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Kurzfassung

Fur die Untersuchung tribologisch relevanter Wechselwirkungsmechanismen steht mit der
Rasterkraftmikroskopie ein Verfahren zur Verfiugung, bei dem vom makroskopischen Stand-
punkt aus gesehen, die Tastspitze ein Modell fur eine Einzelrauheit im Gleitkontakt mit einer
Probenoberflache darstellt. Diese Vereinfachung gestattet es, Ruckschlisse auf bestimmende
Faktoren bei der Reibung im Mikro- und Submikrometerbereich zu erhalten.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden rasterkraftmikroskopische Untersuchungen zur
Reibung von Silicium- und ADs-(Saphir)-Einkristalloberflachen im Gleitkontakt mit Silici-
umspitzen unter Variation der Beanspruchungsparameter und der Umgebungsbedingungen
durchgefuhrt. Die zur Verfigung stehenden Rasterkraftmikroskope wurden hierzu durch die
erforderlichen Versuchseinrichtungen erganzt. Des weiteren wurden notwendige Verfahren
zur Probenvorbereitung sowie Methoden zur Versuchsdurchfihrung und Auswertung der
experimentellen Daten erarbeitet.

Ausgehend von der Charakterisierung der Silicium- und Saphir-Oberflachen wurden topogra-
phiebedingte Abhangigkeiten der Reibung aufgezeigt. Der in Verbindung mit der Reibungs-
beanspruchung festgestellte Verschleil3 an den Siliciumspitzen wurde anhand von raster- und
transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen sowie der in-situ-Bestimmung der
Spitzengeometrie aus rasterkraftmikroskopisch aufgenommenen Topographien nachgewiesen.

Bei der Untersuchung der Reibung zwischen Silicium und Silicium bzw. Saphir und Silicium
wurde insbesondere der Einflu® der relativen Luftfeuchte und der extern aufgepragten Aufla-
gekraft auf die Reibungskraft bestimmt. Ergdnzende Informationen zu den Wechselwirkungs-
kraften wurden aus der Messung von Kraft-Weg-Kurven gewonnen.

Die Reibungsmessungen zeigten fir beide Materialpaarungen, dal3 bei konstant gehaltener
Luftfeuchte die Reibungskraft mit steigender Auflagekraft zunahm. Fir eine konstante Auf-
lagekraft war mit steigender Luftfeuchte ein Anstieg der Reibungskraft zu verzeichnen, wobei
spezifische Zusammenhange mit der Zunahme der statischen Abri3kraft in Abhangigkeit von
der relativen Luftfeuchte festzustellen waren.

Die beobachteten Abh&ngigkeiten wurden mit Modellen zur Reibung verglichen und bewertet.
Danach war die Reibung zwischen Silicium und Silicium hauptséchlich durch die Adsorption
von Wasser aus der feuchten Luft beeinfluf3t. Hinsichtlich der Reibung zwischen Saphir und
Silicium wurde der Einflul3 einer Oberflachenreaktionsschicht diskutiert, von der die Saphir-
oberflachen unter der Einwirkung der feuchten Luft bedeckt waren. Unter Bertcksichtigung
der adhasiven Normalkraftkomponenten wurde fur beide Materialpaarungen die Reibungszahl
bestimmt.






Inhaltsverzeichnis

1. Einleitung 1
1.1 TribologisSChe GrundIQgEN .......ccouuiiii e e e e eeanes 2
1.1.2 GrundbegIiff ... —————— 2
1.1.2 Makro- und MIKrotribOIOgIE .........uuuiiiiieiiie e 4
1.2 RastersondenmikroSKOPIE .........uuiiiiiiiiiiiiiiiiei et e e 5
1.3 Materialspezifische Grundlagen ...........ccoooiiiiiiiii e 7
1.3.1 Silicium und SiliciumoberflACNEN ....... oo 7
1.3.2 Aluminiumoxid und Aluminiumoxidoberflachen ..., 10
1.3.3 Untersuchungen zur REIDUNG .........ooeiiiiiiiiiii e 13
A 1 £S5 4 | Vo PP 18....
2. Rasterkraftmikroskopie 19
P2 R U 0 N u o] ] o] 1 4| PSP 19.......
P2V =T £ 0 0= 1 o o = o I 21.........
2.2.1 ReibungskraftmikroSKOPIE........coiiiiiiiiiie e 23
2.2.2 Topographie- und Lateralkraftkontrast ..............ccccoiiiiiiiiiiiiiieeeceeeeeee s 27
2.2.3 KraftSPeKIrOSKOPIE ... ..ttt e e e e e e e e a e e eaaaes 28
3. Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden 31
3.1 Versuchsmaterial und Probenpraparation ............cccooieeiiiiiiiii e 31
3.1.1 SIliciuM-EINKIISTAIl ........ccoeiiiieeeeer e e e e e e e e e e e e eeeaneees 31
3.1.2 ALOs-EinKristall (SAPhir) .....ouuiiiiiiii e 32
3.1.3 SONAENSPITZEN ...ttt r e e e e e e e e e e e e e e e aeanaaaans 33
3.2 Experimentelle MethOdEN .........coiiiiiiii e 35
3.2.1 Standard- und Table-TOP-RKM ...ttt 35
3.2.2 Messung der TOPOgraphie ........coiieiiiiiiiii e e 38
3.2.3 Messung der ReibUNGSKIaft ... 40
3.2.4 Messung von Kraft-Weg-KUIVEN ...........ouuiiiiiiiiiii et 44
3.2.5 Variation der VersuChSparameter ...ttt 45
3.3 Mikroskopische und analytische Untersuchungen ...........ccocoovviiiiiiieiiiiiiine e 48



Inhaltsverzeichnis

4. Versuchsergebnisse 51
4.1 SIlICIUM-EINKIISTAIl ......ccoiiiieeeeeee e e e e e e e e eeeeanens 51......
4.1.1 OberflachencharakteriSIEIUNG .......cccceuuiiiiieiiiiiiie e e e 51
4.1.2 Siliciumspitzen im Reibungskontakt mit SiliCium ...........ccccccoiiii, 54
4.1.3 Einsprung- und ADBFIBKIraft .........oooriiii 57
4.1.4 Reibungskraft zwischen Silicium und SiliCIuM ... 60
4.1.4.1 Einfluld der Topographie .........cooeuiiiiiiiiiiiie e 60
4.1.4.2 Einfluld der Auflagekraft ... 64
4.1.4.3 Einfluld der relativen Luftfeuchte ..., 66
4.1.4.4 Einfluld der TEMPEIATU ......cooeiiiiiiiiiiiiiit et 69
4.1.5 Oberflachenveranderungen durch den Reibungskontakt .............ccccooovviiiiiiinnnn. 72
4.2 ALOz-EINKristall (SAPNIF) ......eiiiiiiiiiiieeeee e 74
4.2.1 OberflachencharakteriSIEIUNG .......cccceuuiiiiieiiiiiiie e 74
4.2.2 Siliciumspitzen im Reibungskontakt mit SAphir .........cccccoeeeiiiiiiiiiiiiie 79
80

4.2.3 Einsprung- und ADBFIBKIaft ......cooomiiiiiiii e
4.2.4 Reibungskraft zwischen Saphir und SiliCIUM ... 82

4.2.4.1 Einflul3 der Topographie
4.2.4.2 Einfluld der Auflagekraft ... 84
4.2.4.3 Einfluld der relativen Luftfeuchte ..., 87
4.2.4.4 Einflul} der GleitgeschwindigKeit ............ccocviiiiiiiiiiiiveeeee 90
................................... 91

4.2.5 Oberflachenveranderungen durch den Reibungskontakt
4.2.6 Oberflachenveranderungen unter Einwirkung von Wasser .............ccccccvvvvvvnneen. 94

5. Diskussion 97
5.1 OberflachencharakteriSIEIUNG ..........oeiiiiiiiiiiii e 97
5.1.1 SIliciumoberflAChen ............oue 97
5.1.2 SaphiroberflaChEN ...........uuiiii e 98
5.2 Charakterisierung der SiliCIUMSPILZEN ......coovviiiiiiiiiiii e 101
5.3 Reibungskraft- und Kraft-Weg-MeSSUNG ...........uuuiiiiiiiiiiiiiiiiieeee e 107
5.3.1 FehlergroRen bei der Reibungskraft- und Kraft-Weg-Messung ....................... 107
5.3.2 Bewertung der Einsprung- und Abri3Kraftmessung .........ccccccceeeeviiiiiiiiniinnnne. 108
5.4 Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen zwischen Silicium und Silicium ............ 114
5.5 Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen zwischen Saphir und Silicium ............... 129
6. Zusammenfassung 143
147

Literaturverzeichnis



Symbole und Abkiirzungen

fc
Fe
F«
I:kap
F

FL Abrig

geometrische Kontaktflache ..........ccccccccvevviiiviic i 2. M
HAMAKER-KONSIANTE ......ccoiiiiiiiiieecee e J
reale Kontaktflache ...........ccccccoiiiiiiiiiii el 2. M
reale Festkorperkontaktflache ..............cccooioiii i 2. m
reale Kontaktflache (nach HERTZ-Modell) .........cccocvveiiinnennnn 2. m
reale Kontaktflache (nach JKR-Modell).............coooviviiiiiiiiiiiiinnn. 2. m
reale Kapillarkontaktflache..............ccooiiiiiiiiii, 2. m
CantileVerhreite ... ... m
SPItZENENADIEITE .....iiiiiiiiiiiiee e m
KONSTANTE ... e e e e e e e eeenans -
ANPASSUNGSPATAMELET ....uuiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeiieiti e e e e e e e e e eeeaeeeeeeeeeerennnes -
ANPASSUNGSPATAMELET ....viiiiiiiiiiiiiiieieeeeeee e e e e e sssseeerr e rreeaaeeeeens -
systemspezifische Konstante .............cccccvvviiiiiiiii s -
systemspezifische Konstante ..........ccccccooiiiiiiiiiiiiiiieecee e -
CantileverdiCKe .......cooooi oo m
Abstand, in der Kraft-Abstands-Kurve gilt d spd..........cccevvvnnnnnnn. m

Yol ] o3 ] (o [ o3 (= S m
Abstand zwischen Spitze und Probe beim Einsprung ...........ccc.u..... m
Abstand zwischen Spitzen- und Probenoberflache .......................... m
ElastizitAatsSmodul ..........oooeiiiiiiii GPa
effektiver Elastizitatsmodul ... GPa
KT e N
Kraft (VEKLOr) .. N
Abril3kraft, ADNESIONSKraft ..........ccoooiiiiiiiiii N
Naherungswert fur £ gy, (Anpassungsparameter) .............c.coceeeueee N
Abri3kraft aus der Gleitbewegung (dynamische Abri3kraft) ........... N
Abrikraft (nach JKR-Modell) .......ooovveeiiiiiiiiiiiie N
Festkorperadh&sionskraft ............ccoviiiiiiiiiiiii e N
Resonanzfrequenz (CantileVer) ... Hz
EINSPrungkraft ........coooiiiiiiii e N
[0 1= 11 = 1 U N
Kapillarkraft ..........oiiiii N
Auflagekraft (extern aufgepragte Normalkraftkomponente) ............ N
Auflagekraft bei Kontaktabril3 aus der Gleitbewegung .................... N



Symbole und Abkirzungen

I:L, max

Fn

Fr

FRr, Abrig
I:R,min’ I:R max
FR, stai FR dyn

deW

maximale Auflagekraft bei der Kraft-Weg-Messung ...........cccccc...... N
NOIMAIKIAt ..o s N
ReIbDUNGSKIaft .......covviiiiiiii e N
Reibungskraft bei Kontaktabrild aus der Gleitbewegung .................. N
minimale bzw. maximale Reibungskraft ................ccccoviiiiiiiien, N
statische bzw. dynamische Reibungskraft ............ccoooiiviiiiiiiiiennnnnnn. N
van der Waals-Kraft ... N
Wechselwirkungskraft ............c.cceeveeiiiii N
KraftkOmponeNnten ...........uiiiiiiii e N
SChubmMOdUI ... —————— GPa
GraustufenverteiluNg ........coooeeieeiiiii e -
TopographieNBNe ... m
mittlere Topographiehdhe ..., m
minimale bzw. maximale Topographiehdhe ............cccccoviiiiiiiiiinnnnn. m
laufender INAEX .....oooeviiiii e -
Flachentrgheitsmoment ... A m
vertikale Federkonstante (Cantilever) ...........ccccviiiiiiiiviiiiie e, N/m
effektive FEderkoNStante ...........ccccceeiiiiiiiiiee i N/m
Querfederkonstante (Cantilever) ........ciiiiiiiiiiiii e, N/m
Torsionsfederkonstante (CantileVver) .........ccccoooiieiiiiiiiiiiie N/m
Cantileverlange ... m
effektive Cantileverbiegelange bei einer KraftE......................... m
effektive Cantileverbiegeldnge bei einer KraftE.......................... m
SPIZENIANGE ..o m
Biege- bzw. TorsionSmMomMeNt ..........cccoeeeiiiiiiiiiiieeciec e Nm
Anzahl von MeRPUNKLEN ........oooiiiiiiiiiie e -
Einheitsvektor der Oberflachennormalen ..., -
DamPIArUCK ....ocooiiiiieeee e Pa
Sattigungsdampfdruck ... Pa
mittlere FIACNENPIeSSUNG ....oevviiiiiiiiiiiee e Pa
KUGEIrAdIUS ..oovveiieiie e e eaaes m
arithmetischer MittenrauNwert ............ccccceeeiiiiiiie m
maximale Rauhtiefe ... m
geometrischer MitteNrauNWeIT ............ooovviiiiiiiiiiiiiieee m
SPItZeNendradiUS ..........ooiiiiiiiiiiiie e m
Zylinderradius (AqQuivalenzradius) ............cccceeeeeeeeeeeveeeeee e m
Weg in der Kraft-Weg-KUurve ..., m
Weg in der Kraft-Weg-Kurve beim EinSprung ..........cccccoevviiivvnnnee. m
GlEITWED .. e e e m
SensorempfindliChKeIt ............uuuiiiiiiiiiii e m/\V
lokale TopographieSteigQUNG .......cccvuiieeiiiiiiiii e -
A | P S
Probentemperatur .........ccooooviiiiii i °C
Einheitsvektoren der lokalen Oberflachenebene ...............ccccciniie -



Symbole und Abklrzungen

U12

UA1 UB! UC1 UD
UL-R

UO-U1

0, A

Yo

Y1, Y2, Ysv
Y12

S > X e

T T

*

Udyn; Hstat
\Y)

0

P

1, T
Trk
Tkk
Cel

AJNESIONSENEITIE . .coviiiii i e e e eaae J
SensorteilSPanNUNGEN .......oooiiiiiiiiiiiie e \%
Sensorspannung der Torsionsauslenkung ........cccccoovveeivviiiiiie e, \%
Sensorspannung der Vertikalauslenkung ...........ccccoovvviiiiiiiiiiininnnne. V
Steuerspannung des z-PieZOSCaNNErS .........ccuuvieeieiiiiiiiiieeeeeiiiineeeeeenns \%
Y A/ T U EPTPT -
systemspezifische Geschwindigkeit ............cccooooiiiiiiiiiiiiies m/s
AdSOrptioNSVOIUMEN ... fnol/m
Raster- bzw. GleitgeschwindigKeit ...........ccoooeeviiiiiiiiiiiiiiiee e, m/s
FIUSSIGKEItSVOIUMEN .....eiiiiiiiiie e 3. m
monomolekulare Grenzflachenkonzentration ...............ccccevvvviiiinnnns 4mol/m
Raumrichtungen im kartesischen Koordinatensystem...................... -
Rasterrichtung im Normalmode (Vorlauf- bzw. Ricklauf) .............. -
Rasterrichtung im Parallelmode (Vorlauf- bzw. Rucklauf) .............. -
Cantileverauslenkung in z-Richtung ...........ccccociiiiiiiiiii e, m
Einheitsvektor in z-Richtung .........cccuviiiiiiiii s -
Abstand der Cantileverbasis zur Bezugsebene ...........ccccooeiiiiiiiins m
Cantileverauslenkung aus der Ruhelage ........ccccocooiiiiiiinnn, m
Langenausdehnung des z-Piezoaktuators (WeQ) ........ccccvvvvvviiiieennnns m
relativer Anteil der Festkorperkontaktflache ...........cccccceeeiiiiiiiiiiinnnnn. -
AUSIENKUNGSWINKE ... rad
TOrsiONSWINKED ... rad
SpitzenoffNUNGSWINKE! ......coooiiiii e Grad
Anderung bzw. DIffereNZ ........ccoccveiieiiieceecee e -
ODberflAachensSpannUNG ........coooiiiiiiiiiii e N/m
ODErflACNENENEIGIE ...t 2.. Jm
Grenzflachenenergie ... 2.. Jim
Geometriefaktor ............ei -
relative LUtFEUCHLE ........coooiiiii e %
EXPONENT L. -

T 2L Lt e e —————————————————————— -

T L/(2L0) weeeeeeeiiiiiee et -
ReIbUNGSZaNI ......ooooii -
Reibungszahlp* = Fr/(FL + Fa dyn) «eeeveemiiieiec, -
statische bzw. dynamische Reibungszahl ..............ooooiiiiiiiiiiinnnnnnn. -
POISSON-ZaNI ... -
BenetzungSWINKEL ........oooiiiiiiiiiii e Grad
D] o] o (=Y 3 kg/m
SCherwiderstand ... GPa
Scherwiderstand der Festkorperkontakte ..........cccccooeiiiiiiiiiiiiiiiennnnn, GPa
Scherwiderstand der Kapillarkontakte ...............cccccoiiiiiiiiiiiiiinnnnn. GPa
spezifischer elektrischer Widerstand .............ccccceeeiiiiiiiiiinenn, Qm...

Vi



Symbole und Abkirzungen

Abkurzungen

F-d-Kurve Kraft-Abstands-Kurve

F-s-Kurve Kraft-Weg-Kurve

HRAES hochauflosende Augerelektronenspektroskopie
IEP isoelektrischer Punkt

PID Proportional-Integral-Differential
REM Rasterelektronenmikroskop

r.F. relative Luftfeuchte

RKM Rasterkraftmikroskop

RT Raumtemperatur

RTM Rastertunnelmikroskop

TEM Transmissionselektronenmikroskop
vdW van der Waals

Bezeichnung der zu den RKM-Messungen verwendeten Standardrasterparameter

2d-N50, 2d-N20, 2d-N10, 1d-N, 2d-N, 1d-P, 2d-P
(siehe Tabelle 3.7 und Tabelle 3.8, Kapitel 3.2.5)

1d eindimensionaler Rastermode (linienhafte Ubergleitung)

2d zweidimensionaler Rastermode (flachenhafte Ubergleitung)
N Messung im Normalmode

P Messung im Parallelmode

50,20bzw.10 Kantenldnge des quadratischen Rasterfeldgmin

Proben- und Materialbezeichnungen

a-Al,05 einkristallines Aluminiumoxid (Saphir)

a-Sio, amorphes Siliciumdioxid

A-Plane Saphir mit Oberflachenorientierung paralle(2a20) - Ebene
C-Plane Saphir mit Oberflachenorientierung parallel @00(Q) -Ebene
R-Plane Saphir mit Oberflachenorientierung paralle(¥1©€2) - Ebene
Si einkristallines Silicium

VIII



1. Einleitung

Die Entwicklungsgeschichte der Menschheit ist eng mit den alltaglichen Phanomenen der
Reibung und des Verschleil3es verknipft. Angefangen von der Entfachung eines Feuers durch
die beim Aneinanderreiben zweier Hoélzer entwickelte Warme, Uber die praktische Losung
von Gleitreibungsproblemen beim Transport von Steinquadern fir den Bau der &gyptischen
Pyramiden bis hin zum Einsatz modernster technischer Mikrosysteme stellen Reibungs- und
VerschleiRvorgange eine Problematik dar, deren Erforschung sich die Tribologie als die
"Wissenschaft und Technik von aufeinander einwirkenden Oberflachen in Relativbéwegung
zum Ziel gesetzt hat.

Nach heutiger Auffassung sind Reibung und Verschlei3 als komplexe Vorgange zu be-
trachten, deren Elementarprozesse stochastischer Natur sind und die als dissipative, nicht-
lineare, dynamische Vorgange in zeitlich und ortlich verteilten Mikrokontakten ablaufen. Die
experimentelle Untersuchung und theoretische Modellierung tribologisch relevanter
Wechselwirkungsmechanismen im Mikrobereich ist deshalb auch flr das Verstandnis der
grundlegenden Reibungs- und VerschleiBmechanismen in makroskopischen Systemen von
Bedeutung. Einen weiteren Aspekt stellt die zunehmende Miniaturisierung technischer
Systeme dar. Hierbei erfordert der Einsatz mikromechanischer Komponenten z.B. in magne-
tischen Datenspeichern oder bei mikroelektromechanischen Systemen (MEMS) neue Ver-
fahren zur Charakterisierung tribologisch beanspruchter Oberflachen und der Reibung bis
hinunter in den atomaren Bereich. Aus diesen Anforderungen heraus entwickelte sich in den
zurtickliegenden Jahren die Mikrotribologie als junges, eigenstandiges Forschungsfeld. Neue
oberflachensensitive Untersuchungsmethoden wie die Raster-Kraft-Mikroskopie bieten dabei
die Madglichkeit, Informationen Uber elementare Reibungs- und VerschleiRvorgange im
atomaren Maldstab bis hin zum Mikrometerbereich zu erhalten. In dieser Hinsicht zeigen
aktuelle Ergebnisse mikrotribologischer Untersuchungen deutlich, dal3 die makroskopisch
abgeleiteten Reibungsgesetze nicht zwangslaufig auf den atomaren Bereich Ubertragbar sind.
Die Mikrotribologie bietet hierbei vielféltige Ansatze, den Abstand zwischen der theore-
tischen Betrachtung von Reibungsph&nomenen und der anwendungsbezogenen ingenieur-
technischen Sicht zu verringern.



1. Einleitung

1.1 Tribologische Grundlagen

Mit der Einfuhrung des Begriffesribologie (Jost-Report, 19661]), der als Ubergeordneter
Begriff die Wissenschaft und Technik von aufeinander einwirkenden Oberflachen in Relativ-
bewegung beinhaltet, wurde ein fachlibergreifender Rahmen fiir das interdisziplindre Zusam-
menwirken von Physik, Chemie, Werkstoffwissenschaften und anwendungsbezogenen
Ingenieurdisziplinen geschaffen. Die Tribologie verbindet die Bearbeitung von Reibungs-,
Verschleil3- und Schmierungsproblemen miteinander und schliel3t entsprechende Grenz-
wechselwirkungen sowohl zwischen Festkorpern als auch zwischen Festkdrpern und Flissig-
keiten oder Gasen ein [2-5].

1.1.1 Grundbegriffe

Die elementare Struktur eindgsbologischen Systems(Tribosystem) setzt sich aus den
Komponenten Grund- und Gegenkorper, Zwischenstoff und Umgebungsmedium zusammen,
zu deren funktionellen Aufgaben die Ubertragung bzw. Umformung von Energie, Bewegung,
Masse oder Information gehdren. Die Struktur eines Tribosystems schliel3t weiterhin die
Stoff- und Formeigenschaften der Elemente sowie die auftretenden Wechselwirkungen mit
ein. Die von Storgréf3en (z.B. Vibrationen, Temperatur- und Luftfeuchteschwankungen)
Uberlagerten EingangsgréfRen bilden ein Beanspruchungskollektiv, das durch die Bewegungs-
art, den zeitlichen Bewegungsablauf sowie die technisch-physikalischen Beanspruchungs-
parameter Normalkraft, Geschwindigkeit, Temperatur und Beanspruchungsdauer charakte-
risiert wird. Durch die Einwirkung des Beanspruchungskollektivs werden die einzelnen
Systemkomponenten unterschiedlichen tribologischen Beanspruchungen ausgesetzt, die im
wesentlichen durch die Relativbewegung und die Wechselwirkungen der beteiligten Ober-
flachen unter dem Einflu3 von Kraften gekennzeichnet sind und deren Wechselwirkungs-
parameter als dynamische Systemparameter angesehen werden. Bei der Umsetzung der
Eingangs- in nutzbare Ausgangsgrof3en treten zugleich reibungs- und verschleiBbedingte
Verlustgro3en auf, die sich in Form von Energie- und Materialverlusten bzw. in Oberflachen-
veranderungen an Grund- und Gegenkorper auf3ern. Die im Verlauf der tribologischen
Beanspruchung stattfindenden dynamischen Anderungen an den Komponenten des Tribo-
systems konnen dessen Struktur und Eigenschaften erheblich beeinflussen [2-6].

