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Chemical Contrast Imaging:

Die Abbildung chemischer Kontrast
mit dem Rasterkraftmikroskop
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Rasterkraftmikroskope haben sich von Instrumenten der Grundlagenforschung zu industrie-
tauglichen Oberfldchen-Analysegerdten entwickelt. Bei heterogenen Proben wird jedoch
héufig neben der Topographie auch eine Kartierung lokaler chemischer Oberfldcheneigen-
schaften benétigt. Dies gelingt mit einem unléngst patentierten Verfahren, das mittler-
weile kommerziell verfligbar ist [1] und viele neue Anwendungsgebiete eréffnet.

1 Maesstechnik
fir die Nanometerskala

Um erfolgreiche Forschung und Entwick-
lung im Bereich der Nanotechnologie
zu betreiben, mussen geeignete Mess-
methoden entwickelt werden, die eine
moglichst umfassende Charakterisierung
der Eigenschaften von Nanostrukturen
erlauben. So ist die Untersuchung von
Werkstoffoberflachen und elektronischen
Bauelementen auf der Mikrometer- und
Nanometerskala von zunehmender tech-
nischer Bedeutung. Beispiele dafur sind
heterogene Werkstoffe, Oberflachen-
rauhigkeitsmessungen oder die Unter-
suchung mikro- und nanostrukturierter
Systeme, etwa in der Halbleiterindustrie.
Dabei gilt es, nicht nur die dreidimen-
sionale Oberflachenstruktur mit hoher
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Auflésung abzubilden, sondern auch
lokale Materialeigenschaften zu unter-
suchen sowie Materialinhomogenitaten
und chemische Kontraste ortsaufgelost
zu erkennen.

Konventionelle Untersuchungsverfah-
ren stoBen dabei zunehmend an ihre
Grenzen. Hier erlauben es die Raster-
sondenverfahren, Materialien mit einer
raumlichen Auflésung bis hinab in den
atomaren Bereich zu untersuchen [1-5].
Bei der Rasterkraftmikroskopie (Atomic
Force Microscopy, AFM) wird die Ober-
flache nach dem Prinzip eines ultrafeinen
Profilometers mit einer idealerweise ato-
mar feinen Spitze Zeile fur Zeile abgetas-
tet (Bild 1). Der mikroskopische Balken
(Cantilever), der die Spitze tragt, wird
dadurch leicht ausgelenkt. Seine verspie-
gelte Ruckseite wird mit einem fokus-
sierten Laserstrahl
beleuchtet, des-
sen Reflexion z.B.
ein  Quadranten-
detektor erfasst.
Hohenunterschie-
de auf der Ober-
flache rufen somit
Uber Verbiegung
des Cantilevers
Auslenkungen des
Lichtflecks auf dem
Detektor hervor.
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Bild 1: Funktionsprinzip eines Rasterkraftmikroskops

Rasterkraftmikro-
skopie mit unter-

schiedlichen zusatzlichen AFM-basierten
Messmethoden wie etwa der Elastizi-
tatsmikroskopie, der Adhésions- und der
Reibungsmikroskopie in einem Messge-
rat zugleich die Moglichkeit, simultan
unterschiedliche Informationen Uber die
Probenoberflaiche mit Auflésungen im
Nanometer-Bereich zu erfassen. Neben
der Topographie kénnen so Struktur und
Aufbau heterogener Materialien wie z.B.
Polymergemische und Komposit-Werk-
stoffe untersucht werden. Wir zeigen
im Folgenden, wie mit einem neuartigen
Verfahren chemische Reaktionen in situ
und in Echtzeit verfolgt und geringste
chemische Verdnderungen an Werkstoff-
oberflachen ortsaufgeldst nachgewiesen
werden koénnen.

2 Verfahren zur Abbildung mit
chemischem Kontrast

Das neu entwickelte und zum Patent
angemeldete Verfahren des Chemical
Contrast Imaging [6] nutzt eine hoch-
frequente Oszillation von Spitze und
Probe relativ zu einander mit oft nur
wenigen Atomdurchmessern Amplitude,
um kleinste Variationen in der Spitze-Pro-
be-Wechselwirkung nachzuweisen und
damit feinste Unterschiede in der Ober-
flachenbeschaffenheit mit Ortsauflésung
im Nanometerbereich abzubilden. Selbst
wenn nur ein Bruchteil der obersten
Atomlage lokal chemisch modifiziert ist,
lassen sich solche ortsabhangigen Varia-
tionen meist mihelos nachweisen.

