgrund von
Beugungseffekten jedoch nur eine Ortsauflosung von etwa
einem Mikrometer [1]. Um die Wellenldnge zu verkleinern
und damit die Ortsauflésung zu verbessern, miisste die Ult-
raschallfrequenz in technisch schwer realisierbare Bereiche
erhoht werden. Durch das Nahfeldprinzip (Abb. 2) kann
jedoch die Begrenzung durch Beugung umgangen werden.
Im Nahfeldmikroskop werden die Wellen durch eine Struk-
tur in die Oberflache geleitet, die kleiner ist als die Wellen-
lainge A. Damit wird die rdumliche Auflésung nicht mehr
durch die Wellenldnge bestimmt, sondern durch die Reich-
weite der Wechselwirkung zwischen der Struktur und der
Probe. Verschiedene auf diesem Prinzip basierende akusti-
sche Nahfeldmikroskope wurden vorgeschlagen [2, 3].

Die Erfindung des Rastertunnelmikroskops und des Raster-
kraftmikroskops (engl.: Atomic Force Microscope, AFM)
1986 [4] bedeuteten einen Durchbruch fiir die Nahfeldmik-

| roskopie. Die Kraftmikroskopie ist ein Rastersondenverfah-

ren, bei dem eine scharfe Spitze mit einem Kriimmungsra-
dius von wenigen Nanometern in die Ndhe der zu untersu-
chenden Oberflache gebracht wird und diese abtastet. Die
Sensorspitze sitzt auf dem Ende einer mikromechanischen
Blattfeder, deren Verbiegung ein Maf fiir die physikalischen
Kréfte zwischen Spitze und Probe ist.
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Abbildung 2: Prinzip eines Nahfeldmikroskops, das mit
einer Blende arbeitet (a) [5] und mit einer Spitze (b) [2].
Das Blendenprinzip stammt aus der Optik. Die Probe wird
durchstrahlt und im Nahfeld unter der Blende gerastert. Im
anderen Fall (b) wird die Welle durch die Spitze auf die
Probe iibertragen oder von ihr empfangen. Durchmesser der
Blende bzw. Radius der Spitze sind jeweils kleiner als die
Wellenlénge A.

Verfahren der Ultraschall-Kraftmikroskopie werden seit
1993 sowohl im Fraunhofer-Institut fiir zerstdrungsfreie
Priifverfahren (IZFP) als auch in anderen Arbeitsgruppen
entwickelt [6 - 9]. Mittels eines konventionellen Schall-
wandlers wird Ultraschall in der Sonde oder in der Probe
angeregt (Abb. 3). Die Wechselwirkungskrifte zwischen
Probe und Spitze tibertragen Ultraschall von der schwingen-
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den Probenoberfliche auf die Spitze des Kraftmikroskops
oder umgekehrt. Die Ortsauflosung ist unabhingig von der
Wellenldnge des Ultraschalls durch den Radius der Sensor-
spitze bestimmt, so dass Auflosungsvermogen bis in den
Nanometer-Bereich hinein erreicht werden konnen.
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Abbildung 3: Die Gleichrichterwirkung der nichtlinearen
Krifte zwischen Sensorspitze und Probe wird im UFM
genutzt [6]. Der piezoelektrische Schallwandler unter der
Probe sendet amplitudenmodulierte Longitudinalwellen
aus. Der Lock-in-Verstérker misst die Amplitude der Spitze
bei der Modulationsfrequenz.