Reibung ist eine Wechselwirkung zwischen sich berihrenden Stoffbereichen von Korpern,
die deren Relativbewegung verhindert (Haftreibung, statische Reibung) oder entgegen wirkt
(Bewegungsreibung, dynamische Reibung). Bei &uf3erer Reibung sind die sich berihrenden
Stoffbereiche verschiedenen Kérpern zugehorig. Der Widerstand gegen eine Relativbewegung
von Volumenelementen innerhalb fester, fllissiger oder gasformiger Korper wird als innere
Reibung bezeichnet, fur die der Begriff der Viskositat kennzeichnend ist [4, 7, 8]. In Abhan-
gigkeit von der Art der Relativbewegung der Reibpartner ist nach [7] zwischen Gleit-, Roll-,
Walz-, Bohr- und StofRreibung sowie deren Mischformen zu unterscheiden, die sowohl bei
gleichférmiger als auch bei ungleichférmiger oder intermittierender Bewegung auftreten
konnen [8]. Die Gleitreibung ist die Reibung zwischen Korpern, deren Geschwindigkeiten in
den Berihrungsflachen nach Betrag und/oder Richtung verschieden sind [7].



1.1 Tribologische Grundlagen

Anhand des Aggregatzustandes der beteiligten Stoffbereiche wird eine Einteilung des
Reibungszustandesn Festkorper-, Flussigkeits-, Gas- und Mischreibung vorgenommen [7].
Wahrend bei Festkorperreibung ein unmittelbarer Kontakt ohne trennende Zwischenschicht
zwischen Grund- und Gegenkdorper vorliegt [9], werden diese bei einer Flissigkeits- bzw.
Gasreibung durch einen Flussigkeits- bzw. Gasfilm vollstandig voneinander getrennt. Mit
dem Begriff der Mischreibung werden die Mischformen unterschiedlicher Reibungszustande
(z.B. die Kombination aus Festkdrper- und Flussigkeitsreibung) gekennzeichnet [4, 7]. Die
zur Charakterisierung der Reibung dienende, dimensionBlegringszahly wird aus dem
Verhaltnis der parallel zur Kontaktflache entgegengesetzt zur Bewegungsrichtung wirkenden
Reibungskraft g und der senkrecht zur Kontaktflache aufgebrachten Normalkraft F
gebildet [4, 7]. Gegebenenfalls kann zwischen der statischen Reibungskraft, Bzw.
Reibungszahl g, im Fall der statischen Reibung ohne Relativbewegung und der
dynamischen Reibungskrafg B, bzw. Reibungszahly, bei dynamischer Reibung mit
Relativbewegung unterschieden werden [4]. Bei Festkorperreibung wird die Reibungskraft
vor allem durch energiedissipierende Prozesse wie Adhasion und Scheren von Haftver-
bindungen, Bildung neuer Oberflachen, plastische Deformation, Furchung sowie elastische
Hysterese und Déampfung bestimmt, die unter dem BedRéibungsmechanismen
zusammengefal3t werden [4, 8].

Verschleil3 wird nach [6] definiert als der fortschreitende Materialverlust aus der Oberflache
eines festen Korpers, hervorgerufen durch mechanische Ursachen, d.h. Kontakt und Relativ-
bewegung eines festen, flissigen oder gasférmigen Gegenkdrpers. Er aul3ert sich im Auftreten
von losgeldsten kleinen Teilchen (Verschlei3partikel) sowie in Stoff- und Forménderungen
der tribologisch beanspruchten Oberflachenschicht. Eine Klassifizierung der Verschlei3arten
erfolgt im wesentlichen nach der Kinematik und der Struktur des vorliegenden Tribosystems.
Bei Festkorperreibung werden z.B. die VerschleiBarten Gleit-, Roll-, Walz-, Prall-, Schwin-
gungs- oder Furchungsverschleil unterschieden. Die physikalischen und chemischen Wech-
selwirkungen zwischen den Elementen des Tribosystems werden anhand unterschiedlicher
VerschleiBmechanismenbeschrieben. Als HauptverschleiBmechanismen sind nach [6] die
folgenden Prozesse anzusehen:

— Adhésion:Bildung und Trennung von atomaren Bindungen (lokale Kaltverschweil3ungen)
zwischen Grund- und Gegenkdorper,

- Abrasion: Materialabtrag infolge ritzender Beanspruchung der weicheren Oberflache des
Grundkoérpers durch einen harteren Gegenkorper (z.B. Mikrorauheit, Verschleil3partikel),

— Tribochemische Reaktiol€hemische Wechselwirkung (z.B. Oxidation) zwischen Grund-
und Gegenkorper, Zwischenstoff und/oder Umgebungsmedium infolge tribologischer
Beanspruchung (Aktivierung),

— Oberflachenzerrittungermidung und Ri3bildung durch die tribologische Wechselbean-
spruchung der Oberflachenbereiche von Grund- und Gegenkdrper, die zu Materialtren-
nungen fihren.

" Unter der Normalkraft fist hierbei ausschlieRlich die extern aufgebrachte Komponente der Normalkraft zu
verstehen. Zusatzliche Beitrage zur Normalkraft wie z.B. Adh&sionskrafte im Kontaktbereich finden keine
Berucksichtigung. Zur Unterscheidung wird fir die extern aufgebrachte Normalkraft im weiteren der Begriff
Auflagekraft F;, verwendet.
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Bei ein und derselben VerschleiRart konnen die Verschleilmechanismen einzeln, neben-
und/oder nacheinander auftreten. Die dadurch hervorgerufenen Veranderungen an den tribo-
logisch beanspruchten Oberflachen sowie die Art und Form entstandener Verschleif3partikel
werden durch verschiedenartige VerschleiRerscheinungsformen charakterisiert [3, 6, 10, 11].

1.1.2 Makro- und Mikrotribologie

Die Aufgabe der Tribologie ist die Erforschung reibungsbedingter Energiedissipationen und
verschleiRbedingter Materialschadigungsprozesse. Unter dem Bgiifotribologie soll

hier die Untersuchung tribologisch relevanter Wechselwirkungen bei der Reibung zwischen
makroskopischen Kdérpern wie z.B. in ingenieur-technischen Systemen verstanden werden.
Die Betrachtung der in einem makroskopischen Tribosystem ablaufenden Reibungs- und Ver-
schlei3prozesse kann dazu im Makro-, Mikro-, Nano- und atomaren Bereich erfolgen [12].

Die von Amontong1699) und Coulomb (1785)zur Beschreibung der Festkorperreibung
formulierten Reibungsgesetze, wonach u.a. die ReibungskyaftsForoportional zur extern
aufgebrachten Auflagekraft, Fund unabhangig von der geometrischen Kontaktflache A
angenommen wurde, besitzen aus heutiger Sicht keine oder nur noch eingeschrankte Giiltig-
keit. Basierend auf den vddowdenund Tabor (1964)entwickelten theoretischen Modellen

wird vielmehr davon ausgegangen, dal3 bei FestkorperreibunBesiilerung der Oberflachen

nur in diskreten Mikrokontakten stattfindet ("Multi Asperity Contact”). Diese Mikrokontakte
ergeben sich aus der Struktur und Verteilung von Mikrorauheiten auf den am Kontakt
beteiligten Oberflachen (Mikrogeometrie). Die reale KontaktflachedA., die Summe der
Mikrokontaktflachen, ist i.a. deutlich kleiner als die geometrische Kontaktflache zwischen den
Reibpartnern. Des weiteren erh6ht sich infolge plastisch-elastischer Deformationsprozesse
oder verschleilRbedingten Materialabtrags mit steigender Auflagekraft die Anzahl der
Mikrokontakte und somit die reale Kontaktflache. Durch die Berthrung der Oberflachen in
den Mikrokontaktbereichen kénnen interatomare Wechselwirkungen zur Adh&sion bzw. zur
Bildung von Mikroverschweilungen fihren, die bei der Relativbewegung von Grund- und
Gegenkorper plastisch verformt und abgeschert werden. Bei vernachlassigbarem Verschleif3
ist die Reibungskraft dann gleich dem Produkt aus dem Scherwiderstanérhalb der
Mikrokontaktbereiche und der realen Kontaktflache. Die Festkorperreibung kann damit auch
als additive Uberlagerung der Beitrage aus den adhasiven Wechselwirkungen und der
plastischen Verformung beschrieben werden [3, 4, 8, 13].

Um die Reibungs- und VerschleilBmechanismen bis in den atomaren Bereich hinab zu ver-
stehen, ist es notwendig, vom makroskopischen Tribosystem zum tribologischen Mikrosystem
Uberzugeherin diesem Zusammenhang wurde mit Beginn der neunziger Jahre der Begriff der
Mikrotribologie gepragt. Das Anliegen der Mikrotribologie ist die Untersuchung von
Reibungsphanomenen im Mikro- und Nanometerbereich sowie auf atomarer Ebene. Hierflr
wird oft auch der Ausdruck Nanotribologie verwendet [14-18]. Die Komponenten
makroskopischer Tribosysteme sind durch eine grof3e Masse und hohe wirksame Krafte
(i.a. >> 1 N) gekennzeichnet. Aus den daraus resultierenden tribologischen Beanspruchungs-
bedingungen gehen bei Festkorperkontakt VerschleiRvorgange hervor, die u.a. zu einer
Zerstorung der im Kontakt befindlichen Oberflachen flihren konnen.
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Im Vergleich dazu zeichnen sich mikrotribologische Systeme durch eine geringe Masse von
zumindest einem der beiden Reibpartner und durch niedrige Auflagekrafte (<< 1 N) aus [14].
Die tribologischen Vorgadnge im Kontakt werden hierbei zunehmend von den physikalisch-
chemischen Eigenschaften der Oberflachen in den ersten Atomlagen oder von Adsorbat-
schichten dominiert, die sich in ihren Eigenschaften grundlegend von denen des Grund-
materials unterscheiden kénnen. Verschleildvorgange treten dabei oft gar nicht oder nur in den
obersten Atomlagen auf [18]. Die Ubergange von der Makro- zur Mikrotribologie bis hin zu
atomaren Reibungsvorgangen sind flie3end.

1.2 Rastersondenmikroskopie

Aufgrund der in mikrotribologischer Hinsicht primar durch Oberflacheneigenschaften wie
z.B. Topographie, Adhasions- und Grenzflachenenergie bestimmten Reibungs- und Ver-
schleiBmechanismen spielt deren mef3technische Erfassung eine wesentliche Rolle bei der
Bewertung mikrotribologischer Vorgange. Als ein wichtiges Instrument zur Oberflachen-
charakterisierung hat sich dabei 8astersondenmikroskopie(Scanning Probe Microscopy,

SPM) etabliert. Ausgehend von dem 1982 duBahnig und Rohrer vorgestellten Raster-
Tunnel-Mikroskop [19], kurz RTM (Scanning Tunneling Microscope, STM), wurden weitere
Gerate entwickelt [20-26], deren Grundprinzip schematiscBiichl.1 dargestellt ist [20].

= Steuerelektronik
Piezoelektrische
Aktuatoren
Detektor
Regelkreis Sonden- .
spitze Probe
Wechsel-
wirkung

Bild 1.1: Schematischer Aufbau eines Rastersondenmikroskops.

Eine Sondenspitze wird einer Probenoberflache bis auf Bruchteile eines Nanometers ange-
nahert. In Abh&ngigkeit vom Abstand und den Eigenschaften von Spitze und Probe kommt es
dabei zu spezifischen Wechselwirkungen zwischen beiden. Da sich die Sondenspitze wesent-
lich néaher an der Probenoberflache befindet als die Wellenlange der zu detektierenden
Wechselwirkung ("Nahfeld-Mikroskopie”), ist das mikroskopische Auflésungsvermdgen
hauptsachlich von der GréRe des Wechselwirkungsbereiches bestimmt [20, 21]. Zur Bild-
erzeugung wird die Sondenspitze rasterartig Uber die Probenoberflache bewegt. Annaherung
und Relativbewegung werden mit Hilfe piezoelektrischer Aktuatoren realisiert, die eine
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raumliche Positionierung bis in den Subnanometerbereich ermdglichen. Gleichzeitig werden
in jedem Rasterpunkt den auftretenden Wechselwirkungen adaquate Mel3gré3en detektiert, die
anschlielend anhand der aufgezeichneten Daten durch ein Bildverarbeitungssystem in einer
dreidimensionalen Abbildung dargestellt werden. Um die WechselwirkungsgréRen konstant
zu halten, kénnen die Melf3signale auch als EingangsgrofRen eines Regelkreises genutzt
werden. In diesem Fall erfolgt meist eine bildhafte Darstellung der Regelgrol3en.

Eine der wichtigsten Entwicklungen unter den Rastersondenmikroskopieverfahren ist das
Raster-Kraft-Mikroskop (RKM), dal3 als Weiterentwicklung des RTM 1986 Bomig,
Quateund Gerber [27] vorgestellt wurde. Die Raster-Kraft- oder Atom-Kraft-Mikroskdpie
("Scanning Force Microscopy’, SFM; “Atomic Force Microscopy’, AFM) nutzt die verschie-
denen Kraftwechselwirkungen zwischen den Atomen einer Sondenspitze und einer Probe als
WechselwirkungsgroR3en. Wird die an einem als Hebelarm ausgelegiemenFederbalken

(dem sogenannten Cantilever) befestigte Spitze an die Probenoberflache herangefihrt, so
fuhren die zwischen Spitze und Probe auftretenden Wechselwirkungskréfte zu einer abstands-
abhangigen Auslenkung des Cantilevers. Diese wird mittels geeigneter Detektoren registriert
und stellt die eigentliche Mel3groRe dar. Eine elektrische Leitfahigkeit der Probe wird beim
RKM, im Gegensatz zum RTM, nicht vorausgesetzt.

Aus dem Prinzip des RKM wurde u.a. ®eibungskraftmikroskopie (Friction Force Micro-

scopy, FFM) [28-34] abgeleitet, die in Bezug auf die Untersuchung tribologischer Vorgange
eine Methodik zur Verfigung stellt, bei der vom makroskopischen Standpunkt aus gesehen,
die Tastspitze ein Modell fur eine Einzelrauheit im Gleitkontakt mit einer Probenoberflache
darstellt ("Single Asperity Contact”). Durch diese Vereinfachung ist es u.a. méglich geworden,
die im allgemeinen aul3erst komplexen Reibungs- und Verschleil3vorgéange hinsichtlich ein-
zelner Wechselwirkungsmechanismen im Mikrobereich detailliert zu untersuchen. Neben dem
Einsatz von Rastersondenmikroskopen zur topographischen Charakterisierung von Ober-
flachen werden, speziell mit dem RKM, Reibungs- und Adhésionskréfte zwischen verschie-
denen Materialien und bei unterschiedlichen Umgebungsbedingungen untersucht. Typische
Auflagekrafte liegen im nN- undN-Bereich. Die Gro3e der Kontaktflachen betragt dabei nur
einige Quadratnanometer. Weiterhin gewinnt die Messung mikromechanischer Eigenschaften
sowie der Vergleich experimentell gewonnener Daten mit theoretischen Modellen anhand
molekular-dynamischer Simulationen von Reibungs- und Kontaktkraften sowie plastischer
und elastischer Deformationsprozesse an metallischen und keramischen Oberflachen zuneh-
mend an Bedeutung. Von besonderem Interesse ist auch die Untersuchung einzelatomarer
Wechselwirkungen und damit zusammenh&ngender Reibungsphanomene, die ebenfalls mit
dieser Technik realisierbar ist. Zur Darstellung von Ergebnissen mikrotribologischer Unter-
suchungen mit dem RKM und verwandten Methoden wird an dieser Stelle auf eine Auswahl
von Einzelbeitragen [33, 35-48] bzw. Ubersichtsartikel [18, 49-55] verwiesen.

" Bei den auftretenden Kréaften handelt es sich nicht zwangslaufig um atomar lokalisierte Krafte. Deshalb ist die
allgemeinere Formulierung Rasterkraftmikroskopie (RKM) bzw. Scanning Force Microscopy (SFM) der
Bezeichnung Atom-Kraft-Mikroskopie bzw. Atomic Force Microscopy (AFM), die von Binnig et al. gepragt
wurde, vorzuziehen.
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1.3 Materialspezifische Grundlagen

1.3.1 Silicium und Siliciumoberflachen

Silicium ist mit 28 % nach Sauerstoff das haufigste Element auf der Erde. Es tritt gebunden in
Form von Quarz (Si¢) und einer Vielzahl von Silicaten auf. Seine Verbindungen finden auf
allen industriellen Gebieten Verwendung. Technisch wird elementares Silicium aua.BiO
aluminothermisch durch Umsetzung mit Aluminium oder durch thermisch aktivierte Reduk-
tion mit Kohle gewonnen. Mit Hilfe von Tiegel- oder Zonenziehverfahren werden daraus
hochreine Siliciumeinkristalle hergestellt, die u.a. in der Mikroelektronik und in der Mikro-
systemtechnik Anwendung finden [56-62].

Silicium ist ein Halbmetall, das in reiner, kristalliner Form-§i) metallisch glanzende,
dunkelgraue, sprbde, harte, regulére Oktaederkristalle ausbildet. Es kristallisiert im kubischen
Kristallsystem in Diamantstruktur. Dieses besteht aus zwei kubisch flachenzentrierten Gittern,
welche um ein Viertel der Raumdiagonalen gegeneinander verschoben sind, so dal jedes Si-
Atom tetraedrisch von vier weiteren Si-Atomen umgeben Bld (1.2). Eine instabile
hexagonale Modifikation ist ebenfalls bekannt [63, 64].

Silicium
Raumgruppe: Fd3m (227)
Gitterkonstante: a=0,540 nm
Atomradius: 0,132 nm

Bindungsabstand:  Si-Si 0,177 nm

Bild 1.2: Diamantstruktur des Silicium im kubischen Gitter (nach [63]). Die unterschied-
liche Einfarbung der Atome kennzeichnet jeweils &quivalente Gitterplatze.

Der Schmelzpunkt von Silicium liegt bei 1410°C, die Dichte betragt 2,33 d@sh Der
E-Modul von Silicium wird mit 130 bis 190 GPa angegeben [58] und ist hinsichtlich der
kristallographischen Orientierung anisotrop [65]. Elektrisch ist Silicium ein Eigenhalbleiter,
dessen Eigenschaften durch den Einbau von Dotierungselementen (wie z.B. P oder B) in das
Kristallgitter beeinflul3t werden kénnen [66].

Kristallines Silicium ist chemisch sehr reaktionstrdge und in Wasser praktisch unldslich.
Verdiinnte S&uren, einschliellich FluRsdure, reagieren nicht mit Silicium. Heil3e, konzen-
trierte, oxidierend wirkende S&uren greifen Silicium dagegen an [57]. In verdlinnten Alkali-
laugen wird Silicium zu Silicaten gel6st [64].

An Siliciumoberflachen bildet sich bereits bei Raumtemperatur unter Einwirkung von Sauer-
stoff eine thermodynamisch stabile, passivierende am@piceumdioxid -Schicht &-Si0,),

sog. “native oxide”, mit einer Dicke von ca. 1-2,5 nm [67, 68]. Die strukturbestimmenden
Bausteine de®-SiO, sind SiQ-Tetraeder, die ein Uber Sauerstoffbriickenbindungen ver-
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knupftes, unregelmafiges, raumliches Netzwerk von Siliciumatomen ("Continuous Random
Network”, Zachariasen, 193%ilden @ild 1.3). Die Verknupfung der Si@Tetraeder erfolgt

Uber die Tetraeder-Ecken, so dal3 sich fir das Netzwerk eine stéchiometrische Zusammen-
setzung von Si@ergibt.

Silicium @ Sauerstoff o Wasserstoff

Bild 1.3: Aufbau und Struktur von amorphem Siliciumdiox&i0O,):
a) Variation des (Si-O-Si)-Bindungswinkels zwischen den,-Si€@raedern,
b) Kugelmodell einea-SiO,-Netzwerkebene,
c) Schematische Darstellung verschiedener Bindungsverhaltnisse und Defekte
an einer Si(100)/SiE@Grenzflache (nach [67]).

Die Si-O-Bindungen der Tetraeder weisen gleichzeitig kovalenten und ionischen Charakter
auf (gemischter Bindungszustand) [69]. Der Bindungswinkel innerhalb derT®itaeder
betragt 109,5°, der Winkel zwischen den Sauerstoffbriickenbindungen variiert zwischen 120°
und 180° und liegt im Mittel bei 144° (Bild 1.3a). Wie im Bild 1.3b schematisch dargestellt,
bilden lokal jeweils 3 bis 8 Tetraeder planare oder gefaltete Ringstrukturen, wobei jeder ein-
zelne Tetraeder wiederum als Strukturkomponente an vier unterschiedlichen Ringen beteiligt
ist [67, 70]. Innerhalb dea-SiO,-Struktur werden eine Reihe von Defekten wie z.B. freie
Sauerstoffbindungen beobachtet. In Verbindung mit Wassermolekilen werden weiterhin
Si-OH-Gruppen (Silanol) und Si-H-Bindungen festgestellt, die maf3geblichen Einflu® auf die
Struktureigenschaften haben (Bild 1.3c) [67]. Die Anbindung deg-Shicht an die Silici-
umoberflache erfolgt durch ein- bis dreiwertiges Silicium, was zu einer nicht-stdchiometri-
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schen Zusammensetzung an der SiSBenzflache innerhalb der ersten zwei Monolagen
des Siliciumdioxids in Form von SiO, bzw. SiQ fuhren kann [67, 71].

Die Bildung einer Si@Schicht auf Silicium wird in sauerstoffhaltiger Atmosphare bei hohe-
ren Temperaturen durch thermische Oxidation unterstitzt. Dabei wird eine mit der Zeit expo-
nentiell abnehmende Wachstumsrate beobachtet. Die Anreicherung der Atmosphére mit
Wasserdampf (Feuchtoxidation) fuhrt zu einer deutlich héheren Oxidationsrate, wobei die
Anzahl der Defekte aufgrund einer vermehrten Bildung von Si-OH-Gruppen zunimmt und die
Dichte der Si@-Schicht durch eine Aufweitung des Netzwerks herabgesetzt wird [58, 72, 73].
Die theoretische Dichte vaaSiO,-Schichten wird oberhalb einer Schichtdicke von ca. 3 nm
mit 2,2 g/cnt angegeben. Unterhalb vomg sind in Abhangigkeit vom Abstand zur Si/$iO
Grenzflache hohere Dichten mit bis zu 3,9 gfam beobachten, die auf eine Variation der
Netzwerkstruktur in Grenzflachennéhe zurtickgefuhrt werden [67, 74].

Der E-Modul von Siliciumdioxid wird mit 70-73 GPa angegeben [&3i0,-Schichten von
einigen Mikrometern Dicke, die durch thermische Oxidation hergestellt wurden, wiesen einen
E-Modul von 57 GPa (nach Trockenoxidation) bzw. 67 GPa (nhach Feuchtoxidation) auf [59].
Inwieweit diese Angaben auf das "native oxide” Uibertragbar sind, ist nicht bekannt.