Simultan werden dabei zwei Bilder auf-
genommen: (i) das Bild der dreidimen-
sionalen Oberflachentopographie und
(i) das Bild des chemischen Kontrasts.
Topographischen Strukturen kénnen so
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Bild 2: Wachsende Kohlenstoffschicht (dunkel) auf Silizium (hell), kontrastiert mit dem
Verfahren des Chemical Contrast Imaging

unmittelbar Variationen in der Oberfla-

chenzusammensetzung und den Ober-

flacheneigenschaften zugeordnet wer-
den.

Aus der langen Liste méglicher Anwen-

dungsgebiete seien hier nur wenige Bei-

spiele aufgezahlt:

e Chemische Oberflachenprozesse kon-
nen direkt und ortsaufgelost verfolgt
werden, und die Gute und Homoge-
nitdt oder auch Schwachpunkte und
Fehlstellen bei Beschichtungs- und
Oberflachenveredlungsprozessen kon-
nen ortsaufgeldst bis hinab zur Nano-
meterskala beurteilt werden. Gleiches
gilt far die Untersuchung von Korrosi-
onsprozessen.

e Im Bereich der Tribologie kénnen Ver-
schleiBprozesse quantitativ untersucht
und lokale Inhomogenitaten in den
Materialeigenschaften nachgewiesen
werden.

e Bei Kompositen und Nanokompositen
kann nachgewiesen werden, wo sich
die eine und wo die andere Material-
komponente an der Oberflache befin-
det.

e Abscheidungen von Fremdstoffen auf
Oberflachen, wie sie im Produktions-
prozess haufig zu beobachten sind,
verandern die Oberflacheneigenschaf-
ten und beeinflussen oft selbst in
geringsten Mengen stark die nach-
folgenden Reaktionsschritte. Solche
Abscheidungen von Fremdstoffen auf
Oberfladchen lassen sich selbst bei Aus-
dehnungen von nur wenigen Nanome-
tern noch gut nachweisen und bildge-
bend darstellen.

3 Anwendungsbeispiel:
Kohlenstoff-Inseln auf Silizium

Kohlenstoffschichten spielen technisch
eine groBe Rolle als chemisch inerte und
mechanisch stabile Schutzschichten, aber
auch als Gleit- und Schmierschichten. Die
Untersuchung der Wachstumsprozesse,
der Homogenitat und Qualitat sowie der
lokalen Eigenschaften solcher ultradiin-
ner Kohlenstoffschichten ist von groBer
Bedeutung flr deren technische Anwen-
dung, etwa in der Mikrotechnik.

Bild 2 zeigt die Abscheidung ultradin-
ner Kohlenstoffschichten mit Dicken im
Nanometerbereich auf einem Silizium-
wafer. Die Abscheidung erfolgte aus
einem kohlenstoffhaltigen Gas (Methan)
bei ca. 1100°C. Die Bildsequenz zeigt
unterschiedliche Stadien der Abschei-
dung mit von (a) bis (f) zunehmendem
Bedeckungsgrad der Siliziumoberflache
durch die Kohlenstoff-Inseln. Diese sind
in den Chemical-Contrast-Imaging-Bil-
dern leicht als dunkle Inseln auf dem
hell abgebildeten Silizium-Substrat zu
erkennen. Wéhrend im ersten Bild (a) die
weitgehend freie Siliziumwafer-Oberfla-
che mit ersten einzelnen, sehr kleinen
Kohlenstoff-Inseln (Durchmesser 10 bis
35 nm) zu sehen ist, finden sich im zwei-
ten und dritten Bild (b, c) bereits zahlrei-
che Kohlenstoff-Inseln mit Durchmessern
von 30 bis 80 nm. Mit steigendem Bede-
ckungsgrad (d, e) finden sich zunehmend
Aggregate solcher Inseln mit Gesamt-
Durchmessern bis 180 nm. Im Bild (e) ist
die Silizium-Oberflache bereits in erheb-
lichem MaBe, im Bild (f) vollstandig mit
Kohlenstoff bedeckt. Die Unterscheidung

zwischen der Silizium-Oberflache und
der Kohlenstoffschicht erfolgte im Ras-
terkraftmikroskop mit Hilfe des neuen
Modus des Chemical Contrast Imaging,
der eine klare Kontrastierung zwischen
der Kohlenstoffschicht (dunkel) und dem
Silizium (hell) erlaubt, selbst wenn die
Dicke der Oberflachenschicht nur eine
oder wenige Atomlagen betrdgt und
keine aussagekraftigen, korrelierenden
Topografie-Details zu messen sind.

4 Fazit

Das Chemical Contrast Imaging stellt eine
entscheidende Erganzung der konven-
tionellen AFM-Messmethoden dar, die
eine Materialkontrastierung sowie kleins-
te chemische Oberflachenveranderungen
durch physikalische und chemische Ober-
flachenprozesse erkennen lasst — Verande-
rungen, die mit konventionellen Metho-
den unsichtbar bleiben.
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