Zwischen der Spitze eines Rasterkraftmikroskops und der
Probenoberfliche konnen sehr verschiedene physikalische
Krifte wirken, wie z.B. elektrostatische, magnetische, elasti-
sche Krifte, Van-der-Waals-Krifte, Adhésions- und Rei-
bungskrifte. Die Summe aller Krifte kann als Kraftkurve
dargestellt werden, die eine nichtlineare Funktion des Ab-
stands ist. Diese Nichtlinearitdt der Kréfte zwischen Sen-
sorspitze und Probe wird fiir einige Methoden der Ultra-
schall-Kraftmikroskopie, z.B. zum Mischen von Frequenzen,
genutzt [7]. Eines der ersten Ultraschall-Kraftmikroskope
(engl.: Ultrasonic Force Microscopy, UFM) [6] beruht auf
einem nichtlinearen Gleichrichtereffekt. Ein Ultraschall-
wandler unter der Probe erregt Longitudinalwellen, deren
Amplitude sdgezahnformig, wie in Abb. 3 angedeutet, mo-
duliert wird. Die Schallwelle erzeugt in der Oberfliche der
Probe amplitudenmodulierte Normalschwingungen. Die
Sensorspitze des Kraftmikroskops befindet sich in Kontakt
mit der Probenoberfliche. Wenn die Ultraschallamplitude
einen gewissen Schwellwert Uberschreitet, hebt sich die
Sensorspitze zunehmend von der Oberfliache ab und folgt der
Einhiillenden der Hochfrequenzschwingung. Techniken, die
die nichtlinearen Krafte nutzen, erfordern nur eine niedrige
Bandbreite des Empfangers. Die Modulationsfrequenz kann
im kHz-Bereich gewihlt werden, das Messen von Signalen
im MHz- oder GHz-Frequenzbereich ist nicht notwendig.
Andererseits tragt ein grofer Teil der nichtlinearen Kraft-
kurve, und damit auch die Adhésion, zum Bildkontrast bei
[10], was eine quantitative Auswertung z.B. beziiglich Ober-
flachenelastizitét erschwert. Wie in der Folge dargelegt wird,
ist es auch moglich, die hoheren Eigenmoden der Federbal-
ken zu nutzen und damit direkt Ultraschall im MHz-Fre-
quenzbereich zur Abbildung zu verwenden [9, 11, 12].

Kontaktresonanzspektroskopie

Sensorspitzen fiir Rasterkraftmikroskope (Abb. 4) werden
heute fotolithografisch als Massenprodukt hergestellt. Typi-
sche Dimensionen kommerzieller Blattfedern sind 100 pm
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bis 400 pm Lénge, 10 bis 50 pm Breite und 0,1 bis 10 pm
Dicke. Aus Sicht der Akustik sind die Sensoren des Kraft-
mikroskops kleine mechanische Kontinua (Platten, Stébe)
mit verschiedenen Eigenmoden wie Biege- und Torsionsmo-
den. Wegen der geringen Abmessungen der Blattfedern
liegen ihre niedrigsten Eigenresonanzfrequenzen héufig
bereits im Ultraschall-Frequenzbereich. Die Eigenmoden der
Blattfedern werden fiir die Ultraschall-Kraftmikroskopie [9,
11-13], die Ultraschall-Reibungsmikroskopie [14] und dem
Ultraschall-Piezomode [15] genutzt, mit denen die Elastizi-
tit, Reibung und die piezoelektrischen Eigenschaften von
Oberflachen mit hoher Ortsauflosung abgebildet oder quan-
titativ gemessen werden konnen.
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Abbildung 4: Optisches (links) und elektronenmikroskopi-
sches Bild (rechts) eines AFM-Federbalkens aus einkristal-
linem Silizium.

In der am IZFP entwickelten Ultraschall-Kraftmikroskopie
(engl.: Atomic Force Acoustic Microscopy, AFAM) werden
Biegemoden des Federbalkens verwendet [11]. Die Diffe-
rentialgleichung fiir geddmpfte Biegeschwingungen in einem
unendlich langen diinnen Stab lautet:
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E ist der Elastizititsmodul in Langsrichtung des Balkens, p
die Dichte des Balkenmaterials und I ist das Flachentrig-
heitsmoment der Querschnittsfliche. Mit y wird die Auslen-
kung der einzelnen Flichenelemente aus der Ruhelage be-
zeichnet, x ist die Koordinate lings des Balkens. n4;; ist eine
Dampfungskonstante. Der Sensor des Kraftmikroskops kann
als einseitig fest eingespannter und an der anderen Seite
freier Balken aufgefasst werden. Die Einspannung des Fe-
derbalkens wird mathematisch in Form von Randbedingun-
gen ausgedriickt. Durch Losen der Differentialgleichung mit
Randbedingungen ergibt sich ein unendlicher Satz von Ei-
genresonanzen mit steigender Frequenz. Beriihrt die Sensor-
spitze des Kraftmikroskops die Oberfldche einer Probe, so
wirken mechanische Kréfte auf das zuvor freie Ende des
Federbalkens (Abb. 5). Dies kann als eine Anderung der
mechanischen Einspannung des Balkens aufgefasst werden.
Folglich fithren die Krifte auf die Sensorspitze zu einer
Verschiebung aller Resonanzfrequenzen des Balkens.