Chemisch betrachtet ist Siliciumdioxid vor allem in kristallisiertem Zustand sehr reaktions-
trdge und in Wasser und Sauren nahezu unléslich, wird jedoch von FluRséaure (HF) unter
Bildung von Siiz angegriffen. Amorphes SiQst reaktionsfahiger und I6st sich in waldrigen
alkalischen Losungen [64]. Unter Normalbedingungen neigen Siliciumdioxidoberflachen zur
Adsorption von Wasser aus der Umgebungsatmosphare. Durch das adsorbierte Wasser
konnen einzelne Siloxanbindungen des Si-O-Netzwerks gemalf

=Si-0-Si=+H,0 0 =Si-0OH + HO- Si=

aufgebrochen und zwei Silanolgruppen gebildet werden (Hydroxylierung) [57, 69, 75, 76]. Da
die Hydroxylierung aus Platzgriinden nicht vollstdndig stattfindet, ist davon auszugehen, daf3
neben den chemisorbierten OH-Gruppen noch Siloxangruppen an ge®i&@lache vor-
handen sindRild 1.4) [75-78].

QO 5 0w ¢

&HWHH

Silicium @ Sauerstoff Wasserstoff
starke Bindung = = schwache Bindung -

Bild 1.4: Oberflachengruppen an Siliciumdioxid in Verbindung mit Wasser (nach [75-78]).

Die Packungsdichte der OH-Gruppen ist vom Verteilungszustand desaBi@ngig. Fur
amorphes Si@ mit einer Dichte von 2,2 g/cinwird eine Oberflaichenbedeckung von ca.
5 OH-Gruppen/nrh abgeschatzt. Kristallines SiCkann mit bis zu 10 OH-Gruppen/dm
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bedeckt sein [77]. Aufgrund der vorhandenen Silanolgruppen reagiererOBedflachen
schwach sauer [57, 77]. Eine weitere physische Adsorption von Wassermolekilen aus der
Umgebungsatmosphare erfolgt primar Uber Wasserstoffbrickenbindungen an den hydrophilen
OH-Gruppen und ist von der thermischen Vorbehandlung abhangig. Zur vollstandigen
Entfernung physisorbierten Wassers von einer,&0erflache werden Temperaturen von
400-450°C bendtigt. Die vollstdndige Desorption fest gebundener OH-Gruppen findet bei
Temperaturen tber 800°C statt [77, 78].

Nach [79] ist das Benetzungsverhalten von Wasser im Kontakt mit dem auf dem Silicium
befindlichen Siliciumdioxid von der Dicke der Oxidschicht abhangig. Fur Schichtdicken
>4 nm wird der Benetzungswinkel mit ca. 0° angegeben. Nach Abtrag deS&i@ht auf
Schichtdicken von < 4 nm zeigt sich eine mit abnehmender Oxiddicke nichtlineare Zunahme
des Benetzungswinkels, die die Anderung des Oberflaichencharakters von hydrophil hin zu
hydrophob wiederspiegelt. Bei vollstandiger Entfernung des &i®eist sich die oxidfreie,

reine Siliciumoberflache als hydrophob. Der Benetzungswinkel im Kontakt mit Wasser liegt
in diesem Fall bei fast 90°. Als ursé&chlich fir dieses Verhalten werden nach [79] eine nicht-
stéchiometrische Zusammensetzung und Anderungen in der atomaren Struktur des Silicium-
dioxids in den ersten Atomlagen sowie Unterschiede in der Konfiguration der oberflachen-
nahen Sauerstoffatome jeweils in Abh&angigkeit von der Oxidschichtdicke angesehen.

1.3.2 Aluminiumoxid und Aluminiumoxidoberflachen

Aluminiumoxid hat in reiner Form und als Komponente keramischer Werkstoffe ein breites
Anwendungsspektrum. Dazu zéhlen sein Gebrauch als hochtemperatur- und korrosions-
bestandiges Material im Maschinen- und Anlagenbau und in der chemischen Industrie sowie
seine Nutzung als Isolations- und Substratmaterial in der Elektrotechnik und Elektronik. Bei
medizinischen Implantaten und in der Optik ist sein Einsatz ebenfalls von Bedeutung [80-82].

Als Ausgangsmaterial fur die industrielle Erzeugung von Aluminiumoxid dient fast
ausschliel3lich mineralischer Bauxit, der im Bayer-Prozel3 aufgeschlossen und durch an-
schlieBende Calcinierung z1Al ,O5 Uberfuhrt wird [80, 81]a-Al,Os ist im System Al-O die
einzige, bei allen Temperaturen thermodynamisch stabile Phase. Das als Mineral nattrlich
vorkommenden-Al,Os ist im allgemeinen Sprachgebrauch als Korund bekannt. Naturliche
und synthetisch, z.B. nach dem Verneuil-Verfahren [64] hergestelhé&,Os-Einkristalle
werden auch als Saphir (farblos oder blau) bzw. Rubin (rot) bezeichnet, wobei die Farbgebung
auf eine Dotierung mit Ti-, Fe-, V- oder Cr-lonen oder auf Kristallgitterfehler zurtckzuflhren
ist [64, 80]. Daneben sind eine Reihe weiterer, jedoch instabi});Adormen bekannt, die

sich je nach Temperatur und Ausgangsmaterial beim Entwassern (Dehydratation) von
Aluminiumhydroxiden bilden. Die Modifikationen unterscheiden sich in der Packung der
Sauerstoffatome, in der Art der Besetzung der Gitterliicken und in ihrer Fehlordnung. Die
bekannteste Modifikation ist dagsAl,Os;, das durch ein kubisches, tetragonal verzerrtes
Spinellgitter gekennzeichnet ist. Allen Modifikationen degQAlist gemeinsam, dal’ sie beim
Erhitzen, teils Uber Zwischenstufen, bei 1200°@-Al,O; Ubergehen [80, 83].

a-Al,O; kristallisiert im trigonalen System in einer hexagonal-rhomboedrischen Gitterstruktur
(Bild 1.5). Die rhomboedrische bzw. trigonale Einheitszelle enthélt 4 Al- und 6 O-Atome. Im
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1.3 Materialspezifische Grundlagen

hexagonalen System setzt sich die Einheitszelle aus je 12 Al- und 18 O-Atomen zusammen.
Dabei bilden die Sauerstoffanionen in der hexagonal dichtesten Packung O-Ebenen mit der
Stapelfolge ABAB senkrecht zur c-Achse. Die Oktaederplatze des Kristallgitters werden zu
zwei Drittel von den Aluminiumkationen besetzt, was zu einer Tetraederverzerrung im
Kristallgitter fihrt. Aufgrund der ungleichen Besetzung der Oktaederplatze werden drei
Al-Ebenen (a, b, ¢) unterschieden. Die vollstandige Stapelfolge der O- und Al-Ebenen im
Kristallgitter wird mit A-a-B-b-A-c-B-a-A-b-B-c-A beschrieben [82, 84]. Aus der Elektro-
negativitatsdifferenz der Gitterionen ergibt sich ein lonenbindungsanteil von 45-50 % [80].

o — AlL,O4
Raumgruppe: D3, bzw. R3C (167)
Gitterkonstanten
hexagonal: a=0,475nm
c =1,297 nm
trigonal: a=0,512 nm
o=55,28"°
lonenradien: AIB* 0,053 nm
0Oz 0,138 nm

Bindungsabstand:  AI-O (KZ4) 0,177 nm
Al-O (KZ6) 0,189 nm

Sauerstoff Aluminium

O o

Bild 1.5: Hexagonal-rhomboedrische Gitterstruktur de&l,Os (nach [84-86]).
Eingezeichnet ist ebenfalls der Umril3 der trigonalen Einheitszelle.

Elektrisch ist Aluminiumoxid ein Isolator und zeichnet sich durch eine hohe thermische
Bestandigkeit aus. Der Schmelzpunkt vaAl,O; liegt bei ca. 2050°C, die theoretische
Dichte zwischen 3,98-4,02 g/énfiB0, 83, 85]. Fur den E-Modul von Saphir, der bzgl. der
kristallographischen Orientierung anisotrop ist [80, 83], werden Werte zwischen 350 und
460 GPa angegeben [82, 85].

Die Oberflachenenergie voa-Al,O; ist von der Gitterebene abhangig. Fur Oberflachen
parallel zu den kristallographischen Ebenen (0001)20) und(1012), die auch mit C-, A-

bzw. R-Plane bezeichnet werden, nimmt die Energie in der Reihenfolge C-, A-, R-Plane ab.
An der (0001)-Oberflache befinden sich Aluminiumionen in der obersten Lage, die ein Drittel
der Gitterplatze zwischen den lonen der darauf folgenden Sauerstoffebene besetzen. Bei den
anderen beiden Oberflachen wird die oberste Lage von Sauerstoffionen gebilBét In®

sind die theoretisch ermittelten Atomanordnungen von Spaltflachen an den kristallographi-
schen Oberflachen (0001(1120) und(1102) schematisch dargestellt. Die Konfigurationen
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1. Einleitung

der Kristallionen entsprechen dabei dem Zustand niedrigster Oberflachenenergie. Eine ther-
mische Aktivierung fuhrt jeweils zu Abstandsanderungen zwischen den Gitterebenen
(Relaxation) und zur geometrischen Umordnung der oberflachennahen Atome (Oberflachen-
rekonstruktion) und hat eine Reduzierung der Oberflachenenergie zur Folge [66, 87-91].

a) (0001)-Oberflache, C-Plane b) (1120)-Oberflache, A-Plane
0,0,0,.0 °
0.0.0_0
0,04,02,0
0,02020 Q
0,.0,.0.0
05 05 0, O QS
0,0,0,0
20202020
oY0"%0%0 00
c) (1102)-Oberflache, R-Plane
o o o
00090,
9090%0
Sauerstoff Aluminium
‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ O ©  obere Atomlage

O o O O o O @ nachste Atomlage(n
‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ (n)

000099

Bild 1.6: Atomare Struktur vora-Al,Os-Oberflachen fir die kristallographischen Ober-
flachenorientierungen apQ01), b)(1120) und c)1102) (nach [87]).

Chemisch istn-Al,O3 sehr reaktionstrage und gegentber Sauren und Basen unempfindlich.
Die Loslichkeit in Wasser liegt bei weniger als’100® mol/l [56, 63, 64, 80]. Unter Nor-
malbedingungen werden an ,8k-Oberflachen insbesondere bei Pulvern Wassermolekile
adsorbiert (Hydratation) bzw. durch Dissoziation des adsorbies@®naté OH-lonen chemi-
sorbiert (Hydroxylierung). Reines, ungestorteg\l,O; zeigt dabei keine oder nur geringe
Neigung zur Hydratation, wogegen sigi\l ,O3 sehr leicht hydratisieren lait [56, 80, 75, 77].
Eine vollstandige Hydratation findet meist nicht statt, kann aber durch gleichzeitige mecha-
nische Aktivierung oder unter Druck beobachtet werden [80]. Zur Entfernung von chemi-
sorbierten OH-lonen sind Temperaturen von bis zu 1200°C erforderlich. Fur die Physisorption
von Wasser aus der Umgebungsatmosphare kommen als hydrophile Gitterstellen die OH-
Gruppen, die SauerstoffionenLefvisBasezentren) und die Aluminiumionen_e(is
Saurezentren) in Betracht, wobei die Anlagerung priméar an den OH-Gruppen der Oberflache
erfolgt. Die mdglichen Formen der OH- und@Anbindung an eine ADs-Oberflache ist

den Bindungsverhaltnissen am $iQvgl. Bild 1.4) vergleichbar [92, 93]. Die Wasser-
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1.3 Materialspezifische Grundlagen

adsorption nimmt mit der relativen Luftfeuchte zu und ist de&\l,O; im Vergleich zu
anderen AIOs;-Modifikationen am geringsten. Zur vollstdndigen Dehydrierung von physisor-
biertem Wasser werden Temperaturen > 350°C bendtigt [75, 80].

Aluminiumoxidoberflachen weisen in Losungen amphoteren Charakter auf und zeigen in
Abhangigkeit vom pH-Wert sowohl mit S&uren als auch mit Basen Protolysereaktionen:

Al-OH +H" = AI-OH," = Al" + H,0,
Al-OH + OH™ = AI-O” + H,0,

die an den Oxidoberflachen positive in sauren bzw. negative Ladungen in basischen Losungen
zur Folge haberB(ld 1.7) [56, 57, 85, 94].

3 OH_ 2 0OH™
? Al(OH), H,0 7‘
¢oco_ 0 00
Sauerstoffionen AR O O O O o2 Aluminiumionen
o —Al,O4
SAUER +H,0 @ BASISCH
H*
N a0 9 - \+
o ~» 9000 o
O°O Ooo Hydroxylgruppen OQO O°O

deprotonierte Hydroxylgruppen protonierte Hydroxylgruppen
Aluminium @ Sauerstoff 0 Wasserstoff

Bild 1.7: Schematische Darstellung der OberflachenreaktionenovAh,O5 in walirigen
Lésungen (nach [94]).

1.3.3 Untersuchungen zur Reibung

Die aus der Fachliteratur getroffene Auswahl von Untersuchungsergebnissen zur Reibung von
Silicium, Siliciumdioxid und Aluminiumoxid erfolgte unter der Mal3gabe, dald der Beitrag zur
Reibung durch mechanische Einflisse als weitgehend vernachlassigbar angesehen werden
kann und priméar adhasive Komponenten bestimmend waren. Dies ist bei sehr glatten Ober-
flachen (R im Nanometerbereich) und kleinen Auflagekraften zu erwarten. Es wurde deshalb
eine willkurliche obere Grenze fir die extern aufgebrachte Normal- bzw. Auflagekraft von

1 N festgelegt. Unter der im Zusammenhang mit rasterkraftmikroskopischen Untersuchungen
(RKM-Messungen) angegebenen Auflagekraftist die extern durch den Cantilever aufge-
brachte Komponente der Normalkraft senkrecht zur Probenauflage zu verstehen.
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1. Einleitung

Silicium und Siliciumdioxid

Untersuchungen zur statischen Reibung von Silicium- und Siliciumdioxidoberflachen bei
einer Auflagekraft von 0,GN bis 0,75 N in gleichartiger und gemischter Paarung sowie unter
kontrollierter Variation der Umgebungsatmosphare wurden in [95] vorgestellt. Fur die am
Mel3system Platte/Platte durchgefiihrten Versuche wurden als Grundkorper Scheiben von ca.
50 mm Durchmesser und als Gegenkdrper Platten mit einer Kontaktflache von jeweils
1 mmx1mm GrolRe eingesetzt. Die im Mel3system Stift/Platte verwendeten Stifte wiesen
einen Radius von 3 mm auf. Auszugsweise sind die ermittelten statischen Reibungsgzahlen

in Tabelle 1.1dargestellt.

Paarung Vorbehandlung Umgebungs- MeRsystem | Auflagekraft Mstat
bedingungen
SiO,/SiO, - Luft, Normaldruck Platte/Platte 0,5-4,0uN 0,54
Si0,/SiO, 200°C/20 min Luft, Normaldruck Platte/Platte 0,5-4,0 uN 0,21
Si0O,/SiO, 200°C/20 min Luft, 1,3x103 Pa Platte/Platte 0,5-4,0 uN 0,36
SiO,/Si - Luft, Normaldruck Platte/Platte 0,5-4,0 uN 0,48
SiO,/Si 200°C/20 min Luft, Normaldruck Platte/Platte 0,5-4,0uN 0,31
SiO,/Si 200°C/20 min Luft, 1,3x10° Pa Platte/Platte 0,5-4,0 uN 0,33
Si0,/SiO, - Luft, Normaldruck Stift/Platte 10-750 mN 0,43
Si0,/SiO, 200°C/20 min UHV, 6,7x108 Pa Stift/Platte 10-750 mN 0,20
SiO,/Si - Luft, Normaldruck Stift/Platte 10-750 mN 0,55
SiO,/Si 200°C/20 min UHV, 6,7x108 Pa Stift/Platte 10-750 mN 0,39
SiO,/Si 200°C/20 min N, < 10 Pa Stift/Platte 10-750 mN 0,20
SiO,/Si 200°C/20 min 0, <10° Pa Stift/Platte 10-750 mN 0,55
SiO,/SiO, 200°C/20 min Ar, <10* Pa Stift/Platte 10-750 mN 0,20
Si0,/SiO, 200°C/20 min N, < 104 Pa Stift/Platte 10-750 mN 0,15
SiO,/Si0, 200°C/20 min 0,5, <10° Pa Stift/Platte 10-750 mN 0,75

Tabelle 1.1: Statische Reibungszafl,; zwischen Si@ und SiQ bzw. SiQ und Si bei
unterschiedlichen Umgebungsbedingungen und Auflagekréaften (nach [95]).

Aufschlu3reich waren besonders die Unterschiede in den Reibungszahlen zwischen unbe-
handelten und den durch eine Warmebehandlung (20 min bei 200°C) vorbehandelten Proben.
An Luft wurde die beobachtete Abnahme der Reibungszahl nach erfolgter Warmebehandlung
auf die Reduzierung des aus der feuchten Luft an den Oberflachen adsorbierten Wassers
zurtckgefuhrt. Eine vergleichbare Abnahme der Reibungszahl ist auch nach Evakuierung der
Probenkammer gemessen worden. Die Exposition mit Ar-Gas hatte keinen Einflu3 auf die
Reibung. Bei MN-Exposition wurde eine Verringerung der Reibungszahl festgestellt. Die
Zugabe von Sauerstoff fihrte zu einem Anstieg der Reibungszahl, wobei zwischam&iO

SiO, die Zunahme starker war als zwischen Si und,.SX3 Ursache daflr gaben die Autoren

eine starkere Bindung zwischen den Oxidoberflachen im Vergleich zur Bindung zwischen Si
und SiQ im Kontakt an.
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1.3 Materialspezifische Grundlagen

In [96] wurde mit Hilfe eines Zentrifugaltribometers eine statische Reibungszahl zwischen
zwei Si(100)-Plattchen (R= 1 nm) vonug,: = 0,09 ermittelt. Die geometrische Kontaktflache
wurde mit 1 cr angegeben. Die Messungen erfolgten unter Laboratmosphére bei 30% r.F.
und einer Auflagekraft von 0,69 mN.

In [97] werden Messungen zur einsinnigen Gleitreibung zwischen ein- und polykristallinen
Si-Oberflachen sowie zwischen SiOberflachen vorgestellt, die unter Laboratmosphare mit
einem Stift/Scheibe-Tribometer durchgefuhrt wurden. Die ScheibeR5(mm) wiesen im
Ausgangszustand eine Rauheit voyjrFR2 nm auf, der Kontaktradius der verwendeten Stifte
wurde mit 200 mm angegeben. Die Versuche wurden mit Gleitgeschwindigkeiten von 0,4 bis
0,7 m/s durchgefuhrt. Eine Auswahl der ermittelten dynamischen Reibungspahleeigt

Tabelle 1.2 Dabei wurde zwischen der Reibungszahl zu Versuchsbagipnia, dem

darauf folgenden Bereich maximaler Reibungy,( maxma uUnd der Reibungszahl im
stationaren Zustanglyy,, swaionar UNterschieden. Eine Abhangigkeit der Reibung von der
kristallographischen Orientierung der Si-Oberflachen konnte nicht festgestellt werden [97].
Weiterhin ist in Tabelle 1.2 der in [98] an einem Mikromotor aus Silicium ermittelte
Reibungszahlbereich angefihrt, der in [97] zu Vergleichszwecken herangezogen wurde. Dabei
wiesen die Autoren auf die gute Korrespondenz dieser Werte mit den festgestellten
dynamischen Reibungszahlen aus dem stationaren Bereich ihrer eigenen Untersuchungen hin.

Paarung MeRsystem Auflagekraft | Hayn, initial | Hdyn, maximal | Hdyn, stationar | Quelle
Si(110)/Si(110)
Si(111)/Si(110) Stift/Scheibe 50-100 mN 0,25 0,7 0,3
Si(100)/Si(110) [97]
Si(110)/Poly-Si Stift/Scheibe 50-100 mN - - 0,3-0,4

SiO,/Si0, Stift/Scheibe 50-100 mN 0,55 0,8 0,7

Poly-Si/Si Mikromotor k.A. - - 0,25-0,35 | [98]

200-10000 U/s

Tabelle 1.2: Dynamische Gleitreibungszapl,, zwischen unterschiedlich orientierten Si-
Oberflachen und Sign Selbstpaarung (nach [97]) sowie an einem Silicium-
Mikromotor (nach [98]) jeweils unter Laboratmosphare.

RKM-Messungen zur Reibung auf unterschiedlich vorbehandelten ein- und polykristallinen
Siliciumoberflachen wurden in [99] und [100] vorgestellt. Dabei kamen als Gegenkorper
SisN4-Spitzen mit einem Spitzenradius von ca. 30 nm zum Einsatz. Die Ergebnisse der unter
Laboratmosphére und bei Normalkréften von O bis 150 nN durchgefihrten Untersuchungen
sind in Tabelle 1.3 zusammengefal3t. Dabei wurde die Normalkraft aus der Summe der
Auflagekraft und der ermittelten Adhasionskraft zwischen Spitze und Probe errechnet. Die
Angaben zur geometrischen Mittenrauheit d&r Oberflachen wurden mit dem RKM auf
einer Flache von jeweils (1 x fiym? [99] bzw. (0,5 x 0,5um? [100] ermittelt.

In Zusammenhang mit den Messungen nach [100] wurde auch der Einflul3 der Topographie
auf die Reibungskraft untersucht. Die Autoren kamen zu dem Schluf3, dal3 eine Korrelation
zwischen der lokalen Anderung der gemessenen Reibungskraft und der lokalen Topographie-
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steigung bestand (vgl. [45]). Vergleichsweise wurden in einem Labortribometer Reibungs-
messungen unter reversierender Gleitbeanspruchung (0,8 mm Gleitweg, Frequenz 1 Hz)
zwischen SiN4s-Kugeln (1 5 mm) und Silicium-Platten bei einer Auflagekraft von 1 N
angefuhrt. Die Reibungszahl lag hierbei mit 0,4 fast eine GréRenordnung tber den mit
dem RKM ermittelten Werten [99].

Probe Probenoberflache Vorbehandlung Rq in nm Reibungszahl p | Quelle
Si-Einkr. | SiO, (native oxide) - 0,14 0,07-0,08 [99]
Si-Einkr. K.A. gereinigt mit HF 0,14 0,06
Si(111) SiO; (native oxide) - 0,11 0,03
Si(110) SiO, (native oxide) - 0,09 0,04

Si(100) SiO; (native oxide) - 0,12 0,03

Poly-Si SiO, (native oxide) - 1,07 0,04 [100]

Poly-Si SiO, (native oxide) gelappt 0,16 0,05

Si(111) 0,5 um SiO, Trockenoxidation 0,11 0,04

Si(111) 1 um SiO; Feuchtoxidation 0,25 0,04

Tabelle 1.3: RKM-Reibungsmessungen an Silicium Ein- und Polykristallen, sowig-SiO
Oberflachen im Kontakt mit §,-Spitzen (nach [99, 100]).

Anhand von RKM-Messungen wurde der Einflu3 der relativen Feuchte auf die Reibung
zwischen Wolframspitzen (Spitzenradri400 nm) und hydrophilen, oxidbedeckten Si(100)-
Oberflachen in [101, 102] aufgezeigt. Die Reibungspahlirde dabei dem Anstieg der Mel3-
kurven Rr(F,) gleichgesetzt. Bei den in einer kontrolliert mit Wasserdampf angereicherten N
Atmosphére durchgefuhrten Experimenten wurde fir Feuchten <75 % keine signifikante
Abhangigkeit der Reibungszahl von der Feuchte festgestellt. Gleichzeitig konnte eine
Zunahme der Reibungs- und Adhasionskrafte mit steigender Zahl der Ubergleitungen regi-
striert werden. Dieses Verhalten wurde auf eine Vergro3erung der Kontaktflachen im Verlauf
der Messung zurickgefihrt. Fir hohere Feuchten ist eine Abnahme der Reibungszahl mit
steigender Feuchte van= 0,56 bei 75 % r.F. ayf = 0,25 bei 95 % r.F. beobachtet worden.

Als Erklarung dafir wurde der zunehmende Wasserdampfpartialdruck angesehen, der unge-
bundene Wassermolekile in die Kontaktbereiche prefl3t und somit deren Scherwiderstand
herabsetzt. Weiterhin wurde festgestellt, daf3 fir Auflagekréafte zwischen -900 nN und 400 nN
naherungsweise eine lineare Zunahme der Reibungskraft mit steigender Auflagekraft zu ver-
zeichnen war. Dies wurde durch eine VergrofRerung der Anzahl der Mikrokontaktflachen mit
zunehmender Auflagekraft erklart.

Uber den Unterschied der Reibungskraft zwischen H-terminierten und in-situ oxidierten
Si(100)-Oberflachen wurde in [103] berichtet. Die Untersuchungen wurden mit einem RKM
unter Laboratmosphare bei 70 % r.F. und unter Verwendung von Si-Spitzen als Gegenkorper
durchgefuhrt. Die Auflagekraft betrug 20 nN. Auf den oxidierten Si-Oberflachen wurde eine
Reibungskraft von 120 nN ermittelt, auf den H-terminierten Bereichen von 100 nN.
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Bei den in [104] vorgestellten RKM-Messungen zur Reibungskraft auf H-terminierten, hydro-
phoben Si(100)-Oberflachen im Vergleich zu S@berflachen wurden Reibungszahlen von
Hsi = 0,6 bzw.usio, = 0,3 im Kontakt mit Si-Spitzen festgestellt. Die bei einer Auflagekraft
von bis zu 35 nN durchgefiihrten Versuche fanden in trockepAtrNosphére statt.

Aluminiumoxid

Untersuchungen zur Reibung zwiscle\l ,05-Einkristallen (Saphir) untereinander und mit
Silicium wurden in [96] und [105] vorgestellt. Die Messung der dynamischen Reibungszahl
erfolgte in einem Labortribometer (Stift/Platte-Anordnung) bei reversierender Ubergleitung
(v=1mm/s). Fur die Platten wurde eine Mittenrauheit vy Rnm angegeben. Der
Durchmesser der Stifte lag bei 2,4 mm. Die unter Laboratmosphére (30-35 % r.F.) und bei
einer Auflagekraft von 10-50 mN ermittelten Ergebnisse sirichlrelle 1.4zusammengefalt.

Paarung MeRsystem Auflagekraft Mdyn Quelle
Saphir/Saphir(0001) Stift/Platte 50 mN 0,15 [96]
Saphir/Si(100) Stift/Platte 50 mN 0,11
Saphir/Saphir Stift/Platte 10-50 mN 0,08 [105]
Si(100)/Saphir Stift/Platte 10-50 mN 0,15

Tabelle 1.4: Dynamische Reibungszahlen zwischen Saphir/Saphir und Saphir/Si(100)
unter Laboratmosphére bei 30-35 % r.F. (nach [96, 105]).

In [96] wurde die mit einem Zentrifugaltribometer unter Laboratmosphéare (30 % r.F.) und
einer Auflagekraft von 0,69 mN ermittelte statische Reibungszahl zwischen einem Saphir-
und einem Si(100)-Plattchen (jeweilsR1 nm, A; = 1 cn?) mit pg:= 0,10 angegeben.

Im Rahmen von mikrotribologischen Untersuchungen an Materialien fir Schreib-Lese-Kopfe

in Computerfestplatten wurden in [106] RKM-Reibungsmessungen an polykristallinem
a-AlL,03 (99,5 %) mit einer mittleren KorngroRe von [m vorgestellt. Als Gegenkdrper
wurden SiN,-Spitzen mit einem Spitzenradius von 30-50 nm verwendet. Die Normalkraft lag
zwischen 10 nN und 150 nN. Fur die Reibungszahl wurde unter Laboratmosphare ein Wert
von 0,03 ermittelt. Die zum Vergleich in einem Labortribometer@AlPlatte/SiN4,-Kugel

mit 0 3 mm) in reversierender Ubergleitung (s = 7 mm, v = 1 mm/s) bei 10 mN Auflagekraft
durchgefuhrten Reibungsmessungen ergaben zu Versuchsbeginn eine dynamische Reibungs-
zahl vonpgyn, inita = 0,18 und im stationaren Zustand Werte M@R stationa— 0,2-0,6.

In [104, 107] wurden die Ergebnisse von RKM-Untersuchungen zum Einflul3 der relativen
Luftfeuchte auf die Reibung zwischen @k-Oberflachen im Kontakt mit Si- und 8l,-
Spitzen dargestellt. Die Oberflachen beider Spitzenmaterialien wurden aufgrund der Bedek-
kung mit einer Si@Schicht als oxidisch charakterisiert. Bild 1.8 ist die ermittelte Abhan-
gigkeit der Reibungszahlt von der relativen Luftfeuchte wiedergegeben. Die Messun-
gen wurden mit einer Auflagekraft von 1-100 nN durchgefihrt. Im Ergebnis stellten die
Autoren fest, dal3 die Reibung nur schwach von der relativen Feuchte beeinfluf3t wurde und
fuhrten dies auf einen hydrophoben Charakter dgdADberflache zurick.
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1. Einleitung
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Bild 1.8: Reibungszahli in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchpezwischen einer
SiO,-bedeckten Siliciumspitze und einer,@®k-Oberflache (nach [104]).

Erganzend sei auf die in [108] vorgestellten RKM-Untersuchungen zur Gleitreibung zwischen
SisN4-Spitzen und Si® bzw. ALOs-Oberflachen in Abhangigkeit vom pH-Wert des Umge-
bungsmediums hingewiesen. Als Elektrolyt wurde eine 1 mM NaCl-Ldsung verwendet. Die
Einstellung des pH-Wertes erfolgte durch Zugabe von HCI bzw. NaOH. Im Ergebnis erwies
sich die Reibungskraft als sensitiv auf die spezifischen isoelektrischen Punkte (IEP, SiO
pH= 2, SEN4: pH= 6, Al,Os: pH= 9) der Materialien. Bei gleichnamiger Oberflachenladung

der Probekorper war qualitativ eine niedrige Reibungskraft zu verzeichnen, wahrend bei
entgegengesetzter Ladung hohe Reibungskréafte beobachtet wurden. Quantitative Angaben zur
Reibungskraft bzw. zu Reibungszahlen wurden nicht dargestellt.

1.4 Zielsetzung

Das Ziel der vorliegenden Arbeit war die Untersuchung der Reibung von Silicium- und
Al,Os-Einkristalloberflachen im Gleitkontakt mit Silicium. Unter Einsatz rasterkraftmikro-
skopischer Verfahren sollten die Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen zwischen den
Materialien unter Modifikation der Beanspruchungs- und Umgebungsbedingungen charakte-
risiert werden, um RuUckschlisse auf bestimmende Faktoren bei der Reibung im Mikro- und
Submikrometerbereich zu erhalten. Hierbei war insbesondere der Einflu3 der relativen Luft-
feuchte sowie der Auflagekraft von Interesse, deren gezielte Variation im Vordergrund der
Untersuchungen stehen sollte.

Die zur Losung der Aufgabenstellung zur Verfigung stehenden, kommerziellen Rasterkraft-
mikroskope waren durch zusétzliche Versuchseinrichtungen zu ergéanzen. In Hinblick auf die
Realisierung der Messungen waren geeignete Probenpraparationsverfahren und Vorgehens-
weisen zur Versuchsdurchfihrung zu erarbeiten sowie spezifische Methoden zur Auswertung
und Analyse der experimentellen Daten zu entwickeln. Ausgehend von den Untersuchungs-
ergebnissen sollten die relevanten Einflu3faktoren und Mechanismen der Reibung zwischen
Silicium und Silicium bzw. AIO; und Silicium herausgearbeitet und diskutiert werden.
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2. Rasterkraftmikroskopie

Beim Rasterkraftmikroskop (RKM) werden zwei Korper (Sondenspitze und Probe) einander
auf geringe Distanz angenéhert bzw. in Kontakt miteinander gebracht. In Abhangigkeit von
den Materialeigenschaften und den Umgebungsbedingungen sind dabei spezifische abstands-
abhangige Kraftwechselwirkungen zwischen beiden zu beobachten. Van der Waals-Kréafte,
elektrostatische und magnetische Kréfte zahlen hier zu den langreichweitigen Wechsel-
wirkungen, die in Abstanden von bis zu einigen hundert Nanometern mef3bar sind. Im Nah-
bereich unterhalb 1 nm bzw. im Kontakt Gberwiegen dagegen interatomare repulsive Krafte
und Adhasionswechselwirkungen. Eine ausfuhrliche Darstellung sowie die Diskussion rele-
vanter Kraftwechselwirkungen wird z.B. in [109, 110] gegeben.

2.1 Funktionsprinzip

Die beim RKM als Kraftsensor eingesetzte Sondenspitze befindet sich am freien Ende eines
als Hebelarm wirkendeweichenFederbalkens, dem sog. Cantilewsis geometrische Form

wird dafur haufig eine einfache Balkengeometrie mit rechteckigem Querschnitt verwendet

(Bild 2.1a). Wahrend sich die Spitze der Probenoberflache nahert, wird aufgrund der auf sie
einwirkenden Kraftwechselwirkungen der Cantilever aus seiner Ruhelage ausgelenkt. Diese
Auslenkung stellt die eigentliche Mel3grdl3e dar.

b) C)
I :
ke K

X " Rasterrichtu ng

a) Cantilever

mit Spitze

O

Bild 2.1: Schema (a) und Grundprinzipien des dynamischen (b) und statischen (c) RKM.

Ahnlich dem Elektronenstrahl in der Rasterelektronenmikroskopie wird zur flachenhaften
Kartierung der Wechselwirkungen zwischen Sondenspitze und Probe eine rasterartige Relativ-
bewegung der Spitze bezlglich der Probenebene (x-y-Ebene) ausgefuhrt. Die mittels Piezo-
aktuatoren realisierte Bewegung erfolgt dabei zeilenweise, wobei in jedem Rasterpunkt ein
adaquates Melf3signal als Funktion der x-y-Koordinaten registriert wird.
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2. Rasterkraftmikroskopie

Allgemein sind zwei Grundprinzipien der Rasterkraftmikroskopie zu unterscheiden: die
dynamischeund diestatischeRasterkraftmikroskopie.

Dasdynamische RKM tastet die Probenoberflache beriihrungslos ab ("Non-Contact Mode”),
wobei der Arbeitsabstand zwischen einigen Nanometern und einem Mikrometer liegt. Zur
Messung der Kraftwechselwirkungen wird der Cantilever extern zu einer Schwingung im
Bereich seiner Resonanzfrequenz angeregt. Nahert sich die Spitze der Oberflache, so werden
die Schwingungseigenschaften des Systems durch die abstandsabhangigen Wechselwirkungs-
krafte Ryw beeinflu®t, die als zusatzliches Federsystem wirken (Bild 2.1b). Die effektive
Federkonstantek des Gesamtsystems ergibt sich zu

OF w

0z
wobei ke die vertikale Federkonstante des Cantilevers ist. Beim dynamischen RKM wird also
nicht die Kraft sondern vielmehr der Kraftgradient registriert. Zur Signalgewinnung kann die
Resonanzverschiebung des Systems oder die Anderung der Schwingungsamplitude des Canti-
levers herangezogen werden. Das dynamische RKM eignet sich besonders zur Messung sehr
kleiner Krafte (16-1012 N) und zur Untersuchung langreichweitiger Kraftwechselwirkungen.
Aufgrund der bertihrungslosen Abtastung findet keine Belastung von Spitze und Probe statt,
so daf? auch sehr empfindliche Oberflachen wie z.B. von biologischen Objekten oder moleku-
laren Schichten untersucht werden kénnen [31, 43, 110, 111].

Keg =Kc +

2.1)

Beim statischen RKM befindet sich die Sondenspitze im direkten Kontakt mit der Proben-
oberflache. Es wird deshalb auch vom sog. Kontaktmode ("Contact Mode”) gesprochen. Im
einfachsten Fall 1ait sich die Kraft nach dem HOOK schen Gesetz aus der Auslenkomg z
freien Ende des Cantilevers und Uber dessen Federkonstamte k

F=Kkczc (2.2)
bestimmen (Bild 2.1c). Mit dem statischen RKM ist eine sehr hohe, bis in den atomaren
Bereich reichende laterale und vertikale Ortsauflosung moglich. Die Kontaktkréfte zwischen
Spitze und Probe liegen typischer Weise bei einigehN,0kbnnen aber auch bei entspre-
chender Konfiguration bis zu PN betragen. Durch die Kontaktbeanspruchung sind sowohl
Zerstbrungen an der Probenoberflache als auch an der Sondenspitze mdglich. Weiterhin
spielen Kapillarkrafte, z.B. bei Messungen an feuchter Luft eine Rolle, deren Beitrag den
anderer Wechselwirkungskréfte deutlich Gbersteigen kann. Das statische RKM erméglicht u.a.
auch die Bestimmung von Reibungskraften [21, 42, 110]. Zur Signalgewinnung wird beim
statischen RKM zwischen der Messung in konstanter Hohe ("Constant Height Mode”) und der
Messung mit konstanter Kraft ("Constant Force Mode”) unterschi&iddr2(2) [22].

Im Constant-Height-Mode wird nur die Auslenkungzdes Cantilevers registriert, d.h. es
erfolgt keine Nachflihrung der Sondenspitze in Abhangigkeit vom Hohenprofil der Oberflache
und der Abstandgzder Cantileverbasis zur Bezugsebene (i.a. die Probenauflage) ist konstant
(Bild 2.2a). Fur die Messung werden Oberflachen vorausgesetzt, die keine oder nur geringe
Hohenkorrugationen im Nanometerbereich aufweisen. Angewandt wird diese Methode
vorrangig fir Messungen bei denen eine atomare Ortsauflésung erreicht werden soll.

20



2.2 MelRBmethoden

a) Piezo- Cantilever

aktuator

Bild 2.2: Betriebsmoden des statischen RKM:
a) Constant-Height-Mode und b) Constant-Force-Mode.

Zur Messung imConstant-Force-Mode wird die vertikale Auslenkung des Cantilevegs z

und damit die Kraft zwischen Spitze und Probe konstant gehalten (Bild 2.2b). In jedem
Rasterpunkt wird dazu die Auslenkung registriert und als Mel3signal einem Regelkreis zuge-
fuhrt, der Uber die Langenausdehnupgines Piezoaktuators die Vertikalposition der Canti-
leverbasis relativ zur Bezugsebene solange andert, bis ein vor Beginn der Messung einge-
stellter Sollwert fur die Auslenkungczwieder erreicht wird. Eine konstante Wechsel-
wirkungskraft vorausgesetzt, folgt die Sondenspitze damit dem Oberflachenprofil der Probe.

2.2 MefRmethoden

Bei der Betrachtung der MelRmethoden werden im Folgenden die Verhaltnisse eines im
“Constant Force Mode” arbeitenden statischen RKM dargestellt. Nach Annaherung der Spitze
in den Probenkontakt sind im statischen Fall nur die Normalkrafte in vertikaler Richtung zu
bertcksichtigen, die zu Auslenkungen des Cantilevers in z-Richtung fiihren. Mit Beginn der
Rasterung wird die Spitze relativ zur Oberflache in der x-y-Ebene bewegt, wobei mit dem
Begriff der Rasterrichtung i.a. die Richtung der Zeilenbewegung umschrieben wird und senk-
recht dazu der Zeilenwechsel stattfindet. Die im Kontakt wirksamen attraktiven Wechsel-
wirkungskrafte auf3ern sich im dynamischen Fall auch als Lateralkréfte, die in x- bzw.
y-Richtung der Bewegung der Spitze auf der Probenoberflache entgegenwirken. Entsprechend
der GroR3e der Lateralkréfte fuhren diese zu zusatzlichen Auslenkungen des Cantilevers. Zur
Veranschaulichung, sind imild 2.3 die Auslenkungen eines balkenférmigen Cantilevers in
Abhéngigkeit von der Rasterrichtung fir die Bewegung normal bzw. parallel zu dessen
Langsachse (bezeichnet als Normal- bzw. Paralleimode) schematisch dargestellt.

Wie aus der Grafik ersichtlich, fihrt eine in vertikaler Richtung wirksame Kgafhimer zu

einer Auslenkung in z-Richtung. Erfolgt die Bewegung normal zur Cantileverachse, werden
infolge der Lateralkraft f£Quer- und Torsionsauslenkungen beobachtet, wahrend bei Be-
wegungen parallel zur Cantileverachse durch die Lateralkyaguslenkungen in z-Richtung

zu verzeichnen sind [29, 112-114]. Aufgrund der mechanischen Uberlagerung von Lateral-,
Torsions- und Vertikalbewegung entspricht die tatsachliche Cantileverauslenkung dabei
immer einer Kombination der hier einzeln dargestellten Komponenten [33].

21



2. Rasterkraftmikroskopie

NORMALMODE

Rasterrichtung normal
zur Cantileverlangsachse

T Vertikalauslenkung

Querauslenkung

Torsionsauslenkung

~— K

PARALLELMODE

Rasterrichtung parallel
zur Cantileverlangsachse

g

Vertikalauslenkung

TP

F2

Auslenkung nach unten

P

-~ F

Auslenkung nach oben

P

Fr —>

Bild 2.3: Schematische Darstellung der Cantileverauslenkung in Abh&ngigkeit von der
Rasterrichtung und der an der Spitze angreifenden Kraft.

Bei der Bestimmung der Cantileverauslenkung nach dem Reflexionsprinzip ("Optical Lever
Deflection”) ist eine simultane Messung der Vertikal- und Torsionsauslenkungen gegeben
(Bild 2.4). Um Querauslenkungen weitgehend ausschliel3en zu kdnnen wird vorausgesetzt,
dal3 die Breite des Cantilevers weitaus grof3er als dessen Dicke ist, so dal sich Lateralkrafte in
x-Richtung praktisch nur in der Torsionsauslenkung &uf3ern kdnnen [29, 33, 115, 116].

a)

Laser Photodiode

Spiegel

Cantilever
mit Spitze

X " Rasterrichtu ng

b) Uoy = (Uy + Ug) - (Ug + Up)

Vertikalauslenkung

Ug = (Uy+Up) - (Ug + Up)

Torsionsauslenkung

Bild 2.4: a) Messung der Cantileverauslenkung nach dem Reflexionsprinzip ("Optical
Lever Deflection”) und b) Auswertung der Sensorspannungen der Photodiode.
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2.2 MelRBmethoden

Das Mel3prinzip (Bild 2.4a) beruht darauf, dal3 der von einer Laserdiode erzeugte optische
Mel3strahl auf das freie Ende des Cantilevers gerichtet wird, welches als Reflektionsflache
dient. Unter Krafteinwirkung auf die Spitze wird der Cantilever in vertikaler Richtung ausge-
lenkt bzw. um seine Langsachse tordiert und es erfolgt eine Ablenkung des Laserstrahls. Uber
einen Spiegel wird der reflektierte Laserstrahl auf eine in vier Segmente unterteilte Photo-
diode (Sensor) projiziert, die das auftreffende Laserlicht in intensitdtsabhéngige Spannungs-
werte umwandelt. Anhand der an den Segmenten registrierten Sensorteilspannungen wird die
Position des Mel3strahls auf der Photodiode bestimmt und mef3technisch erfal3t. Bei einer in x-
Richtung verlaufenden Bewegung ist die vertikale Auslenkung des Cantilevers proportional
der Differenz der Sensorteilspannungen der oberen und unteren Segmente, wahrend die durch
Lateralkrafte bedingten Torsionsauslenkungen proportional zur Differenz der Teilspannungen
der linken und rechten Segmente sind (Bild 2.4b):

F, OUg, 0By (2.3)

F, DU g B+ (2.4)
Die Grofien $und § geben die Positionsempfindlichkeit des Sensors beziglich der Vertikal-
bzw. der Torsionauslenkung des Cantilevers an [30, 117].

Fur dieTopographiemessungm “Constant Force Mode” wird im Kontakt die vertikale Aus-
lenkung des Cantilevers konstant gehalten, indem Uber einen Piezoaktuator die Vertikalpo-
sition der Cantileverbasis relativ zur Bezugsebene so verandert wird, dal3 die Sensorspannung
Uo.u einem vorgegebenem konstanten Sollwert entspricht. Die Langenanderung des Piezo-
aktuators ist damit ein Malf3 fir die topographische Hohe h der Probenoberflache und wird als
Funktion h(x,y) aufgezeichnet (Topographiebild). Fir eine Zeilenbewegung normal zur Canti-
leverlangsachse (Normalmode) kann unabhangig davon die Sensorspanprgy)uU
registriert werden, um Informationen tber die Lateralkrafte im Kontakt anhand der Torsions-
auslenkung des Cantilevers zu erhalten (Lateralkraftbild). In diesem speziellem Fall wird von
Lateralkraftmikroskopi€ Lateral Force Microscopy’, LFM) oder allgemeiner \Reibungs-
kraftmikroskopie * ('Friction Force Microscopy’, FFM) gesprochen [29-33, 118].

2.2.1 Reibungskraftmikroskopie

Fur die qualitative und quantitative Bewertung der im Kontakt wirksamen Reibungskrafte ist
es notwendig, die Cantileverauslenkungen unter Krafteinwirkung und die Kontrastmecha-
nismen der Abbildungsprozesse naher zu betrachten. Hierfur wird von einem im “Constant
Force Mode” betriebenen RKM ausgegangen. Hinsichtlich der Bewegung der Spitze relativ
zur Probenoberflache wird dabei zwischen der Rasterrichtung in x-Richtung, d.h. normal zur
Cantileverlangsachse und der Rasterrichtung in y-Richtung parallel dazu unterschieden, woftr
die BegriffeNormalmode bzw. Parallelmode eingefiihrt werden (vgl. Bild 2.3). Des weite-

ren wird von einem balkenférmigen Cantilever mit rechteckigem Querschnitt ausgegangen.
Anhand der geometrischen Abmessungen des Cantilevers BgeiidRe D- und Lange k

(Bild 2.5a) sowie dem Elastizitatsmodul E bzw. dem Schubmodul G des Cantilevermaterials

" In der Literatur werden die Bezeichnungen LFM bzw. FFM teils mit widerspriichlichem Inhalt verwendet. Der
Begriff der “Friction Force Microscopy” fafdt i.a. die Messung von Lateral- bzw. Reibungskraften unabhangig
von den speziell verwendeten Methoden oder Verfahrensweisen zusammen. Dagegen sollte der Begriff der
“Lateral Force Microscopy” dem eben beschriebenen MeRverfahren vorbehalten bleiben.
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2. Rasterkraftmikroskopie

erfolgt nach [29, 119] die Berechnung der vertikalen Federkonstantiek Federkonstante
kg senkrecht zur Cantileverlangsrichtung und der Torsionsfederkonstaggenif

ke = (EBcDE)/ (aL}) (2.5)
ko = (EBZD: )/ (42) (2.6)
kr =(GBcDE)/(3LcL2) 2.7)

Dabei wird von einem Uber die Cantileverlangelkonstanten Flachentragheitsmoment aus-
gegangen. Fur die Berechnung vaniird vorausgesetzt, dali:B> D¢ gilt.

Bild 2.5: a) GrolRen und Koordinatensystem b) Ableitung der effektiven Cantileverlange
unter einer Kraft Fin z-Richtung und c) unter einer Kraff id y-Richtung.

Die Gro3e von & liegt in der Praxis i.a. weit Gber der vertikalen Federkonstan(&aktor

100 bis 1000), so dal3 Querauslenkungen des Cantilevers vernachlassigt werden kénnen. Fur
die Torsionsauslenkung ist nach Gleichung 2.7 neben der Cantileverdicke die Spitzeplange L
malf3gebend.