Zur Messung elastischer Konstanten werden zunichst die
Resonanzfrequenzen des freien Federbalkens bestimmt.
Anschliefend wird die Sensorspitze in Kontakt mit der Pro-
benoberfliche gebracht, so dass abstoBende Krifte herr-
schen. Um zu gewéhrleisten, dass elastische Krifte {iberwie-
gen, werden steife Federbalken mit einer Federkonstante k¢
von mehreren 10 N/m und hohe Auflagekrifte Fc von eini-
gen 100 nN eingestellt. Die abstoBenden elastischen Kréfte
fiihren zu einer Erh6hung der Resonanzfrequenzen des Fe-
derbalkens. Sie konnen bei kleinen Schwingungsamplituden
als lineare Federn und Dampfungstdpfe dargestellt werden



(Abb. 5). Bei linearer Niherung der Krifte kann aus der
Bewegungsgleichung (1) eine analytische Beziehung zwi-
schen den Kontaktresonanzfrequenzen und der Kontaktstei-
figkeit k* hergeleitet werden [11, 13].

£ _/ & ;
-L__K\\h Federbalken in Biegeschwingung R’l St
— e
\'———‘—T\ Komakt-_?_'_ SO
Sensorspitze-_____r" radiusa ~
S i Lateral-
Probe = J krafte
- |
t 1111 1longitudinal- L+ 1H
Ultraschall-Priifkopf ~ Wellen ) il
Vertikal-2 £ K
krafte

Abbildung 5: Federbalken, der in Kontakt mit einer
Probenoberfliche schwingt. Bei kleinen Amplituden und
hohen Auflagekriaften Fc herrschen elastische Kréfte im
Kontakt vor. Diese Krifte konnen nédherungsweise als
lineare Federn (vertikale und laterale Kontaktsteifigkeit k*
und k*p ) und Dampfungstdpfe dargestellt werden.

Die Kontaktsteifigkeit k* ist die Ableitung der Kraftkurve
im Arbeitspunkt. Mit Hilfe eines Modells firr die Krifte
zwischen Spitze und Probe, wie zum Beispiel des Hertz'-
schen Kontaktmodells [16], konnen die Kontaktsteifigkeit k*
und der Kontaktradius a z.B. fiir eine isotrope flache Probe
und eine isotrope Spitze mit Radius R berechnet werden:

k*=3/6E ** RF, )
a =3/3F.R/4E* 3)
1 1-vi +ﬂ 4)
E* E, E

Hierbei ist E* der reduzierte Elastizititsmodul des Kontak-
tes, E;, E, v 1, Vs sind die E-Modulen und die Poissonzahlen
der Spitze und der Probe. Die statische Auflagekraft F¢ ist
durch die statische Blattfederauslenkung d gegeben (F. =
k.d). Die laterale Kontaktsteifigkeit k*},, in einem Hertz-
schen Kontakt ist ungefahr 0,8 k* [16, 17]. Aus Gl. (2) und
(4) kann eine elastische Konstante der Oberflache berechnet
werden, wenn k* gemessen wurde. Voraussetzung ist, dass
man die elastischen Konstanten der Sensorspitze und ihre
Form bzw. ihren Radius kennt. Sind diese GrdBen nicht
bekannt, konnen sie mit Referenzmessungen an Kalibrati-
onsproben mit bekannten elastischen Konstanten bestimmt
werden.

Bei Warmebehandlung bilden sich bei vielen eisen-, nickel-
und chromhaltigen Legierungen Ausscheidungen an Korn-
grenzen. Der Unterschied zwischen den elastischen Eigen-
schaften von Ausscheidung und Matrix fiihrt zu mechani-
schen Spannungen an der Korngrenze. Ausscheidungen
beeinflussen daher die Bruchfestigkeit von technischen
Werkstoffen wie ferritischen und austenitischen Stihlen und
Nickel-Basis-Legierungen erheblich. Abbildung 6a zeigt die
erste Biege-Kontaktresonanzfrequenz, die mit einem Ultra-
schall-Kraftmikroskop (Solver, NT-MDT, Zelenograd,
Russland) an einer Nickel-Basis-Legierung (Inconel 625)
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aufgenommen wurde. Die Proben wurden nach betriebli-
chem Einsatz aus einem Schwerwasser-Reaktor in Indien
entnommen und anschlieBend bei 1123 K wiarmebehandelt,
um intermetallische Ausscheidungen aufzuldsen. Vorunter-
suchungen in Indien zeigten, dass die verbleibenden
Ausscheidungen an den Korngrenzen reich an Chrom sind.
Fiir die AFM-Untersuchung wurden die Proben geschliffen
und poliert, um eine mittlere Oberflichenrauhigkeit von < 2
nm zu erzielen. Abbildung 6 zeigt einen Oberflédchenbereich,
der eine Korngrenze mit Ausscheidungen aufweist. Die Aus-
scheidungen sind auf beiden Bildern als helle Bereiche
sichtbar. Aus den Kontaktresonanzfrequenzen zweier Moden
wurde die Kontaktsteifigkeit berechnet (Abb. 6 b).
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Abbildung 6: Kontaktresonanzfrequenz (a) und normierte
Kontaktsteifigkeit k*/kc (b) auf der Oberfliche einer Ni-
ckel-Basis-Legierung. Die hellen Bereiche mit hdherer
Kontaktresonanzfrequenz bzw. Kontaktsteifigkeit sind Aus-
scheidungen an einer Korngrenze. An jedem Punkt des Bil-
des wurde ein Spektrum aufgenommen, aus dem die Reso-
nanzfrequenz bestimmt wurde, wie schematisch in der
rechten Bildhdlfte gezeigt. Aus den Kontaktresonanzfre-
quenzen wurde mit der Theorie der Biegeschwingungen die
Kontaktsteifigkeit k* berechnet.