Normalmode

Die Wechselwirkungen im Kontakt rufen eine am Spitzenende angreifende FKraétrvor,

deren x-Komponente bei der Bewegung in Xx-Richtung zu einem Torsionsmoment
M+t(Lc) = KL und so zu einer Torsionsauslenkung des Cantilevers um dessen Langsachse mit
dem Torsionswinked; fihrt (Bild 2.5a). Nach [119] gilt unter der Annahme einer konstanten
Normalkraft  senkrecht zur Probenoberflache:

F, =ak:L, (2.8)
Bei der Messung im "Constant Force Mode” wird die Cantileverauslenkumgdzdamit die
Auflagekraft i konstant gehalten. Far = O folgt E = F_. Unter der Kraft Ewird die Spitze
aus der Normalenrichtung um den Winke} verkippt, so dal3 die Normalkraft, Einer
AnderungAF, = F, tanay unterliegt und F# F_ ist. Bei kleineno und konstantem, Fergibt
sich fur die Normalkraft Fndherungsweise

F, =F +Fa- (2.9)
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2.2 MelRBmethoden

Parallelmode

Bei der Bewegung in y-Richtung bewirken die z- und y-Komponenten der am Spitzenende
angreifenden Kraff eine Auslenkung z(y) des Cantilevers in z-Richtung (Bild 2.5b, c), die
nach [119-121] fur kleine Auslenkungen an einem balkenformigen Cantilever unter der
Voraussetzung (dz/d§x< 1 durch eine Differentialgleichung der Form
d_zz _ Mg(y)
dy?  El(y)
beschrieben werden kann.g{) ist dabei das von der angreifenden Kraft hervorgerufene
Biegemoment und,ldas Flachentragheitsmoment des Cantileverquerschnitts bzgl. der y-
Richtung. Bei einer in z-Richtung wirksamen Kraft éfgibt sich aus dem Biegemoment
Mg(y) = K, X mit X = (Lc—Yy) und k nach Gl. 2.5 fur die Auslenkung
O 30
z(X,F,) = E DZ—%+XTD (2.112)
2kc 0 Lo LegO
bzw. aus dem BiegemomengW) = KL, bei einer Kraft Ein y-Richtung
3RL, O 20
v 2X, X (2.12)
2kl O Lo L:O
Die Gesamtauslenkung zles Cantilevers an dessen freiem Ende bet k(g bzw. z(X=0)
errechnet sich aus der Summe der Einzelauslenkungen zu

(2.10)

z(X,R) =

10 3RLO
zo(F,,F)=—10F, + U 2.13
C( z y) kc Dz 2|_C 0 ( )

Erfolgt im "Constant Force Mode” die Messung der Cantileverauslenkung nach dem
Reflexionsprinzip, so wird nach [30, 120, 121] bei genauerer Betrachtung nicht die Aus-
lenkung &, sondern vielmehr der Auslenkungswinkg] durch den Regelkreis konstant ge-
halten (vgl. Bild 2.5b, c). Fur kleine Auslenkungenezgibt sich der Winkel an der Stelle

y = Lc nédherungsweise aus der Ableitung der Funktion z(Xdg& z"(0). Mit tanay = ay

kann die effektive Cantileverlange gemag £ z(X)/ay bei einer in z-Richtung wirkenden
Kraft F, mit GI. 2.11 zu

2
Ler, = ch (2.14)
und far eine ausschlieBlich in y-Richtung angreifende Krafhfe Gl. 2.12 zu
L
Lefty = 70 (2.15)

angegeben werden (vgl. Bild 2.5b, c). Der AuslenkungswiakgF,, F,) ergibt sich dann
analog zu Gl. 2.13 aus der Summe der Einzelauslenkung€p undoy(F,):
I:z FY Lt

+ B
k C L eff,z k C L eff,z L effy

ay(F,F) =

2.16
L0 L (2.16)

KcL et gz ' Lefry Fy%
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2. Rasterkraftmikroskopie

Dabei wird vorausgesetzt, dal3 die Cantileverauslenkgridem im Vergleich zur Spitzen-
lange L ist und somit zusétzliche Beitrage zum Biegemoment aus der Verkippung der Spitze
bzgl. der z-Richtung vernachlassigt werden kénnen.

Die im "Constant Force Mode” konstant gehaltene Auflagekiafkahn nach [120] mit
A =LdLesry = (2L)/Lc zu

F. =F, +AF, (2.17)

beschrieben werden. Weiterhin ergibt sich fur die Cantileverauslenkumach Gl. 2.13 und
mit A = L{(1/L erry)—(1/Lerr )} = L/(2L¢):

Zc = i(FL - AF)) (2.18)
kC

Aus den Ableitungen wird ersichtlich, da die Cantileverauslenkung im “Constant Force
Mode” mit der Lateralkraft Fvariiert. Die Anderungen vorezsind mit den Anderungen der
Position des z-Piezoaktuators gleichzusetzen, der die Auslenkung in z-Richtung konstant halt.
Fur F,#0 betragt die Anderung der Auslenkudg = —(A\/kc)F,. Bei konstant gehaltener
Auflagekraft k = F,+AF, andert sich gleichzeitig ,Fmit dF, = -AF,. Dies flhrt zu einer
Anderung des Abstandessgd zwischen der Spitzen- und der Probenoberfliche mit
ddsp = OF,/(dF,/8dsp). Nach [120] ergibt sich die resultierende Anderung der z-Position zu

Azp = ~(dzp —ddgp )

_g HA A U
_FVQZ dFZ/d(dSP)%

Da mit der Anderung der z-Position auch die Oberflachentopographie wiedergegeben wird,
aulRert sicihzp in der gemessenen Topographie als scheinbare Hohenandérangatzlich

zur tatsachlichen Oberflachenhthe. Der Ausdruckd@éer) in Gl. 2.19 ist eine quantitative
Beschreibung fur die Nachgiebigkeit des Kontaktes zwischen Spitze und Probe. Unter der
Voraussetzung, daBundA in der selben Grof3enordnung liegenAfitc in Gl. 2.19 immer

dann bestimmend, wennc k<[dF,/d(dspl] ist. Dies ist besonders bei der Messung auf
“weichen” Oberflachen von Bedeutung [120]. Bei “harten” Oberflachen folgt:

_ Ah
R, = Ke

(2.19)

L (2.20)

= 20h—S K,
Lt

Fur den Geometriefaktdr = Lo/L, finden sich in der Literatur unterschiedliche Definitionen,

je nachdem, welche Vereinfachungen in der Berechnung der Cantileverauslenkung getroffen

wurden. Nach [99, 113, 122, 123] ist zIB= Lc/(2Ly) und nach [124] = Lo/(3L), wobel

unbericksichtigt bleibt, daf3 eigentlich der Auslenkungswiokem “Constant Force Mode”

konstant gehalten wird und nicht die Auslenkugg A&ls Konsequenz daraus weisen in der

Literatur veroffentlichte Reibungskraftwerte bei ansonsten vergleichbaren MefRbedingungen

teils erhebliche Abweichungen untereinander auf und sind oft nicht direkt miteinander

vergleichbar.
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2.2 MelRBmethoden

2.2.2 Topographie- und Lateralkraftkontrast

Dem nach [120, 121] entwickelten Modell folgend setzt sich die zwischen Spitze und Probe
auftretende Wechselwirkungskrdftaus aus drei Komponenten zusammen:

a) einer Normalkraffy senkrecht zur lokalen Oberflachenebene,

b) einer lateralen Reibungskrdi parallel zur lokalen Oberflachenebene, deren Richtung
der Richtung der Relativbewegung von Spitze und Probe entgegengesetzt ist und die
durch die ReibungszahlgemaF 0= p [ORy Obeschrieben werden kann und

c) einer durch anziehende Krafte (z.B. Adhasionskrafte) bedingten Kraftkompdhaente
die als topographieunabhéngig angesehen wird und deren Riélatnstgnin Richtung
der mittleren Oberflachennormalen verlauft (negative z-Richtung).

Die WechselwirkungskrafE wird demnach in eine Normal- und eine Lateralkraftkomponente
relativ zur lokalen Probenoberflache zerlegt (Koordinatensystem nach Bild 2.5a). Die Ober-
flachentopographie kann durch die Funktion der Steigungen s(x,y) dargestellt werden, wobeli
s, und § jeweils den partiellen Ableitungedh/dx und dh/dy entsprechen. Die lokale Ober-
flache wird durch eine von den Einheitsvektofgnnd ty aufgespannten Ebene beschrieben,
deren Oberflachennormale mit dem Einheitsvektagegeben ist:

;- (0s,) . _(01s,) (575,

T2+l ,/s§+1’ \Se +si+1
Weiterhin wird davon ausgegangen, daf3 die Bewegungsrichtung der Bewegungsrichtung der
Spitze bezuglich der Probenoberflache entspricht. Unter diesen Voraussetzungen kann die
Kraft F=f ( Fy, F , F,) fur die Bewegung ist x-Richtung (Normalmode, vgl. Bild 2.3) mit

F=FRMi-F, - (F) L,

=Fy [ -Fy (2 - ( pFy) O,
bzw. fur die Bewegung in = y-Richtung (Parallelmode, vgl. Bild 2.3) mit

F=R0-F, - R,

=R -Fy Z-(* uRy) 4,
beschrieben werden, wobgi der Einheitsvektor in z-Richtung ist. Ferner wird die Normal-

kraft Ry durch die Summe der vom Cantilever aufgepragten Auflagekrafh& der Adha-
sionskraft iz dargestellt. In erster Naherung folgt somit fir den Normalmode

(2.21)

(2.22)

(2.23)

Fo = —(FL +FA) s, £ 1) (2.24)

F, =—(F +F\) 3, (2.25)
und fur den Parallelmode

F,=—(F +F,) 5, (2.26)

F, =-(F +F,) s, 1) (2.27)

Aus den angefuhrten Gleichungen wird deutlich, daf3 neben den reibungsbedingten Anteilen
auch die Oberflachentopographie erheblichen Einflul3 auf die Messung der Lateralkraft haben
kann. Der Vergleich von in entgegengesetzter Bewegungsrichtung aufgezeichneten Topo-
graphie- bzw. Lateralkraftbildern ermoglicht hierbei zwischen topographie- und reibungs-
bedingten Wechselwirkungen zu unterscheiden [120, 121].

27



2. Rasterkraftmikroskopie

2.2.3 Kraftspektroskopie

Unter dem Begriff der Kraftspektroskopie lassen sich die mit einem Rasterkraftmikroskop
(RKM) realisierbaren Melverfahren zusammenfassen, die eine direkte Abbildung der
abstandsabhangigen Kraftwechselwirkungen zwischen Sondenspitze und Probenoberflache
ermoglichen. Fur die Messung statischer Wechselwirkungen werdelraftigWWeg-Kurven
(F-s-Kurven; “Force-Separation Curve’, FSC) aufgezeichnet. Dazu wird der Cantilever
definiert an die Probe herangefiihrt bzw. von ihr entfernt. Gleichzeitig wird die Auslenkung
am freien Cantileverende zelativ zur Cantileverbasis und damit die Kraft zwischen Spitze
und Probe registriert. Der schematische Verlauf einer F-s-Kurve wiBllth®.6 dargestellt.

Auf der Ordinate ist die Kraft F, die Uber die Beziehung Rz kmit der Cantilever-
auslenkung verbunden ist, aufgetragen. Auf der Abszisse ist der Weg s, um den die Canti-
leverbasis relativ zur Probenauflage bewegt wird, dargestellt.

Kontakt =~ ======= kein Kontakt

........ F ) S
L, max Cantilever

Kraft F

Weg s

Bild 2.6: Schematische Darstellung einer Kraft-Weg-Kurve.

Im ersten Halbzyklus der Messung (Vorlauf) erfolgt die kontinuierliche Annaherung der
Spitze an die Probe (in Bild 2.6 von rechts nach links) ausgehend vom Punkt A, bei dem der
Abstand zwischen Spitze und Probe sehr grof3 ist und daher keine Wechselwirkungen regi-
striert werden (= 0, F = 0). Mit Verringerung des Spitze-Probe Abstandes wird am Punkt B
die Spitze z.B. aufgrund von langreichweitigen attraktiven Kraften wie der van der Waals-
Kraft zur Oberflache hingezogen. Dieser sog. Einsprung ("Jump-In’) erfolgt, wenn der
Gradient der anziehenden Kraft dF/ds zwischen Spitze und Probe den Gradienten der riick-
treibenden Federkraft des Cantilevers bzw. dessen Federsteifigkasetsteigt (dF/dz k¢).

Die Auslenkung g des Cantilevers wird hierbei negativ. Im Punkt C werden neben den
attraktiven gleichzeitig auch repulsive Krafte (z.B. aus der Uberlappung der Elektronen-
orbitale) wirksam und es kann von einem Kontakt zwischen Spitze und Probe gesprochen

28



2.2 MelRBmethoden

werden. Die EinsprungkrafteH " Jump-In Force”) bestimmt sich aus der zugehdorigen Canti-
leverauslenkung im Punkt C gemaf}

Fe = Kcze (2.28)
Im Punkt D ist die Auslenkung-z 0. Damit befinden sich anziehende und absto3ende Kréafte
im Gleichgewicht und die Summe der auf den Cantilever einwirkenden Krafte ist null. Der
zugehorige Weg s am Punkt D wird zu s = 0 definiert [125]. Diese Festlegung erweist sich
insofern als sinnvoll, weil damit ein neutraler Bezugspunkt fir den Vergleich unterschied-
licher F-s-Kurven festgelegt wird. Unter der Voraussetzung, dal3 keine plastischen oder
elastischen Verformungen im Kontakt auftreten, entspricht die positive Cantileverauslenkung
zc mit Uberschreitung von D dem Betrag der vorgegebenen Weganderung. Die im Kontakt
extern durch den Cantilever aufgebrachte Auflagekiaérgibt sich mit g =—s zu

F. =kezc (2.29)
Im Punkt E ist die vorgegebene maximale Auflagekraft,k erreicht und der zweite Halb-
zyklus der F-s-Messung (Rucklauf) wird mit der Richtungsumkehr der Cantileverbewegung
eingeleitet (in Bild 2.6 von links nach rechts). Unter den 0.g. Voraussetzungen entspricht der
Kurvenverlauf vom Punkt E zurtick zum Punkt D dem Verlauf von D nach E im Vorlauf. Mit
Unterschreitung des Kraftegleichgewichts bei s =0 bzw. F =0 wird ein Kontakt zwischen
Spitze und Probe durch attraktive Adhasions- und/oder Kapillarkrafte zwischen den Ober-
flachen aufrechterhalten mit der Folge, dal3 die Ruckstellkraft des Cantilevers diesen Kréften
entgegenwirkt. Die zugehorige Auslenkunglzw. die extern aufgebrachte Auflagekraft ist
hierbei negativ (<0, k <0). Der Kontakt zwischen Spitze und Probe bleibt solange
bestehen, bis im Punkt F die Rickstellkraft des Cantilevers die Summe der attraktiven Krafte
Ubersteigt. Es kommt zum Kontaktabri3 ("Pull-Off"), woraufhin der Cantilever im Punkt G
wieder seine kraftefreie Ruhelage mit=z0 bzw. F = 0 einnimmt. Die statische Abril3kraft F
("Pull-Off Force”) die an diesem Punkt vom Betrag gleich der AuflagekrafttF dieser
jedoch entgegen wirkt (= —F,), wird durch die Auslenkung-zm Punkt F bestimmt:

Fa = Kczce (2.30)
Dabei ist z gleich dem zwischen den Punkten D und F zurlickgelegtem Weg in der Ricklauf-

kurve ('Break-Free-Length”). Mit Erreichen des Ausgangsweges bei Punkt H ist der Mel3vor-
gang abgeschlossen.

Wird die Kraft nicht Gber dem vorgegebenen Weg s, sondern tber dem tatsachlichen Abstand
dsp zwischen Spitzen- und Probenoberflache aufgetragen, so entspricht diese Darstellung einer
Kraft-Abstands-Kurve (F-d-Kurve; “Force-Distance Curve’, FDC)

Die Methode der Kraft-Weg-Messung kann zur Bestimmung elastischer und plastischer
Eigenschaften der Oberflachen bzw. zur Charakterisierung von Oberflachenschichten einge-
setzt werden [37, 38, 126, 127]. Informationen zur lokalen Oberflachennachgiebigkeit dF/dz
sind mit speziellen Modulationsverfahren mefR3bar [128, 129]. Fir weitergehende Interpre-
tationen von Kraft-Weg- bzw. Kraft-Abstands-Kurven bei unterschiedlichen Wechselwir-
kungskraften, Materialeigenschaften und Umgebungsbedingungen wird an dieser Stelle auf
entsprechende Literatur [42, 109, 125, 130-132] verwiesen.

"In der Literatur werden die Begriffe "Force-Separation” bzw. “Force-Distance Curve” uneinheitlich verwendet.
Die hier gewéhlte Zuordnung ist daher nicht zwingend, setzt sich aber zunehmend durch.
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3. Versuchsmaterialien und
experimentelle Methoden

3.1 Versuchsmaterial und Probenpraparation

3.1.1 Silicium-Einkristall

Fur die Untersuchungen am Silicium wurde das Wafermaterial der Silicium-Cantilever
verwendet. Dabei handelte es sich um einkristallines Silicium (Fa. Nanoprobe bzw. Fa.
L.O.T.-Oriel). Die kristallographische Orientierung der Oberflachen war parallel zur (100)-
Ebene und entsprach damit der Oberflachenorientierung der zu den Messungen eingesetzten
Siliciumspitzen. InTabelle 3.1 und Tabelle 3.2sind Eigenschaftskennwerte von Silicium

bzw. des Silicium-Probenmaterials aufgefihrt.

Kristallstruktur kubisch (Diamant)
Dichte p (bei 20°C) in g/cm?® 2,331
Elastizitatsmodul E in GPa 166
Schubmodul G in GPa 80
Poisson-Zahl v 0,22

Tabelle 3.1: Eigenschaftskennwerte von Silicium (nach [63, 133]).

Gefuge einkristallin
kristallographische Oberflachenorientierung (100)
Dotierung n*
spezifischer elektrischer Widerstand ¢, in Qcm 0,01-0,02

Tabelle 3.2: Eigenschaftskennwerte des Silicium-Probenmaterials (It. Herstellerangaben).

Zur Probenpraparation wurden nach dem Entfernen der Cantilever aus dem Wafer die
zuruckbleibenden Stege in kleine Stiicke von etwa 5 mm x 1 mm x 0,5 mm Gré3e gebrochen
(Bild 3.1). Falls notwendig wurden zur Entfernung von kleineren losen Partikeln die Proben
mittels synthetischer Druckluft abgeblasen. Eine spezielle Reinigung der Oberflachen erfolgte
nicht. Vor den Versuchen unter Variation der relativen Luftfeuchte wurden die Proben fir ca.
24 Stunden in einem evakuierten Exsikkator gelagert.
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3. Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

b) c)
]\ Si-Proben

| ey |
10 mm

Bild 3.1: Praparation der Siliciumproben: a) Si-Cantilever-Wafer, b) Waferstruktur nach
Entfernung der Cantilever, c) Herausbrechen der Si-Proben.

3.1.2 Al,O;-Einkristall (Saphir)

Fur die Untersuchungen an Aluminiumoxid- E
oberflachen wurden einkristalline Saphir- a (0001)
. . 3
proben (Fa. Kristallhandel Kelpin) verwendet. T~ C-Plane
Dabei handelte es sich um hochreioeAl ,0O5 | : > a,
das im sog. HEM-VerfahreHgatExchanger
]
Method) [134] hergestellt wurde. Die voll- 757 N
. . ) e (1120)
standig transparenten Proben wiesen Abmes 1 % e
E A-Plane

sungen von 10 mm x 10 mm x 1 mm auf. Die
quadratischen Deckflachen waren parallel zu
den kristallographischen Ebenen (0001),
(1120) bzw.(1102) orientiert Bild 3.2). Im (1102)  AZQ
Anlieferungszustand wiesen die Proben eine R-Plane

als EPI-Politur bezeichnete Oberflachen-

qualitat auf, mit der vom Hersteller eine

Rauheit von R< 30 nm garantiert wurde. In Bild 3.2: Lage und Bezeichnung der
Tabelle 3.3 und Tabelle 3.4 sind Eigen- Saphiroberflachen bzgl. der
schaftskennwerte von Saphir bzw. des Saphir- hexagonalen Einheitszelle.
Probenmaterials aufgefthrt.

N
AEAMMIMINN

Zur Kennzeichnung der verschieden orientierten Saphire werden im Weiteren die im Bild 3.2
dargestellten Probenbezeichnungen C-, A- und R-Plane verwendet.

Um die Saphiroberflachen zu reinigen, wurden in Vorversuchen Lésungsmittel wie Azeton,
Isopropanol oder Ethanol eingesetzt. Aus RKM-Messungen an den so behandelten Proben
wurde deutlich, dal3 damit keine rickstandsfreien Oberflachen realisierbar waren. Deshalb
wurde dazu Ubergegangen, die Proben einer Warmebehandlung zu unterziehen.

Zur Probenherstellung wurden die Saphire mit Hilfe einer Diamantdrahtsage in ca.
3 mm x 3 mm grol3e Stlicke geteilt, mit Isopropanol und Azeton gereinigt und anschlief3end in
einem Kammerofen an Luft bei 1500°C und einer Haltezeit von ca. 5 Stunden getempert. Die
fur den Temperprozeld verwendete Aufheiz- bzw. Abkihlrate lag bei 600°C/h. Zum Schutz
vor Verunreinigungen aus der Ofenatmosphare befanden sich die Saphirproben in einem
abgedeckten ADs-Schiffchen. Die getemperten Saphirproben wurden anschlieend bis zu
den RKM-Messungen in einem evakuierten Exsikkator aufbewahrt.
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3.1 Versuchsmaterial und Probenpraparation

Kristallstruktur (a-Al,O3)

hexagonal-rhomboedrisch

Dichte p (bei 20°C) in g/cm3 3,98
Elastizitatsmodul E in GPa (C-Plane) 450
Poisson-Zahl v 0,257

Tabelle 3.3: Eigenschaftskennwerte von Saphir (nach [63, 85, 135]).

Gefuge

einkristallin

kristallographische
Oberflachenorientierung
der Probendeckflachen

(0001) C-Plane
(1120), A-Plane
(1102),R-Plane

Orientierungsabweichung

max. + 0,5°

Reinheit in %

99,99

Oberflachenqualitat

beidseitig EPI-poliert

Tabelle 3.4: Eigenschaftskennwerte des Saphir-Probenmaterials (It. Herstellerangaben).

3.1.3 Sondenspitzen

Fur die rasterkraftmikroskopischen Untersuchungen wurden Cantilever mit integrierter
Sondenspitze aus einkristallinem Silicium (Fa. Nanoprobe bzw. Fa. L.O.T.-Oriel) verwendet,
die eine Balkengeometrie mit rechteckigem Querschnitt aufwiesen (zu Eigenschaftskenn-
werten von Silicium vgl. Tabelle 3.1 und Tabelle 3.2). Die Spitzenendflachen wiesen eine
kristallographische Orientierung parallel zur (100)-Ebene auf. Weiterhin wifdérmige,
vormontierte SiN,-Standard-Cantilever (Fa. TopoMetrix) mit pyramidenartiger Spitzengeo-
metrie zur Topographiemessung eingesetzt. Die Kennwerte der verwendeten SisN4nd Si
Cantilever sind inrabelle 3.5zusammengefalt. IBild 3.3 werden die Cantilevergeometrien
schematisch dargestellt und wichtige Bestimmungsgrof3en definiert.

Kennwert Si-Typ | Si-Typ Il Si-Typ Il SizNg
Cantileverlange L¢ in pm 220..245 240 445 125..250
Cantileverbreite B¢ in um 50..57 60 60 10..40
Cantileverdicke D¢ in pm 0,8.1,7 4547 21.272 0,5.07
Federkonstante k¢ in N/m 0,1..0,8 15..18 0,2..0,3 0,03..0,6

Resonanzfrequenz f; in kHz 20..40 103..110 15 17.66
Spitzenlange L; in um 10..15 3.4
Offnungswinkel oy in ° 40..60, < 10 am Spitzenende 70..90
Spitzenradius Ry in nm <10 50

Tabelle 3.5: Kennwerte der Si- und §is-Cantilever (nach Herstellerangaben).
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a) Cantilevertrager b) Cantilevertrager
10..40 ym
50..60 ym B. L 5 L
— - c
200..500 pm 100..300 pym
Cantilever
Cantilever
7 .
Spitze 7 Spitze
¢0,8..5 Mm ¢0,5..0,7 pm
D, D 4
c) d)
Cantilever

d Spltzen-
radius R,

Spitzenendbreite B,

Bild 3.3: Cantilevergeometrien, Abmessungen und Bestimmungsgrof3en:
a) balkenférmiger Si-Cantilever, B)}formiger SgN4-Cantilever,
c) Spitzenlange und -6ffnungswinkel, d) Spitzenradius und Spitzenendbreite.

Zur Charakterisierung der Spitzenendgeometrie beanspruchter Sondenspitzen wurde statt des
Spitzenradius Rdie im Bild 3.3d definierte Spitzenendbreitg liBerangezogen. Unter der
Endbreite wird hierbei der Abstand zwischen dem linken und rechten Ubergangspunkt vom
geraden Kantenverlauf hin zur Krimmung am Spitzenende verstanden.

Fir den Einsatz im RKM war es notwendig, die Si-Cantilever an einem halbkreisférmigen
Montageplattchen aus nickelbeschichtetem Stahl zu befestRjkeh 3.4). Die Cantilever
wurden dazu aus dem angelieferten Wafer herausgebrochen und mittels eines Zweikomponen-
tenklebers (UHU plus endfest 300 oder Varian Torr Seal) aufgeklebt. Nach Aushértung des
Klebers erfolgte eine Leitsilberkontaktierung des Montageplattchens mit dem Cantilever-
trager, um evtl. auftretende elektrostatische Ladungen abzuleiten.

Cantilever Kleber Leitsilberkontaktierung

v

Montageplattchen

10 mm

Bild 3.4: Praparation der Silicium-Cantilever: a) Si-Cantilever-Wafer, b) herausgeloster
Cantilever und préapariertes Montageplattchen, c) Leitsilberkontaktierung.
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3.1 Versuchsmaterial und Probenpraparation

3.2 Experimentelle Methoden

3.2.1 Standard- und Table-Top-RKM

Zur Durchfihrung der experimentellen Untersuchungen standen zwei kommerzielle Raster-
kraftmikroskope (TMX 1000 und TMX 2000, Fa. TopoMetrix) zur Verfigung, die zur
Messung der Cantileverauslenkung nach dem Reflexionspriariiteten. Beide Mikro-

skope wurden mit Hilfe einer elektronischen Steuereinheit betrieben, die fur die Verarbeitung
der analogen Mel3signale zwei Analog-Digital-Wandler mit einer Auflésung von jeweils
14-Bit pro 10V Eingangsspannung bereitstellte. Die Ansteuerung der Hochspannungsver-
starker fur die Piezoaktuatoren (Scanner) erfolgte durch drei Digital-Analog-Wandler mit je
16-Bit Auflosung. MelRdatenerfassung, Signalverarbeitung und Steuerung wurden rechner-
gestlitzt durch einen speziellen Signalprozessor realisiert. Ein zusatzlich angeschlossenes
Zwei-Kanal-Oszilloskop diente der Uberpriifung der Steuer- und MeRsignale des Systems.

Das Standard-RKM (TMX 2000 Discover) setzte sich aus drei Baugruppen zusammen.
Innerhalb der Grundeinheit befand sich an einer Dreipunktaufhangung die MelRplattform auf
welcher der RKM-Mel3kopf angeordnet wBild 3.5).

STANDARD-RKM TABLE-TOP-RKM
Zustellschraube MeRkopf Pivot-Element Rastereinheit
Aufhangung Standzylinder

C / MeRplattform

J,D
EIIIA— 7l|.

-_—
B =y

Zustellmotor

X-y-z- I
Piezo- — |

scanner

Grundeinheit x-y-Positioniertisch

A - Cantilever C - Mellaser E - Photodetektor F - y-Linearpiezoscanner
B - Probe D - Ablenkspiegel G - z-Linearpiezoscanner

Bild 3.5: Schematischer Aufbau des Standard- und des Table-Top-RKM.

Die Aufhangung der Melplattform war als Schwingungsdadmpfung ausgelegt und wies eine
Resonanzfrequenz von 3-5 Hz auf. In die MelR3plattform war eine x-y-Positioniereinheit inte-
griert, die eine Grobpositionierung in der x-y-Ebene von ca. 7 mm x 7 mm mit einer mini-
malen Schrittweite von 50 nm ermdglichte. Auf der Positioniereinheit war der x-y-z-Piezo-
scanner montiert, durch den die Feinpositionierung und die Rasterbewegungen realisiert
wurden Tabelle 3.§. Am oberen Ende des Piezoscanners war ein Magnet eingelassen, der
die auf einem Metallplattchen zu befestigende Probe fixierte. Zur Messung wurde der RKM-

" vgl. Kapitel 2.2: "MeRmethoden’
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3. Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

MelRRkopf auf die Deckplatte der Mel3plattform aufgesetzt. Der Mel3kopf beinhaltete neben
dem magnetisch gehaltenen Cantilever, den Mel3laser (optische Wellenlange ca. 670 nm), den
Ablenkspiegel und den Quadrantenphotodetektor sowie die Justageeinrichtungen.

Rasterbereich | Wegaufldsung | Rasterbereich | Wegauflésung
Scannertyp in x-y-Richtung (lateral) in z-Richtung (vertikal)
1 um Tubescanner 1um 0,015 nm 1,1 um 0,016 nm
10 um Tubescanner 10 um 0,15 nm 9 um 0,13 nm
75 um Tripodscanner 75 um 2,25 nm 9,5 um 0,63 nm

Tabelle 3.6;: Parameter der mit dem Standard-RKM verwendeten Piezoscanner.

Die Ausrichtung und Grobannaherung des RKM-Mel3kopfes relativ zur Probe erfolgte tber
zwei mechanische Feingewindeschrauben und einen in der Mel3plattform integrierten Zustell-
motor, mit dessen Hilfe auch die programmgesteuerte automatische Feinannaherung bis zum
Probenkontakt durchgefiihrt wurde. Erganzt wurde das System durch eine optische Beobach-
tungseinheit (CCD-Kamera und Videomonitor), die eine Kontrolle von Probe und Cantilever
unter einem Blickwinkel von 45° in 100-200-facher VergroRerung gestattete. Durch die
Konstruktion des RKM-Mel3kopfes waren die lateralen Probenabmessungen auf einen Durch-
messer von ca. 10 mm begrenzt, wobei die maximale H6he bei 3 mm lag. Da beim Standard-
RKM zur Rasterung die Probe bewegt wurde, war es notwendig, zur Messung die Proben-
oberflache mdoglichst planparallel zur x-y-Bewegungsebene auszurichten. Ein Ausgleich der
Probenneigung am Gerat war nicht gegeben. Fir Messungen in Flussigkeiten stand eine am
RKM-Mel3kopf anzubringende Flissigmel3zelle zur Verfiigung.

Beim Table-Top-RKM (TMX 1000 Explorer) handelte es sich um ein sog. Stand-Alone-
Gerat. Im Gegensatz zum Standard-RKM konnte dieses Rasterkraftmikroskop tber fast jeder
Probengeometrie angeordnet und betrieben werden (Bild 3.5). Die innere Rastereinheit, die
Uber ein Pivot-Element mit dem Standzylinder verbunden war, wurde durch zwei Linear-
piezoscannerTabelle 3.7 in x- bzw. y-Richtung ausgelenkt.

Rasterbereich | Wegaufldsung | Rasterbereich | Wegauflésung
Scannertyp in x-y-Richtung (lateral) in z-Richtung (vertikal)
150 pm xy-Linearscanner 150 um 55 nm -/- -/-
10 pum z-Linearscanner -/- -/- 9 um 0,6 nm

Tabelle 3.7: Parameter der mit dem Table-Top-RKM verwendeten Piezoscanner.

Innerhalb der Rastereinheit befanden sich der Mel3laser, der Ablenkspiegel und der z-Linear-
scanner (Tabelle 3.7), an dessen unterem Ende der Cantilever magnetisch fixiert wurde. Der
Photodetektor war an der Innenseite des Standzylinders angeordnet. In der Basisplatte des
Standzylinders waren zwei Zustellschrauben und ein Zustellmotor integriert, auf denen das
RKM stand. Damit wurde die Grob- und Feinannaherung des Cantilevers an die Probe und ein
vollstandiger Ausgleich der Probenneigung relativ zur x-y-Bewegungsebene der Rastereinheit
durchgefuhrt. Die Kontrolle von Cantilever und Probe unter einem Blickwinkel von 45° bei
150-facher VergroRerung wurde durch eine optische Beobachtungseinheit gewahrleistet.
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Fur die Probenpositionierung unterhalb des Table-Top-RKM stand ein einfacher, mittels
Feingewindeschrauben von Hand zu bedienender x-y-Kreuztisch zur Verfigung. Ein zweiter
Positioniertisch wurde fir den Einsatz in einer Klimakammer aufgebaut und setzte sich aus
zwei von Linearmotoren angetriebenen Mikropositioniereinheiten zusammen. Der maximale
Verfahrweg in x- bzw. y-Richtung betrug 15 mm bei einer Einzelschrittweite von ca. 60 nm.
Zur Unterbringung wurde ein zweiteiliges massives Stahlgehéduse angefertigt, wobei beson-
derer Wert auf die mechanische Stabilitat und eine hohe Eigenresonanzfrequenz der Deck-
platte, die das RKM trug, gelegt wurde. Mit diesem Positioniertisch waren prazise Wegein-
stellungen und eine gute Reproduzierbarkeit der Probenposition (£ 120 nm) mdglich.

Messungen unter definierten Umgebungsbedingungen wurden inkdimegkammer aus
Plexiglas durchgefiihrt, die den Positioniertisch und das Table-Top-RKM aufnahm. Die
Kammer setzte sich aus einem Zylinder 300 mm, Hohe 280 mm), einer Grund- und einer
Deckplatte zusammen. Beide Platten waren jeweils mit einer VITON-Dichtung versehen, die
in den Zylinder eingepal3t wurden. In der Grundplatte waren die Kabel- und Gaszufiihrungen
integriert. Zur Messung der relativen Luftfeuchte und der Temperatur innerhalb der Kammer
wurde in Hohe der Probenposition ein kombinierter Feuchte- und Temperatursensor
installiert. Die Einstellung der relativen Luftfeuchte erfolgte unter geregelter Zuflhrung
trockener bzw. mit deionisiertem Wasser angefeuchteter synthetischer Luft (80 \Wpl.% O
20 Vol.% N)). Mit Hilfe eines 2-Punkt-Feuchtereglers konnten Feuchten von bis zu 70 % r.F.
auf = 0,5 % r.F. zuverlassig eingestellt werden.

Fur Untersuchungen bei Temperaturen > RT wurde fir das Table-Top-RKM ein spezieller
Probenheiztischentwickelt. Dieser bestand aus einem keramischen Sensorheizelement (Fa.
Roth, Abmessungen: L x Bx H =38 x4 x 0,5 fnrdas auf einer Seite mit einem ringfor-
migen Platin-Dunnschichtheizer (elektrische Widerstandsheizung) von 4 mm Durchmesser
versehen war. Die maximale Betriebstemperatur wurde mit ca. 1000°C angegeben. Das Heiz-
element wurde mit Keramikkleber auf einer Zirkonoxidplatte freitragend aufgeklebt und in
dieser Konfiguration zum Betrieb im RKM auf dem Positioniertisch angeordnet. Die Probe
wurde im aktiven Bereich der Widerstandsheizung aufgelegt. Die Einstellung der Temperatur
erfolgte durch Anderung der Heizspannung, die von einer Konstantspannungsquelle bereitge-
stellt wurde. Zur Erstellung von Temperatureichkurven in Abhangigkeit von der Heizspan-
nung wurde ein temperaturabhangiger Widerstand (Pt100) als Mel3geber eingesetzt, dessen
Abmessungen den verwendeten Probengrof3en entsprach. Die Eichung erfolgte bis zu einer
Temperatur von 500°C, wobei eine Einstellgenauigkeit von = 1 K ermittelt wurde. Um die
Warmebelastung des z-Piezoscanners zu begrenzen, wurde die maximale Einsatztemperatur
im RKM auf 200°C festgelegt. Die thermisch bedingte relative Ausdehnung in z-Richtung
nach einer Temperaturdnderung lag bei 85 nm/K. Fir den Aufheizprozel3 war eine logarith-
mische Zunahme der Ausdehnung mit der Zeit zu beobachten. Ein stationérer Zustand wurde
bei einer Temperaturanderung \h = 20 K nach ca. 6-8 min erreicht.
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3. Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

Fur die folgenden Erlauterungen werdenBild 3.6 die Lage und entsprechende Bezeich-
nungen der Richtungen und Rastergr6Ren am Beispiel eines Rasterfeldes von 10 x 10 Mel3-
punkten dargestellt. Dabei wird von einer Bewegung des Cantilevers relativ zur Probenober-
flache, die in der x-y-Ebene liegt, ausgegangen.

z X
Rasterrichtung
- Vorlauf
0 - >
Ricklauf
i Rasterlinie (-zeile) o
[ 270
v £ X Richtungsumkehr
=}
é i MeRpunkt 180° 0°
§ MeRpunktraster Raster-
5 90°  Wwinkel
T Rasterfeld .
N t Punktauflosung
Y max RasterfeldgrofRe = (X, x Ymax)

Bild 3.6: Koordinatensystem, Rastergrof3en und Bezeichnungen.

3.2.2 Messung der Topographie

Die Auswahl der zur Topographiemessung verwendeten RKM-Konfiguration erfolgte anhand
der Probenabmessung und der geforderten lateralen und vertikalen Ortsauflésung sowie den
Anforderungen an die Umgebungsbedingungen. Fir hochauflésende Topographien und
Rasterfelder < pm sowie flir Messungen unter Flussigkeiten wurde ausschliel3lich das
Standard-RKM eingesetzt. Die Topographiemessungen wurden falls nicht speziell angegeben
bei Raumtemperatur und Luftfeuchten von 30-60 % im “Constant Force Mode” durchgefihrt.

Der zur Messung im “Constant Force Mode” notwendige Regelkreis wurde durch einem digi-
talen Proportional-Integral-Differential-Regler (PID-Regler) realisiert, der in jedem Mel3punkt
des Rasterfeldes durch die Nachfuihrung des z-Piezoscanners die Cantileverauslenkung im
Spitze-Probe-Kontakt konstant hielt. Als Mel3daten wurden die jeweiligen Steuerspannungen
U,(x,y) des z-Piezoscanners aufgezeichnet und anschliel3end in eine Hohenangabe konvertiert.
Eine Optimierung des Regelverhaltens erfolgte anhand des Sensorspannungssgignals U
dessen Abweichungen vom Soll-Wert durch die Variation der PID-Parameter [136] und die
Anpassung der Rastergeschwindigkeit minimiert wurden. Fur die Rasterfrequenz (Anzahl der
Rasterlinien pro Sekunde) wurde i.a. ein Wert von 5 Hz nicht Gberschritten. Die Auflagekraft
war bei Topographiemessungen von untergeordneter Bedeutung und wurde hinsichtlich eines
maoglichst stabilen Sensorsignals gewéhlt. Die nominale Ortsauflosung (Punktaufldsung) einer
Messung ergab sich aus dem Verhaltnis der Kantenlange des vorgegebenen Rasterfeldes zur
Anzahl der Mel3punkte (max. 500) pro Rasterlinie (vgl. Bild 3.6).

Zur Bestimmung lateraler Abmessungen wurden ausnahmslos Messungen in der Rasterrich-
tung +x (Vorlauf) verwendet (vgl. Bild 3.6), da eine Wegkorrektur piezobedingter Hysterese-
verzerrungen der x- und y-Scanner nur fir diese Richtung und bei vordefinierten Raster-
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3.2 Experimentelle Methoden

bereichen vom Steuerprogramm unterstttzt wurde. In vertikaler Richtung (z-Richtung) war
keine Hysteresekorrektur gegeben. Zur Uberpriifung und Eichung der lateralen Scannerline-
aritat im Bereich > 2am wurde ein Silicium-Testgitter verwendet, dal3 definierte Strukturen
von 1 bis 1Qum Durchmesser aufwies. Fur die Wegkalibrierung in z-Richtung wurden mit
einem Nanoindenter (FISCHERSCOP, Fa. Fischer) Vickersharteeindriicke in Metalle einge-
bracht und anschliel3end vermessen. Aus den bekannten Winkeln der Eindruckflanken bzgl.
der vorab kalibrierten Lateralabmessungen konnte auf die H6he geschlossen werden.

Fur die Topographiemessungen wurden sowohl Si- als aybh-Santilever bzw. -spitzen
eingesetzt. Auswahlkriterium war hierbei die zu erwartende Oberflachenrauheit bzw. -struktur
der Proben, da das topographische Abbildungsvermégen der Spitze durch deren Spitzenradius
R; und den Offnungswinked; bestimmt wird. Wahrend bei glatten Oberflachen mit Hohen-
korrugationen im Nanometerbereichij-Cantilever verwendet werden konnten, waren fur
Messungen an strukturierten Oberflachen Si-Cantilever aufgrund ihres geringeren Offnungs-
winkels im Spitzenendbereich deutlich besser geeignet.

Die Wiedergabe der Topographiemessungen erfolgte i.a. in einer flachenhaften Darstellung
des Rasterfeldes, wobei die H6he h relativ zum jeweiligen Minimalwggt £l0) innerhalb

des Feldes als Graustufenverteilung g(h) in der x-y-Ebene abgebildet \Bit8.7). Des
weiteren wurden 3d-Darstellungen verwendet, die einen optisch plastischen Eindruck von
Oberflachenstrukturen vermitteln sollten.

Hoéhenprofil einer Rasterlinie

max

0 —>
Topographiebild 0 Xnax

Bild 3.7: Schematische Darstellung einer Topographieabbildung und eines Héhenprofils.

Zur Charakterisierung von Oberflachentopographien wurden die in den Gleichungen 3.1-3.3
definierten Rauheitskennwerte herangezogen [137]. Dabei reprasentiert N bei einem Linien-
profil jeweils die Anzahl der Mel3punkte pro Rasterlinie bzw. bei einem flachenbezogenen
Rauheitskennwert die Gesamtzahl der Rasterpunkte des betrachteten Rasterfeldes.

Mittlere Profil- bzw. Topographiehthg,h

hy =<5 h, (3.1)

Arithmetischer Mittenrauhwert R
1 N
Ry == |hi —hp| (3.2)
N i=1
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3. Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

Maximale Rauhtiefe R
Riax = Nmax —h (3.3)
Falls notwendig wurden die MelR3daten vor der Auswertung mit Ublichen Bildbearbeitungs-

routinen (z.B. Ebenenabzug) aufbereitet. Insgesamt wurde jedoch darauf Wert gelegt, durch
Optimierung der MelRbedingungen die Datenbearbeitung madglichst gering zu halten.

max min

3.2.3 Messung der Reibungskraft

Zur Bestimmung der Reibungskraft zwischen Silicium- bzw. Saphir-Oberflachen im Gleit-
kontakt mit Silicium wurden Messungen mit dem Table-Top-RKM im “Constant Force Mode”
durchgefuhrt. Dazu kamen Siliciumcantilever mit Federkonstanten von 0,1 N/m bis 0,8 N/m
als Gegenkorper zum Einsatz (Si-Typ | in Tabelle 3.5, Kap. 3.1.3). Die Vorgabe der zur
Reibungskraftmessung durch den Cantilever aufzubringenden Auflagekrmftolgte durch
Einstellung der Cantileverauslenkungim statischen Kontakt, die tber die Sensorspannung
Uo.u (vgl. Bild 2.4, Kap. 2.2) kontrolliert wurde. Eine Abschétzung flkBnnte n&dherungs-
weise mit der Beziehung dielUgy.y = (65 nm/V)lkc aus der Sensorempfindlichkeiy $zgl.

der Cantileverauslenkung und der Federkonstagterfolgen (vgl. Gl. 2.3). Zur genauen
Kalibrierung wurde anhand des Anstiegsodlblz> der Vorlauf-Kurve einer F-s-Messu*n@ie
Cantileverauslenkung c@dJo.y) bestimmt und die Auflagekraft Fgemald der Gleichung

F_ = keze errechnet. Fir die Anwendung dieser Methode wird eine “harte” Probe voraus-
gesetzt, was bei den untersuchten Materialien i.a. immer gegeben war.

Generell wurde zwischen MessungenNmormal- und im Parallelmode’ (MeRmode) unter-
schieden, deren zugehorige RasterrichtungeRBiich3.8 schematisch dargestellt sind.

In beiden MeRBmoden wurden Messungen in ein- bzw. zweidimensionaler Ubergleitung

(Rastermode) durchgefiihrt. Die zweidimensionale Ubergleitung (2d-Mode) entsprach der
ublichen Bildaufnahme des kompletten Rasterfeldes in der x-y-Ebene, wobei jede Rasterlinie
im Vor- und Rucklauf abgetastet und somit zweimal Uberglitten wurde. Bei der eindimen-

sionalen Ubergleitung (1d-Mode) wurde dagegen unter Abschaltung des Zeilenvorschubes
eine Rasterlinie mehrfach abgetastet (Bild 3.8).

Bei den Messungen im Normalmode wurde simultan jeweils getrennt nach Vor- und Ricklauf
das Reibungskontrastbild H(x,y) (vgl. Gl. 2.4) und die zugehérigen Topographien aufge-
zeichnet. Die Messung der Reibungskraft im Parallelmode wurde auf die Messung der Topo-
graphiedifferenz zwischen der Vorlaufbewegurg {Richtung) und der Ricklaufbewegung

(=y -Richtung) zuruckgefihrt, so dal3 in diesem Fall die entsprechenden Vor- und Ruicklauf-
topographien aufgenommen wurden. Zusétzlich sind zur Kontrolle des Regelverhaltens und
zur Uberprufung der Torsionsauslenkung des Cantilevers stichprobenweise auch die Sensor-
spannungen kly bzw. U  registriert worden.

" vgl. Kapitel 2.2.3: “Kraftspektroskopie” und 3.2.4: "Messung von Kraft-Weg-Kurven’
* vgl. auch Kapitel 2.2.1: "Reibungskraftmikroskopie”
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NORMALMODE (N) PARALLELMODE (P)
Rasterrichtung normal Rasterrichtung parallel
zur Cantileverlangsachse zur Cantileverlangsachse
O Xmax
0 A
-+
%
7|Z 5
Y— > <
EER:
= O O
2|2 ¢
O
N
ymax ymax "
Vorlauf (+x) .
) Rucklauf (-x)
V Zeilenvorschub (+y)
zweidimensionale eindimensionale zweidimensionale eindimensionale
Ubergleitung (2d)  Ubergleitung (1d) Ubergleitung (2d)  Ubergleitung (1d)

I

Bild 3.8: Rasterrichtungen bei der Reibungskraftmessung im Normal- und Parallelmode.

Bei der Auswertung der Reibungskraftmessungenwurde zwischen einer qualitativen
Bewertung und der quantitativen Berechnung der Reibungskraft unterschieden.

Zur qualitativen Analyse wurden die im Normalmode durchgefuhrten Messungen verwendet,
wobei mit den im 2d-Mode aufgezeichneten Reibungskontrastbildern eine flachenhafte
Abbildung der Verteilung der Reibungskrafi(k,y) gegeben war. Zur Darstellung wurde dem

in einer Messung registrierten Reibungskraftberelehma.x— Frminl! €ine Graustufenver-
teilung g(fr) in der x-y-Ebene zugeordndild 3.9). Abhangig von der Rasterrichtung nimmt
dabei in Vorlaufrichtung+#x) der Schwarzungsgrad innerhalb der Abbildung mit zunehmen-
dem Betrag von gab bzw. in der Darstellung der Ricklaufrichturg)(zu. Diese Konven-

tion hatte den Vorteil, dal3 bei einer direkten Gegenuberstellung der Vor- und Rucklauf-
abbildung mef3technisch bedingte Fehler wie z.B. Intensitatsschwankungen durch Laserinter-
ferenzeffekte relativ einfach identifiziert werden konnten. Anderungen in der Reibungskraft
spiegeln sich dabei ausschlieflich in einer Kontrastumkehr wider (vgl. Bereich “A” und "B’
mit Fr(A) > Fr(B) bzw. Bereich 'B” und "C” mitdB) = Fx(C) im Bild 3.9). Eine Bewertung

der Reibungskontrastaufnahmen ist demnach nur dann gegeben, wenn die Reibungskraft in
Vor- und in Ricklaufrichtung aufgezeichnet wird. Unter Anwendung entsprechender Bildbe-
arbeitungsalgorithmen (Addition bzw. Subtraktion) war damit zwischen reibungs- und topo-
graphiebedingten Kontrasten zu unterscheiden (vgl. Bild 3.9).
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Vorlauf (V) - Riicklauf (R)

R,max R,min
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Bild 3.9: Reibungskontrastabbildung und qualitative Auswertung im Normalmode.