Der Kontaktradius a betrdgt je nach Radius der Sensorspitze
einige nm bis ca. 100 nm. Damit ist die Ortsauflosung we-
sentlich hoher als der Durchmesser der Ausscheidungen.
Ausscheidungen und Korner sind daher als mechanisch
anisotrope Einkristalle im polykristallinen Ensemble zu
betrachten. Dies bedeutet, dass die Modelle der Kontaktme-
chanik auf anisotrope Korper erweitert werden miissen.
Anstatt des reduzierten E-Moduls kann bei bestimmten
Symmetrien fiir anisotropes Material ein Indentationsmodul
berechnet werden [18, 19]. Es gilt dann anstatt von Gl. 4:

L U T
E* M, M,

wobei M, und Mg die Indentationsmodulen von Probe und
Spitze sind. Im Falle isotroper Korper ist der Indentations-
modul identisch mit dem reduzierten E-Modul. Im Allge-
meinen ist fiir anisotrope Einkristalle die Richtungsabhén-
gigkeit des Indentationsmoduls bzw. des reduzierten E-Mo-
duls geringer als die des E-Moduls selbst. In der Kontaktfla-
che treten neben den Normalkriften auch Querkontraktions-
kréfte auf. Daher flieBen auch elastische Konstanten senk-
recht zur Eindringrichtung in den Indentationsmodul ein. Fiir
die meisten kubischen Einkristalle unterscheiden sich die
Indentationsmodulen unabhéngig von der Richtung daher
nur wenig vom reduzierten E-Modul des isotropen Poly-
kristalls. Aus diesem Grund konnten die makroskopisch
messbaren elastischen Konstanten des Matrixmaterials (E =
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201 GPa, v = 0,308, M = E/(1-v*) = 222 GPa) als Referenz
verwendet werden, um eine elastische Konstante der Aus-
scheidungen (M = 275 GPa) zu bestimmen (Abb. 7) [20].

Abbildung 7: Lokaler, aus den Daten in Abb. 6 berechneter
Indentationsmdodul auf der Inconel-Probe. Die makrosko-
pischen elastischen Konstanten wurden verwendet, um den
mittleren Indentationsmodul der Matrix zu kalibrieren [20].
Die AFAM-Methode und verwandte Verfahren der Kontakt-
resonanzspektroskopie werden inzwischen von Arbeitsgrup-
pen weltweit eingesetzt, z.B. um diinne Filme zu untersu-
chen [21-23] oder um Strukturen unter der Oberfliche zu
beobachten [6, 24]. Aus der Halbwertsbreite der Kontaktre-
sonanzkurven kann die Kontaktdimpfung berechnet werden
und ein Verlustmodul der Probe bestimmt werden [25].
Verschiedene Arbeiten entstanden ferner zur Empfindlich-
keit und Detektierbarkeit der hoheren Moden des Federbal-
kens [26, 27].

Ultraschall-Piezomode

Piezoelektrische Materialien sind als Aktuatoren oder Senso-
ren in der Industrie weit verbreitet. Diinne ferroelektrische
Filme werden ferner als Datenspeicher fiir Computer entwi-
ckelt. Die Nachfrage nach verbesserten und neuen, auf das
jeweilige Einsatzgebiet zugeschnittenen piezoelektrischen
Materialien ist sehr gro. Insbesondere wird die Suche nach
bleifreien Piezoelektrika durch gesetzliche Vorgaben voran-
getrieben.