Fur die quantitative Berechnung der Reibungskraft wurden ausschliel3lich Messungen im
Parallelmode herangezogen. Wie in Kapitel 2.2.1 gezeigt wurde, weicht die im Parallelmode
gemessene Topographiehdhe von der tatséchlichen Oberflachentopographie h(x,y) ab, wobei
die scheinbare Hohenanderuhilg eine Funktion der Reibungskrafy Fn Kontakt zwischen
Sondenspitze und Probe iah(=Ah(Fg), vgl. Gl. 2.20). Abhangig von der Rasterrichtung der
Spitze aul3ert sich demnach eine Reibungskraft bezlglich der Vorlaufrickgno (einer
Topographieerniedrigung bzw. in Ricklaufrichturg)(als Erhéhunly Bei der Messung im
“Contact Mode” ist weiterhin davon auszugehen, da (Fgilt und somit eine Bestimmung

der tatsachlichen Oberflachentopographie bzw. der Reibungskraft aus der Messung in nur
einer Rasterrichtung nicht mdglich ist. Unter der Annahme, daf3 der Betrag der Reibungskraft
Fr und der Betrag der scheinbaren H6henadndefdlmon beiden Rasterrichtungen gleich ist,

wird die Bestimmung der Reibungskraft auf die topographieabhéngige Auslenkuies z
z-Piezoscanners zurtickgefihrt.

" Diese Aussage ist nur giiltig, wenn der Cantilever bewegt wird, wie es beim Table-Top-RKM der Fall ist. Wird
wie im Standard-RKM die Probe bewegt, erfolgt ein Vorzeichenwechsel. In Vorlaufrichtung auf3ert sich die
Reibungskraft dann als Topographieerh6hung bzw. in Ricklaufrichtung als Topographieerniedrigung.
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Aus der Wegdifferenz
Azp = Zp Riicklauf ~ ZP, Vorlauf (3.4)
=2 Ah '

zwischen der Vor- und Rucklaufbewegung und Gl. 2.20 ergibt sich die Reibungskraft zu:

L
Fr = AZPL—CkC (3.5)
t
Die geometrischen Parameter flr die Cantileverlangauid die Spitzenlange,lwurden

jeweils im Licht- bzw. im Rasterelektronenmikroskop ermittelt.

Die numerische Bearbeitung der Topographiedaten erfolgte mit Hilfe speziell erstellter
PASCAL-Programme. Fur die MeRRwerte einer Rasterlinie wurde dabei getrennt nach Vor-
und Rucklauf die mittlere Topographiehdhg (iinienmittelwert) bzw. die mittlere Piezo-
auslenkung #h,,) ermittelt und anschliel3end die TopographiedifferAmz zwischen Vor-

und Ricklauf berechnédtlir dieses Vorgehen ist eine Uber die Lange der Rasterlinie konstante
bzw. homogen gleichverteilte Reibungskraft vorauszusetzen, was durch die Ergebnisse
entsprechender Voruntersuchungen an den Versuchsmaterialien abgesichert wurde. Die Ver-
fahrensweise wird anhand einer Modelltopographi®ilth 3.10 schematisch dargestellt.

Vorlauf (V) . Ricklauf (R)

A

0- Zp Riicidaut (Nm)

ZP,Vorlauf (hm)

Z,=0-+ > Z,=0- —>
0 ymaX 0 ymaX

Bild 3.10: Quantitative Auswertung der Reibungsmessung im Parallelmode.
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Um melf3technisch bedingte Einflisse durch die Richtungsumkehr der Rasterbewegung bzw.
die Zeilenvorschubbewegung wahrend der Messung auszuschlie3en, wurde der Anfangs- und
Endbereich der Rasterlinien versuchsabhangig um 10-20 % gekurzt und die Mittelwertbildung
Uber die reduzierte Weglange durchgefuhrt. Durch dieses Vorgehen konnte auch der auf das
Hystereseverhalten der Piezoscanner zurtickzufiihrende Topographieversatz zwischen Vor-
und Rucklauf reduziert werden. Gleichzeitig wurden statistische Fehlerquellen wie scheinbare
Topographieanderungen durch das Signalrauschen minimiert.

3.2.4 Messung von Kraft-Weg-Kurven

Parallel zu den Reibungskraftmessungen wurden mit dem Standard- und dem Table-Top-
RKM Kraft-Weg-Kurveri (F-s-Kurven) aufgezeichnet, um zum einen die Kalibrierung der
Sensorempfindlichkeit durchfihren zu kénnen und zum anderen Aussagen zu den Wechsel-
wirkungskraften zwischen den beteiligten Materialien zu erhalten. Von besonderem Interesse
war hierbei die Messung der Abri3kraft in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchte.

Fur den Ablauf einer F-s-Messung sind Biid 3.11adie Parameter der z-Piezoansteuerung
schematisch dargestellt und iBild 3.11b die zugehérige zu erwartende Cantileveraus-
lenkung jeweils Uber der Zeit aufgetragen.

a) A

t, - Einstellzeit fur den Regelkreis
t, - Haltezeit nach Kontaktabrif3
t, - Haltezeit vor MeRRbeginn

t, - Haltezeit vor MeRpunkt

z - Piezoweg

Vv, - Anfahren bis zum Einsetzen
des Regelkreises
Voriauf " Rucklauf v, - Zurickfahren bis zum Anfangs-
> > abstand z, 3 (Kontaktabrif3)
Zeit v, - ersten Melpunkt bei z, , anfahren
v, - ndchsten MeRpunkt anfahren

\/

O
-
>
>

Kontakt / \ Kontakt Z,< - Anfangsabstand

/ \ . / \ z, , - Piezoweg bei MeRbeginn

] ’ (Anfang der Vorlaufkurve)
Pull-Off und Piezoweg bei MeRende

_\ /_ (Ende der Rucklaufkurve)

/ ‘ 14 \ z, ¢ - Piezoweg bei Richtungsumkehr
(Ende der Vorlaufkurve bzw.
Ruhelage Anfang der Riicklaufkurve)
Az, - Weganderung zwischen den
MeRpunkten

“Jump-In”
[ Vorlauf Rucklauf

Cantileverauslenkung

\

Zeit
S ZP,A ZP,E
z - Piezoweg

NY

Bild 3.11: Schematischer Ablauf einer F-s-Messung:
a) vorgegebener Verfahrweg des z-Piezoscanners uber der Zeit,
b) zugehorige Cantileverauslenkung Uber der Zeit.

" vgl. Kapitel 2.2.3: “Kraftspektroskopie”
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Vor Beginn einer F-s-Messung befand sich die Spitze im Kontakt mit der Probenoberflache.
Zur Messung wurde der Cantilever zuerst bis zu einem vorzugebenden Anfangsapstand z
von der Probe zurtickgefahren, so dal’ ein Kontaktabrif3 stattfinden konnte. Nach der Trennung
erfolgte die erneute Annaherung der Spitze an die Probe entsprechend den vorab festgelegten
Steuerparametern. Mit Erreichen des ersten Mel3punktes hevurde die Auslenkung des
Cantilevers anhand der Sensorspannugg, dls Funktion des Piezoweges aufgezeichnet

und die Piezobewegung bis zum Endpunkt der Vorlauf-Kurvedesahrittweise fortgesetzt.
Danach erfolgte die Richtungsumkehr der Piezobewegung und die Aufzeichnung der Ruck-
lauf-Kurve. Nach Wiedererreichen vop gwar die Messung beendet. AbschlieBend wurde

der Kontakt zwischen Spitze und Probe durch eine automatische Anndherung bis zum Ein-
setzen des Regelkreises wieder hergestellt. Die Standardparameter fir die Einstellzeiten und
Verfahrgeschwindigkeiten waregtt = 0,2 ms,4=1ms, $=0s, y,v;,Vo, = 50um/s und ¥ =

0,5um/s (vgl. Bild 3.11). In speziellen Féllen wurden diese Parameter variiert, um die Daten-
aufnahme zu stabilisieren. Fir einen Vorlauf-Rucklauf-Zyklus wurden je 600 Wertepaare auf-
gezeichnet. Die Wegauflosumtyp; einer F-s-Messung ergab sich aus dem vorgegebenen
Mel3weg 2 v = [zp A - Zp d geteilt durch die halbe Anzahl der aufgezeichneten Wertepaare.

Zur Auswertung der F-s-Messungen wurde ein PASCAL-Programm erstellt, mit dem jeweils
die Sensorspannunggl(F = 0) in der Cantileverruhelage, die Anstiege,@ldiz- der Vor-

und Rucklauf-Kurven im Kontakt sowie die Sensorspannungen fur die maximale Auflagekraft
FL max die Einsprungkraft Fund die Abril3kraft | bzw. die Wegdifferenz zwischep(E = 0)

im Kontakt und &F,) bestimmt wurdeh Zur graphischen Darstellung der MeRdaten wurde

fur die Kraft die Nullage bestimmt und der Piezowggnzden Weg s relativ zur Probenober-
flache konvertiert, so dal’ ein Vergleich der Mel3kurven untereinander moglich war. Die Um-
rechnung der Sensorspannung in eine Kraft erfolgte aus dem Anstieg/ddk) und der
Federkonstantenckdes Cantilevers. Beim Auftreten sehr grof3er AbriRkrafte konnte das Mel3-
signal bis zum Kontaktabrif3 nur partiell aufgezeichnet werden, da der Reflex des Lasermel3-
strahls aufgrund der starken Cantileverauslenkung nicht vollstdndig vom Photodetektor erfaf3t
wurde. In solchen Fallen ist die Abri3kraft aus dem Anstieg dF/ds im Kontakt und dem bis
zum Kontaktabrif3 zurtickgelegten Weg durch eine lineare Regression extrapoliert worden.

3.2.5 Variation der Versuchsparameter

Bei der Messung der Reibung zwischen Silicium und Saphir-Oberflachen im Gleitkontakt mit
Silicium wurden die inrabelle 3.8aufgezeigten Parametervariationen durchgefinhrt.

Parametervariation Variationsbereich Versuchsmaterial
Silicium Saphir
Auflagekraft F_ in nN bis 500 X X
relative Luftfeuchte ¢ in % <1 bis 70 X X
Probentemperatur Tp in °C RT bis 200°C X -
Gleitgeschwindigkeit vg in pm/s 10 bis 200 - X

Tabelle 3.8: Durchgefuihrte Parametervariationef) bei der Reibungsmessung.

¥ zur Definition der Krafte vgl. Kapitel 2.2.3: “Kraftspektroskopie”
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Die Durchfiihrung einer Mel3reihe unter Variation der Versuchsparameter gestaltete sich nach
dem imBild 3.12 dargestellten Ablaufschema.

Einbau des Cantilevers und Justage des Lasermelsystems
Einbau der Probe und Ausgleich der Probenneigung
Kontrollmessung(en) im Normalmode (Topographie und Reibungskontrast)
g
Einstellung der relativen Luftfeuchte in der Klimakammer
(Haltezeit bis zum Beginn der Messungen: ca. 1-2 Stunden)
a
Erstellung von Ubersichtsaufnahmen im Normalmode
(Topographie und Reibungskontrast, Standardrasterparameter nach Tabelle 3.9)
Auswahl| des Probenbereichs
a
Durchfiihrung der Reibungsmessungen unter Parametervariation
a

Messung von F-s-Kurven

O Einstellung des Variationsparameters

O

Reibungsmessungen im Normal- oder Parallelmode

O

(Standardrasterparameter nach Tabelle 3.10)

O

Messung von F-s-Kurven

O erneute Parametervariation
bzw. Ende der Parametervariation
a

Erstellung von Ubersichtsaufnahmen des beanspruchten Probenbereichs im Normalmode

(Topographie- und Reibungskontrastmessungen nach Tabelle 3.9)
a
Ausbau und anschlieende Kontrolle des Cantilevers im Rasterelektronenmikroskop

Bild 3.12: Ablaufschema zur Reibungsmessung unter Variation der Versuchsparameter.

Die Ubersichtsaufnahmefgbelle 3.9 mit einer RasterfeldgréRe von (50 x $0) dienten

zur Auswahl eines geeigneten Probenbereiches. Die in einer GroRe von (30m¢ 22)w.

(10 x 10)um? aufgenommen Topographie- und Reibungskontrastbilder wurden zur Charakte-
risierung der Oberflachen und zur qualitativen Bewertung der Reibungskraft herangezogen.
Ein Vergleich dieser Aufnahmen vor und nach Durchfiihrung einer Mel3reihe sollte eventuell
auftretende Veranderungen an den beanspruchten Oberflachenbereichen dokumentieren. Die
Auflagekraft wurde fur diese Messungen mdglichst niedrig gewahlt (i.& 20 nN), um
nachtragliche Veranderungen gering zu halten.

Die in Tabelle 3.9 eingefuhrten Bezeichnungen geben an, dal die Messungen bei zweidimen-
sionaler (flachenhafter) Ubergleitungdj sowie im NormalmodeN) durchgefiihrt wurden.
Die nachfolgende Zahl gibt jeweils die Gré3e des quadratischen Rasterfgidesam
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3.2 Experimentelle Methoden

Rasterparameter
Rasterfeldgréfe in um 50 x 50 20x 20 10x10
MeRpunkte pro Rasterlinie 400 400 400
laterale Punktauflésung in nm 125 50 25
Gleitweg sg pro Rasterlinie in pm 100 40 20
Gleitgeschwindigkeit vg in um/s 200 100 50
Auflagekraft F|in nN <20 <20 <20
Bezeichnung 2d-N50 2d-N20 2d-N10

Tabelle 3.9: Standardparameter zur Erstellung der Ubersichtsaufnahmen im Normalmode
(Topographie- und Reibungskontrastaufnahmen im 2d-Mode).

Zur Durchfihrung der Reibungsmessungen unter Variation eines Versuchsparameters wurden
sowohl im Normal- als auch im Parallelmode die in Tabelle 3.10aufgefiihrten Standard-
rasterparameter verwendet, wobei Mitine Messung im Normal- bzw. niiteine Messung

im Parallelmode und mitd eine eindimensionale (linienhafte) bzw. r2dt eine zweidimen-
sionale (flachenhafte) Ubergleitung bezeichnet wird (vgl. auch Bild 3.8).

Rasterparameter
MeRmode normal (N) parallel (P)
2d (Flache) 1d (Linie) 2d (Flache) 1d (Linie)
Rastermode I
(Ubergleitung) MMI
RasterfeldgréRe (x, y) in um x,y=10 x=10,y=0 x,y=10 x=0,y=10
MeRBpunkte pro Rasterlinie 200 200 200 200
laterale Punktaufldsung in nm 50 50 50 50
Gleitweg s pro Rasterlinie in um 20 20 20 20
Gleitgeschwindigkeit vg in um/s 50 50 50 50
(mit Ausnahme der vg-Variation)
Bezeichnung 2d-N 1d-N 2d-P 1d-P

Tabelle 3.10: Standardparameter zur Reibungsmessung im Normal- und Parallelmode.

Bis auf die am Silicium durchgefuhrten Untersuchungeter Variation der Probentemperatur
erfolgten alle Messungen bei Raumtemper@®iF = 20-23°C). Zur Auswertung wurde i.a.
eine Mittelung der ReibungskraftmelR3werte Uber je 40 Rasterlinien bzw. einem zurickge-
legtem Gleitweg von = 800um vorgenommen. Die Variation der relativen Luftfeuchte
erfolgte ausgehend von den Bedingungen unter Laboratmosgh&rg0(50 %) beginnend

mit ¢ < 1 %. Zur Bestimmung der ReibungskraftiR Abhéangigkeit von der Auflagekraft F
wurde in der MelRabfolge zwischen der Variation mit stufenweise steigendgr Ew.
fallender (1) Auflagekraft unterschieden.
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3. Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

3.3 Mikroskopische und analytische
Untersuchungen

Fur ergdnzende Untersuchungen an den Versuchsmaterialien und den Sondenspitzen wurden
verschiedene licht- und elektronenmikroskopische Verfahren eingesetzt.

Zur Unterscheidung defristallorientierungen der unterschiedlichen Saphirproben wurden
Messungen des polarisationsoptischen Verhaltens an einem Durchlichtpolarisationsmikroskop
durchgefuhrt (Konoskopie). Anhand charakteristischer Interferenz- bzw. Achsenbilder konnte
eine eindeutige Zuordnung der Kristallorientierung zu den jeweiligen Proben erfolgen.

Eine optische Prifungder verwendete@antilever hinsichtlich mechanischer Schadigungen
bzw. grober Verschmutzungen der Sondenspitzen vor und nach den RKM-Messungen erfolgte
mit Hilfe eines Lichtmikroskops bei 500 bzw. 1000-facher Vergré3erung im Auf- und Durch-
lichtverfahren bzw. bei gemischter Beleuchtung. Insbesondere bei den verwengdiien Si
Cantilevern liefl3 sich die Qualitat der Pyramidenspitzen Maewvendungpolarisierten Lichts
anhand typischer Beugungseffekte gut einschétzen.

Die zur Charakterisierung d&ondenspitzennotwendigen rasterelektronenmikroskopischen
Untersuchungen wurden am Institut fur Materialforschung I, Forschungszentrum Karlsruhe,
mit einemRasterelektronenmikroskop (REM) der Fa. JEOL vom Typ JSM 840 durchge-
fuhrt. Die Beschleunigungsspannung am REM wurde den jeweiligen Gegebenheiten angepalit
und betrug 5-15 kV bei einem Strahlstrom von ca. 20 pA. Bei den in dieser Arbeit gezeigten
REM-Aufnahmen handelt es sich ausschlieBlich um Sekundarelektronenbilder (SE-Bilder).
Eine spezielle Vorbereitung der Cantilever fur die Untersuchungen im REM wurde nicht
durchgefuhrt. Auf Grund der rickseitigen Goldbeschichtung df,Slantilever bzw. der
elektrischen Leitfahigkeit der Si-Cantilever war meist eine ausreichende Probenleitfahigkeit
gegeben. Falls erforderlich, erfolgte eine Leitsilberkontaktierung des Cantilevertragers mit der
Montageplatte. Trotz der Probenkontaktierung kam es bei VergroRerungen oberhalb 20 000-
fach zu lokalen Aufladungseffekten im Spitzenendbereich. Daraus resultierende mechanische
Schwingungen der Cantilever im elektromagnetischen Feld des REM fuhrten bei langsamer
Elektronenstrahlrasterung (sog. “Slow-Scan” zur Bildaufnahme) teilweise zu starken Verzer-
rungen in den Abbildungen, so dal3 hohere VergroR3erungen oft nicht mehr moglich waren.
Entsprechend der mit dem REM erreichten Abbildungsqualitéat erfolgte eine rechnergestiitzte
Bearbeitung der SE-Bilder bezuglich Helligkeit, Kontrast und ggf. geometrischer Entzerrung.

Die Uberpriifung der Spitzen im Anlieferungszustand erfolgte nur stichprobenartig, um deren
Kontamination mit Kohlenstoffverbindungen zu vermeiden. Die Entstehung von Kontamina-
tionsschichten im REM wird auf die Polymerisation Wahlenwasserstoffen und Silicondlen

im Restgas der REM-Kammer durch den Elektronenstrahl zurtickgefiihrt [138, 139]. Dabei ist
deren Dicke, die einige Nanometer betragen kann, proportional zum Produkt aus Strahlstrom
und Bestrahlungszeit. Ein Auftreten von Kontaminationsschichten ist somit besonders bei
hohen VergroRerungen zu erwarten. In Vergleichsmessungen an im REM untersuchten
Objektoberflachen konnten solche Kontaminationsbereiche mit dem RKM anhand von
Oberflachentopographien nachgewiesen werden.
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3.3 Mikroskopische und analytische Untersuchungen

Erganzend zu den zerstorungsfreien REM-Untersuchungen wurden an einigen Siliciumspitzen
hochauflosende Aufnahmen in einéimansmissionselektronenmikroskop (TEM) der Fa.

Philips vom Typ CM 30 ST bei einer Beschleunigungsspannung von 200 kV angefertigt. Flr
die TEM-Untersuchungen mufdten die Cantilever vom Trager gelost werden, so daf die
Spitzen fur weitere RKM-Messungen i.a. nicht mehr zur Verfigung standen. Zur Praparation
wurden spezielle TEM-Probenhalter aus Messing entwickelt, in die die Cantilever sowohl
parallel als auch senkrecht zu ihrer Langsachse eingeklebt werden kd@iluenl().

Cantilever

Bild 3.13: TEM-Probenhalter mit eingeklebten Cantilevern.

Die Cantileverpraparation erfolgte mit Hilfe eines modifizierten Mikropositioniertisches, der
eine raumliche Ausrichtung von Cantilever und Probenhalter sowie deren gegenseitige
Verkippung gestattete. Der Ablauf der Praparation idBileh 3.14 schematisch dargestellt.

TEM-Halter

Kleber
Spltze D

Cantilever

Trager /k Leltsnber-
kontaktierung

I Il 1 IV V
—_—
1 mm

Bild 3.14: Cantileverpraparation fur die TEM-Untersuchungen:
I: Aufbringen des Klebers, II: Positionierung und Anfahren der Klebestelle,
lll: Verfestigung des Klebers, IV: Abtrennen des Cantilevertragers,
V: Kontaktierung des Cantilevers.

Nach Auftrag des vakuumtauglichen Klebers (Varian Torr Seal) auf einen Steg des Proben-
halters (I) wurde im zweiten Schritt der Cantilever ausgerichtet und an die Klebestelle
herangefahren bis ein Kontakt mit dem Kleber hergestellt war (I1). Nach Verfestigung des
Klebers (lll) erfolgte die Abtrennung des Cantilevers von dessen Trager (V). AbschlieRend
wurde der Cantilever unter Verwendung von Leitsilber mit dem Probenhalter kontaktiert (V).
Bei den Untersuchungen im TEM war z.T. die Bildung von Kontaminationsschichten zu
beobachten, die nicht vollstandig vermieden werden konnte.
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3. Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

Eine Oberflachenelementanalyse und die Bestimmungsitierumoxidschichtdicke an den
Siliciumproben wurde mit Hilfe einehochauflésenden Augerelektronenspektroskopie
(HRAES) Anlage (Fa. Perkin Elmer, Typ PHI 600) im Ultrahochvakuum (p<PH) eben-

falls am Institut fir Materialforschung | durchgefiihrt. Mit Hilfe der integrierten lonenatz-
anlage wurde die Probenoberflache mit einem rasternden Xenon-lonenstrahl unter einem
Einfallswinkel von 45° zur Probennormalen definiert abgetragen und parallel dazu eine AES-
Elementanalyse bezlglich des Sauerstoff- und Siliciumgehaltes in Abh&ngigkeit vom
Materialabtrag durchgefuihrt (AES-Tiefenprofil). Die Kalibrierung der Tiefenprofile erfolgte
mittels eines Si@Standards.
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4. Versuchsergebnisse

4.1 Silicium-Einkristall

4.1.1 Oberflachencharakterisierung

Zur Charakterisierung der geometrischen Oberflachenstruktur der einkristallinen Silicium-
proben wurden mit dem RKM Topographiemessungen durchgefiuihrtBilthgl.1 zeigt in

einer zweidimensionalen Graustufenabbildung die RKM-Topographie eines (100pxm90)
grof3en Probenbereichs auf einer Silicium-Oberflache im Anlieferungszustand.