Mischoxidschicht

Rille
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Abbildung 8: Kombinatorische Materialbibliothek: Mit
Rillen von 10 mm Durchmesser vorstrukturierter Silizium-
Wafer, auf dem mit Hilfe eines Pipettierroboters mit Sol-
Gel-Verfahren piezoelektrische Diinnschichten verschiede-
ner Zusammensetzung deponiert wurden [29].

Die Entwicklung neuer Piezokeramiken iiber den herkdmm-
lichen chemischen Weg mit einer Vielzahl von Einzelexpe-
rimenten ist zeitaufwindig, da die Eigenschaften komplexer
Materialien von einer Vielzahl von Parametern abhingen,
und daher sehr schwer vorauszusagen ist, welche chemische
Zusammensetzung die gewiinschte Aktivitit zeigt. In kom-
binatorischen Hochdurchsatzverfahren werden umfangreiche
Materialbibliotheken in kurzer Zeit hergestellt und mit einer
geeigneten Messmethode nach den gewlinschten Eigen-
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schaften durchsucht. Im zweiten Schritt wird der Proben-
durchsatz zugunsten der Messgenauigkeit und realistischer
Bedingungen reduziert, um die zuvor als geeignet befunde-
nen Leitstrukturen zu optimieren. Im Rahmen eines Gemein-
schaftsprojektes zwischen dem IZFP und der Universitét des
Saarlandes wurden piezoelektrische Diinnfilme verschiede-
ner Zusammensetzung mittels des Sol-Gel-Verfahrens auto-
matisiert hergestellt. Dazu wurden fliissige Komponenten
mit einem Syntheseroboter gemischt, mit einem Pipettierro-
boter auf einem strukturierten, mit Pt/Ir beschichteten Sili-
zium-Wafer (Abb. 8) abgeschieden und anschlieBend kalzi-
niert [29-31].

Neben einer flexiblen Methode zur Herstellung miniaturi-
sierter Proben unterschiedlicher Zusammensetzung wird als
weitere Voraussetzung fiir das Hochdurchsatzverfahren eine
Messmethode bendtigt, mit der automatisiert und moglichst
schnell die Bibliothek auf die gewiinschte Eigenschaft hin
untersucht werden kann. Um die Proben auf Piezoelektrizitét
zu testen, kann jede Probe einer Bibliothek mit Elektroden
versehen und auf Resonanzen in ihrer Impedanz gepriift
werden [32]. Dieses Verfahren versagt jedoch hiufig durch
elektrischen Kurzschluss, wenn die Filme nicht vollig ge-
schlossen sind oder Risse aufweisen.

Die Piezomode-Kraftmikroskopie (engl.: Piezo Force Mic-
roscopy, PFM) ist ein bekanntes Verfahren zur Untersu-
chung der Piezoelektrizitdt von Oberflichen mit hoher Ort-
sauflosung. Die leitfahig beschichtete Sensorspitze eines
Rasterkraftmikroskops wird in Kontakt mit der Probenober-
fliche gebracht. Zwischen eine Gegenelektrode unter der
Probe und die Spitze wird eine Wechselspannung mit Fre-
quenzen im Bereich von 10 bis 20 kHz unterhalb der Kraft-
mikroskop-Blattfeder-Resonanzen angelegt [33, 34]. Ist die
Probe piezoelektrisch, reagiert sie mit lokaler periodischer
Auslenkung bei der Anregungsfrequenz. Diese Schwingung
wird auf die Blattfeder des Kraftmikroskops iibertragen und
so gemessen. Der Ultraschall-Piezomode (Abb. 9) ist eine
Erweiterung der herkdmmlichen Piezomode-Kraftmikrosko-
pie auf den Ultraschallfrequenzbereich, wobei die Kontakt-
resonanzen der Blattfeder zur Kontrastverstirkung ausge-
nutzt werden [15].
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Abbildung 9: Eine piezoelektrische Keramik kann im
AFAM-Modus durchschallt werden. Im Piezomode wird
ein elektrisch leitfahiger Federbalken mit leitfdhiger Sen-
sorspitze verwendet. Das elektrische Wechselfeld der
Spitze regt Auslenkungen im Piezoelektrikum an. Ein
Schallwandler unter der Probe ist nicht mehr notwendig. Ist
die Kontaktflache der Sensorspitze mit einer piezoelektri-
schen Keramik kleiner als die Doméanengrofie, dann wirken
die Doménen im Kontakt wie kleine polarisierte Einkris-
talle.



Vorteil dynamischer Kraftmikroskopie-Verfahren wie des
Ultraschall-Piezomodes ist, dass piezoelektrische Eigen-
schaften von Materialien detektiert und abgebildet werden
konnen, ohne dass eine Beschichtung der Proben mit Elekt-
roden notwendig ist. Die Spitze des Kraftmikroskops dient
als Elektrode. Es geniigt daher, die Filme der Bibliothek auf
einer leitfadhigen Schicht, die als Gegenelektrode dient, zu
synthetisieren.

Zur Hochdurchsatzanalyse wurden die Wafer mit den Mate-
rialbibiotheken in ein Rasterkraftmikroskop (Dimension
3000, Veeco, Santa Barabara, CA, USA) ecingebaut. Die
einzelnen Proben wurden automatisch angefahren und es
wurden ein Topografie- und ein Ultraschall-Piezomode-Bild
eines Oberflachenbereiches aufgenommen (Abb. 10). Bei
Materialien dhnlicher Zusammensetzung konnten die Ultra-
schall-Kraftmikroskopie-Bilder bei derselben voreingestell-
ten Frequenz nahe einer Kontaktresonanz aufgenommen
werden. Um vollautomatische Untersuchung auch stark
diverser Bibliotheken zu ermdglichen, deren Proben grofie
Unterschiede in den Kontaktresonanzfrequenzen aufweisen,
sind noch weitere Arbeiten notwendig. Der Kontrast der
Ultraschall-Piezomode-Bilder wurde mit einer Histogramm-
Funktion ausgewertet. Durch Referenzmessung mit anderen
Verfahren zeigte sich, dass Kontrast im Piezomode-Bild mit
Piezoaktivitdt der Proben korreliert. Auf diese Weise wurden
aus 433 hoch diversen Mischoxidfilmen eine Reihe bekann-
ter Materialien wiederentdeckt. Zusétzlich wurden zwei neue
piezoelektrische Materialien gefunden [29-30].
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Abbildung 10: Beispiele fiir Topografie-Bilder (a) und (c)
und Ultraschall-Piezomode-Bilder (b) und (d) an zwei ver-
schieden dotierten Blei-Zirkonat-Titanat (PZT)-Schichten.
Die BildgrdBe ist 10 x 5 pm?. Die Hohenskala der Topogra-
fie-Bilder betrdgt 50 nm. Die Strontium-dotierte PZT-
Schicht in (a) und (b) ist rau und weist einen Kontrast im
Ultraschall-Piezomode auf, der auf Piezoaktivitit schlieen
lasst. Die mit Erbium dotierte Schicht in (c) und (d) ist er-
heblich glatter, zeigt keinen Kontrast im Piezomode und ist
daher mit sehr hoher Wahrscheinlichkeit nicht piezoelekt-
risch.

Schlussbemerkung

Die ersten Experimente zur Ultraschall-Kraftmikroskopie
wurden zu einer Zeit durchgefiihrt, als kommerzielle Kraft-
mikroskope quasistatisch bei Frequenzen bis zu einigen 100
kHz arbeiteten. Im Laufe der Jahre wurden immer mehr
dynamische Betriebsarten kommerziell verfiigbar, und die
Frequenzbandbreite kommerzieller Kraftmikroskope wuchs,
nicht zuletzt auf Anregung durch die Kontaktresonanzspekt-
roskopie, so dass sich inzwischen die von der Ultraschall-
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Kraftmikroskopie genutzten Frequenzbereiche mit denen
anderer Methoden iiberlappen [35, 36].

Dynamische Kraftmikroskopie-Techniken sind inzwischen
als Oberfliachen-Analyseverfahren unverzichtbar geworden.
Die lineare Kontaktresonanzspektroskopie bietet den Vor-
teil, dass Frequenzen gemessen werden und keine Amplitu-
den, die in der Kraftmikroskopie haufig schwer zu kalibrie-
ren sind. Durch die Verwendung von Kontaktresonanzen in
Kombination mit Lock-in-Techniken kann der Signal-
Rausch-Abstand in der Kraftmikroskopie verbessert werden.
Ein Beispiel ist der Ultraschall-Piezo-Mode, aber die An-
wendung der Kontaktresonanzen auf andere Betriebsarten,
bei denen sich die Sensorspitze im Kontakt mit der Oberfla-
che befindet, ist denkbar.
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