30 nm

20 um

Bild 4.1: RKM-Topographie einer Silicium-Oberflache im Anlieferungszustand:
Rasterfeld (100 x 10Q)m?, Ry = 2,6 nm, Rax= 30,1 nm.

Zur Messung wurde das Table-Top-RKM verwendet, wobei die laterale Punktauflosung des
Rasterfeldes bei 200 nm lag. Der arithmetische Mittenrauhwenmddie maximale Rauhtiefe

Rmax wurden zu R=2,6 nm bzw. R.,=30,1 nm bestimmt und beziehen sich auf die
Gesamtflache des Rasterfeldes. Wie aus der Topographie ersichtlich, waren die Oberflachen-
rauheiten Uber die gesamte Flache gleichmafiig verteilt und wiesen keine Vorzugsrichtung auf.
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4. Versuchsergebnisse

Oberflachenschadigungen wie Riefen und Kratzer sowie offensichtliche Verunreinigungen
oder lose Partikeln waren nicht festzustellen.

Bild 4.2 zeigt ein mit einer Punktauflosung von 50 nm aufgenommenes Rasterfeld von
(10 x 10)um?. Hierbei wurden Werte von R 1,4 nm und Ra= 12,8 nm ermittelt. Die in

Bild 4.2b und Bild 4.2c aufgetragenen Linienprofile sind in horizontaler bzw. vertikaler
Richtung aus der Mitte des Rasterfeldes erstellt worden. Die Angaben fir den Mittenrauhwert
und die maximale Rauhtiefe beziehen sich dabei auf das Linienprofil.

a) ; Linienprofil
NS vertikal

Linienprofil
horizontal

g 101 g 10+
£ 8r £ 8t
2 ol 2 o
o) 0O

< £ |
5 4 5 4l
-2 e Ll

Ra=1,1nm, R x=6,4 nm I Ra=1,2nm, Rpa= 8,3 nm
0 0 2 4 6 8 10 0 0 2 4 6 8 10
Profillange in um Profillange in um

Bild 4.2: RKM-Topographie einer Silicium-Oberflache:
a) Rasterfeld (10 x 1@n?, R,=1,4 nm, Ra= 12,8 nm,
b) horizontales und c) vertikales Linienprofil aus a).

Die in Bild 4.1 und Bild 4.2 gezeigten Siliciumoberflachen sind als charakteristisch fur alle
verwendeten Proben anzusehen. Insgesamt lagen die lokal ermittelten Rauheitskennwerte fir
RasterfeldgroRen von (10 x 40n? bis (150 x 150um? im Mittel bei R,= (3 = 1) nm und

Rmax= (30 £ 10) nm.

Fur die hochauflosende Messung deBild 4.3a dargestellten Oberflachentopographie wurde
das Standard-RKM verwendet. Das (2 y#) groRe Rasterfeld wurde mit einer lateralen
Punktauflésung von 5 nm abgetastet. Die maximale Rauhtiefe ist,z&# R,2 nm und der
Mittenrauhwert zu R= 0,4 nm bestimmt worden. Im Bild 4.3b und c sind zugehoérige
Linienprofile aufgetragen. Die in diesem Mel3bereich ermitteltgnuRd R,,Werte waren
von der lokal betrachteten Probenstelle abhéngig.
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a)

Linienprofil
horizontal

Profillange in um

/ vertikal

Linienprofil
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£ £
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% 81
o o
R.=0,4 nm, Rpax=2,0 nm R;=0,3nm, Rx= 1,8 nm
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Bild 4.3: Hochauflésende RKM-Topographie einer Silicium-Oberflache:
a) Rasterfeld (2 x 2)m?, Ry = 0,4 nm, Rax= 3,2 nm,
b) horizontales und c) vertikales Linienprofil aus a).

Die Gestalt der in Bild 4.3a dargestellten Oberflache erscheint als aus dicht nebeneinander
liegenden Erhohungen rundlicher Form zusammengesetzt, deren Durchmesser zwischen 20 nm
und 100 nm lagen. Im betrachteten Melbereich kann die Abbildung der tatsachlichen
Oberflachentopographie jedoch bereits durch die geometrischen Abmessungen der Sonden-
spitze (Spitzenradius!) beeinflu3t werden. Es ist deshalb nicht auszuschlie3en, daf} die
untersuchten Oberflachen eine feinere Strukturierung im Nanometerbereich aufwiesen.

Zur Charakterisierung ddflementzusammensetzungler Siliciumproben im oberflachen-
nahen Bereich und zur Bestimmung der Dicke der zu erwartenden Siliciumoxidschicht wurden
hochauflésende augerelektronenspektroskopische (HRAES) Untersuchungen durchgefihrt
(Bild 4.4). Mit Hilfe der Elementanalyse waren an den Oberflachen die Elemente Silicium
(Si), Sauerstoff (O) und Kohlenstoff (C) nachweisbar. Durch die mittels Xe-lonenabtrag
realisierten Tiefenprofile wurden flir die Dicke der Siliciumoxidschicht Werte zwischen 1 und

2 nm ermittelt. Anhand der Tiefenprofile war weiterhin festzustellen, dal3 die Intensitat des an
den Oberflachen detektierten Kohlenstoffs in gleichem Mafle wie die Intensitat des
Sauerstoffanteils abnahm. Eine Kontamination der Probenoberflachen durch den
Elektronenstrahl konnte aufgrund von Restgasen in der Vakuumkammer nicht ausgeschlossen
werden. Deshalb war davon auszugehen, dal3 der Kohlenstoffanteil zumindest partiell erst
nachtraglich durch die Untersuchung aufgebracht wurde.
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Bild 4.4: Ergebnisse der HRAES-Untersuchungen an einer Silicium-Oberflache:
a) Elementanalyse, b) Tiefenprofil.

Aus diesen Ergebnissen geht hervor, dal3 bei den nachfolgend dargestellten Untersuchungen
genauer von einer Materialpaarung Siliciumdioxid gegen Siliciumdioxid auszugehen war.
Dessen ungeachtet wird weiterhin die Bezeichnung des Grundmaterials (Silicium) verwendet.

4.1.2 Siliciumspitzen im Reibungskontakt mit Silicium

Im Bild 4.5 sind eine REM-Aufnahme und eine TEM-Hellfeld-Aufnahme von Siliciumspitzen
im Anlieferungszustand dargestellt. Die Betrachtungsrichtung lag jeweils in Richtung der
Cantileverlangsachse senkrecht zur Spitzenlange.

b)

Bild 4.5: a) REM- und b) TEM-Aufnahme von Siliciumspitzen im Anlieferungszustand.

Anhand des REM-Bildes (Bild 4.5a) war festzustellen, daf} der vom Hersteller mit 10 nm an-
gegebene Radius der Siliciumspitze in diesem Fall vorlag. Die TEM-Abbildung (Bild 4.5b)
zeigt dagegen eine deutlich feinere Spitze mit einem Radius < 10 nm. In einigen Féllen wurde
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4.1 Silicium-Einkristall

festgestellt, daf? die Spitzenradien im Anlieferungszustand Werte > 50 nm aufwiesen. Die
ermittelten Spitzendffnungswinkel im Endbereich lagen zwischen 15° und 20°. Bei der
Charakterisierung der Siliciumspitzen mit dem REM war eine Abbildung bist 40fnm

genau moglich. Die eigentliche Spitzenendgeometrie konnte damit jedoch nur bedingt abge-
bildet werdeh,

Im Verlauf der rasterkraftmikroskopischen Untersuchungen wurde anhand der REM-
Aufnahmen festgestellt, daf’ die verwendeten Siliciumspitzen einem Verschleil3 unterlagen, der
sich in einer Verkirzung der Spitzenlange und einer daraus resultierenden Verbreiterung der
Spitzenendbreite aulRerte. IBild 4.6 sind die REM-Aufnahmen einer Siliciumspitze im
Anlieferungszustand und einer Spitze nach dem Einsatz im RKM einander gegenubergestellt.
Fur die Beschreibung der Spitzenendgeometrie wurde die im Bild 3.3d, Kap. 3.1.3 definierte
Spitzenendbreite Bherangezogen. Die Endbreite der beanspruchten Spitze aus Bild 4.6b lag
bei 65 nm.

Bild 4.6: REM-Aufnahmen von Siliciumspitzen:
a) Si-Spitze im Anlieferungszustand,
b) beanspruchte Si-Spitze nach 400 mm Gesamtgleitweg auf Silicium.

Um die Verdnderungen an einer Siliciumspitze durch die Beanspruchung bei der Rasterung
naher zu charakterisieren, wurde eine bereits fir Messungen auf Silicium benutzte Si-Spitze
mit dem TEM in Hochaufldsung untersucht. Mit dieser Spitze wurde danach eine weitere
Messung durchgefuhrt und die Spitze anschliel3end erneut im TEM abgebildet. Die Bean-
spruchung erfolgte im Kontakt mit einer Siliciumprobe bei 35 % r.F. und in eindimensionaler
Ubergleitung. Insgesamt wurde dabei ein Gleitweg von 40 mm zuriickgelegt. Die Auflagekraft
betrug ca. (50& 100) nN. Die Ergebnisse der TEM-Untersuchungen vor und nach dieser
Beanspruchung sind iBild 4.7 zusammenfassend dargestellt.

" siehe Kapitel 5.2: “Charakterisierung der Siliciumspitzen
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a)
Beanspruchungsparameter:
Auflagekraft: (500 + 100) nN

zurlckgelegter Gleitweg: 40 mm

Endbreite nach Beanspruchung: 76 nm

A

Langenanderung: 90 nm

Endbreite vor Beanspruchung: 35 nm

Bild 4.7: TEM-Aufnahmen einer beanspruchten Si-Spitze vor und nach einer weiteren
Messung auf Silicium:
a) ubereinander montierte Ubersichtsaufnahmen des Spitzenendbereiches vor

und nach der Beanspruchung, b) Detailaufnahme des Endbereiches vor und c)
nach der Beanspruchung.
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4.1 Silicium-Einkristall

Zur Veranschaulichung der Veranderungen an der Spitzenendgeometrie wurden im Bild 4.7a
die jeweils im Hellfeld-Modus aufgenommenen TEM-Bilder der Si-Spitze Ubereinander
montiert, wobei die Abbildung der Spitze vor der Beanspruchung im Graustufenkontrast
abgeschwacht wurde. Ebenfalls eingezeichnet sind die Aufnahmebereiche der Teilbilder b)
und c). Durch die erneute Kontaktbeanspruchung wurde das Material der Spitze auf einer
Lange von ca. 90 nm abgetragen und im Gleitkontakt weiter abgeflacht. Damit verbunden war
eine Zunahme der Spitzenendbreite von 35 nm auf 76 nm. Die Detailaufnahmen in Bild 4.7b
und Bild 4.7c zeigen anhand der abgebildeten Netzebenen die kristalline Struktur des
Siliciummaterials, die sich bis an das Ende der Spitze hin fortsetzt. Der oberflachennahe
Bereich wies dagegen eine amorphe Struktur auf. Aus den Abbildungen geht deutlich hervor,
dal3 die Spitzenendgeometrie durch die Beanspruchung im Gleitkontakt weiter abgeflacht
wurde und die Form einer Ebene aufwies (Abplattung).

Fur die Reibungskraftmessung wurden bereits auf Silicium eingefahrene, abgeplattete Spitzen
verwendet, die eine im REM kontrollierbare Endbreite aufwiesen. Die Spitzenendbreite der fur
die Untersuchung der Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen zwischen Siliciumsitzen
Siliciumoberflachen eingesetzten Spitzen lag zwischen 50 und 200 nm.

4.1.3 Einsprung- und AbriRkraft

Die Bestimmung deEinsprungkraft F ¢ erfolgte anhand der Vorlaufkurven von Kraft-Weg-
Messungen. InBild 4.8 werden als Beispiel zwei Vorlaufkurven aus F-s-Messungen, die bei
<1 % bzw. 70 % r.F. aufgenommen wurden, gegenubergestellt. Im Kontaktbereich erfolgte
ein Ausgleich der MelRwerte durch eine lineare Regression.

10 10
0F a) ¢ <1% O b) ¢=70%
5r 5r
=z =z
C L s L
= - £ -
L 0 w 0 W
5 ~. g ~ N
2 2
5E S
-10 C_1 . I . . I . I '10 C 1 . I . . I . I
-40 -20 0 20 40 -40 -20 0 20 40
Weg s in nm Weg s in nm

Bild 4.8: Beispiele fur Vorlaufkurven aus Kraft-Weg-Messungen zur Bestimmung der
Einsprungkraft E zwischen Silicium und Silicium: &) < 1 % und b} = 70 %.

Im Bild 4.9 ist die Einsprungkraftgzwischen Silicium und Silicium in Abh&ngigkeit von der
relativen Luftfeuchtep aufgetragen. Die durchgezogene Linie kennzeichnet dabei die Verbin-
dung der Medianwerte aus jeweils 8 Mel3werten. Eine Abh&angigkeit der Einsprungkraft von
der Endbreite der SiliciumspitzeB,(= 50-200 nm) wurde nicht festgestellt.

Die Werte fur die bei 70 % r.F. ermittelte Einsprungkraft lagen durchschnittlich um 1-2 nN
Uber den bei <1 % r.F. gemessenen Werten. Die Wegauflosung der F-s-Messungen nahm
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allerdings mit steigender Abril3kraft aufgrund der mef3technisch bedingt langeren Mel3wege ab.
Dies war i.a. bei zunehmender Luftfeuchte der Fall, so dal3 hier eine grofRere MelRunsicherheit
bei der Bestimmung der Einsprungkraft zu beriicksichtigen war.
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Relative Luftfeuchte ¢ in %
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Bild 4.9: Einsprungkraft E zwischen Silicium und Silicium in Abhangigkeit von der
relativen Luftfeuchteb.

Zur Bestimmung der statischébril3kraft F o, wurden die Ricklaufkurven von Kraft-Weg-
Messungen herangezogen. D&kl 4.10 zeigt hierzu exemplarisch eine bei einer relativen
Luftfeuchted < 1% und eine beé = 70 % aufgenommene Rucklaufkurve.
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Bild 4.10: Beispiele fur Rucklaufkurven aus Kraft-Weg-Messungen zur Bestimmung der
statischen AbriRkraft £zwischen Silicium und Silicium:
a)$ <1 % undb} =70 %.

Mit den durchgezogenen Linien werden hierbei die tatsdchlich gemessenen Wertepaare F(s)
gekennzeichnet. Bei einer hohen Abril3kraft konnte es aufgrund der daraus resultierenden
grof3en Auslenkung des Cantilevers dazu kommen, dal3 der reflektierte Laserstrahl nicht mehr
vollstandig von der Photodiode erfal3t wurde. In solchen Fallen wurde die Abril3kraft aus dem
Kurvenverlauf extrapoliert, wie dies mit den gestrichelten Linien im Bild 4.10b markiert ist.
Die reduzierte Wegauflésung beim Auftreten einer hohen Abri3kraft fihrte hierbei auch zu
einer hoheren MelRunsicherheit bei der Bestimmung der Abri3kraft.
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4.1 Silicium-Einkristall

Bei der Auswertung der F-s-Messungen war generell zwischen der gemessenen Abril3kraft vor
und nach einer Beanspruchung durch einen Reibungskontakt zu unterscheiden.

DasBild 4.11 zeigt hierzu die zwischen Silicium und Silicium ermittelte Abril3kraftirfr
Abhé&ngigkeit von der relativen Luftfeuchpe Die Messungen erfolgten ohne das ein vorher-
gehender Reibungskontakt stattgefunden hatte. Die verwendete Spitze wies eine Endbreite B
von ca. 60-70 nm auf. Zur Mittelwertbildung wurden bei jeder Luftfeuchte 8 Mel3werte heran-
gezogen.
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Bild 4.11: Statische AbriRkraft fin Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchde fur
Silicium gegen Silicium ohne vorherigen Reibungskontakt.

Fur Luftfeuchten <30 % war eine Zunahme der Abril3kraft von 30 nN auf 55 nN mit
steigender Feuchte zu verzeichnen. Ab 30 % r.F. stieg die Abrikraft dann auf Werte von
95 nN beip = 50 % und 120 nN be&i = 70 % an. Fiir eine Anderung der Luftfeuchte um 10 %
betrug die Anderung der AbriRkraft im Mittel ca. 10-15 nN.

Nach erfolgter Beanspruchung durch einen Reibungskontakt wurde grundsatzlich eine héhere
statischen Abri3kraft gemessen als vor der Beanspruchung. Zur Konditionierung der Spitze
genugte es, eine Messung unter Standardrasterparameter@8dzABmit F_ > 50 nN durch-
zufuhren. Danach war aufgrund der Kontaktbeanspruchung eine im Vergleich zum unbean-
spruchten Zustand im Mittel um den Faktor 1,5-2 hohere Abril3kraft zu verzeichnen. Eine
weitere Zunahme der Abril3kraft durch nachfolgende Beanspruchungen war im Rahmen der
Melwertstreuung nicht mehr feststellbar.

Im Bild 4.12 ist die statische Abri3kraft\Hn Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchpe
dargestellt, die nach erfolgtem Reibungskontakt ermittelt wurde. Zur Auswertung wurden
jeweils 8 Mel3werte herangezogen. Die EndbrejteeB Si-Spitze lag bei ca. 60-70 nm.

Die Abri3kraft nahm insgesamt von ca. 50 nN ¢e&i 1% auf 220 nN bep = 70 % zu. Der
Zusammenhang zwischen Abril3kraft und relativer Luftfeuchte folgte ndherungsweise einer
Proportionalitat gemaR fp) ~ ¢2. Zwischen 10 und 70 % r.F. war der Kurvenverlagffy

auch durch eine exponentielle Abhangigkeit mi(dff ~e“® zu beschreiben, wobei C >0
hierbei eine versuchsabhangige Konstante darstellt.
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Bild 4.12: Statische Abril3kraft fin Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchde fur
Silicium gegen Silicium nach Beanspruchung durch einen Reibungskontakt.

Weiterhin wurde festgestellt, dal3 bei Messungen mit Spitzen, die Endbreiten <50 nm auf-
wiesen, meist eine geringere Abril3kraft zu beobachten war. Der Einsatz breiterer Spitzen
(B;= 200 nm) fihrte dagegen zu einer im Mittel um 100-200 nN héheren Abri3l@f}. F

Die qualitative Abhangigkeit entsprach dabei weitgehend dem im Bild 4.11 bzw. Bild 4.12
dargestellten Kurvenverlauf. Eine gezielte Variation der Spitzenendbreite wurde jedoch nicht
durchgefuhrt.

Eine Abhangigkeit der statischen Abril3kraft ¥on der wahrend der Messung der Kraft-Weg-
Kurven aufgebrachten maximalen Auflagekraft,zx zwischen 5 und 100 nN war nicht nach-
zuweisen.

4.1.4 Reibungskraft zwischen Silicium und Silicium

4.1.4.1 EinfluB der Topographie

Der EinfluR topographiebedingter Anderungen der Reibungskraft wurde qualitativ anhand von
Reibungskontrastmessungen im Normalmode bewertet.Bidds4.13a zeigt hierzu exem-
plarisch die bei einer Auflagekraft von 10 nN mit dem Table-Top-RKM unter Standard-
rasterparameterr2@-N10 aufgenommene Topographie einer Siliciumoberflache sowie im
Bild 4.13b die daraus ermittelte Haufigkeitsverteilung der lokalen Topographiehtéhe. Die
Rauheitskennwerte des Probenbereiches betrugen2R nm und Ra= 21,8 nm. Die
mittlere Topographiehdhe lag begj & 10,5 nm.

Im Bild 4.14a sind die zugehdrigen Reibungskontrastbilder getrennt nach der Rasterrichtung
dargestellt. Der Kontrastwechsel in der Reibungskraftdarstellung zwischen dem Vor- und
Rucklauf spiegelt dabei die Umkehr der Rasterrichtung wider.

Uber dem gesamten Probenbereich erwies sich die Reibungskraft in beiden Richtungen als
homogen. Die lokal auftretenden Reibungskraftanderungen konnten als gleichmallig verteilt
angesehen werden. Dies wird auch anhand der im Bild 4.14b gezeigten Haufigkeitsvertei-
lungen der lokalen Reibungskraft aus Bild 4.14a deutlich, die fir die Vor- und Rucklaufbe-
wegung deckungsgleich waren und nahezu einer Gleichverteilung unterlagen.

60



4.1 Silicium-Einkristall
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Bild 4.13: Silicium-Oberflache:
a) Topographie und b) Haufigkeitsverteilung der lokalen Topographiehdhe.
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Bild 4.14: Qualitativer Reibungskontrast auf der Silicium-Oberflache aus Bild 4.13:
a) Reibungskontrast in Vor- und Ricklaufrichtung,
b) Haufigkeitsverteilung der lokalen Reibungskraft aus a).
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Fur die Bewegung der Spitze in Vorlaufrichturg)( ergaben sich aus der Topographie nach
Bild 4.13a die imBild 4.15a flachenhaft dargestellten lokalen Topographiesteigungen dh/dx.
Das Bild 4.15b zeigt die daraus ermittelte Haufigkeitsverteilung der lokalen Steigungen, die
eine Gleichverteilung aufwies. Der Vergleich der Verteilung der lokalen Reibungskraft nach
Bild 4.14b mit der Verteilung der lokalen Topographiesteigung zeigte, daf} beide Kurven bis
auf einen Skalierungsfaktor nahezu deckungsgleich waren.

a)

Haufigkeit

I } >
+Sx 0 -Sx
Topographiesteigung dh/dx = Sx

Vorlauf 2 um

Bild 4.15: Silicium-Oberflache:
a) lokale Topographiesteigung dh/dx g Isei Ableitung in Rasterrichtungx
(Vorlauf) und b) Haufigkeitsverteilung der lokalen Topographiesteigung fur die
Topographie nach Bild 4.13.

Die lokale Anderung der Reibungskraft wird Bild 4.16 am Beispiel einer im Normalmode
aufgezeichneten Rasterlinie dargestellt. Das Bild 4.16a zeigt hierzu das Linienprofil der Topo-
graphie h(x). Die daraus abgeleitete lokale Topographiesteigung dh/dx wird im Bild 4.16b
gezeigt. Das Bild 4.16¢ gibt die zugehorige Anderung der lokalen Reibungsk(ajt F
bezogen auf die mittlere Reibungskraft Wieder. Die Gro3en sind jeweils Gber dem zurtick-
gelegten Weg in der Rasterrichturg (Vorlauf) aufgetragen.

Aus demVergleich der lokalen Topographiesteigudtgdx mit dem Kurvenverlauf der lokalen
Reibungskraftinderung wurde ersichtlich, daf} die Reibungskraft bei positiver Topo-
graphiesteigung zunahm und bei negativer Steigung abfiel. Fur die hier nicht dargestellte
Rucklaufbewegung ergab sich eine analoge Abh&ngigkeit. Die lokalen Abweichungen der
Reibungskraft von der mittleren Reibungskraft waren somit direkt den Anderungen der lokalen
Topographiesteigung zuzuordnen und demnach als topographiebedingt anzusehen.

Aufgrund der gezeigten Gleichverteilung der Topographiesteigungen (vgl. Bild 4.15b) und der
damit korrespondierenden Verteilung der lokalen Reibungskraft wurde fur die nachfolgenden
Untersuchungen davon ausgegangen, daf} lokal auftretende Reibungskraftanderungen im
statistischen Mittel ausgeglichen wurden und somit bei der Angabe einer mittleren Reibungs-
kraft zu vernachlassigen waren.
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Bild 4.16: Lokale Anderung der Reibungskraft in Abh&ngigkeit von der lokalen Topo-
graphie einer Silicium-Oberflache:
a) Linienprofil der Topographie h(x),
b) Topographiesteigung dh/dx der Profillinie aus a),
c) Anderung der Reibungskraft bezogen auf die mittlere Reibungskraft F
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4.1.4.2 EinfluR der Auflagekraft

Zwischen den im Gleitkontakt befindlichen Siliciumoberflachen war bei der Messung der
Reibungskraft g in Abh&ngigkeit von der extern durch den Cantilever aufgebrachten
Auflagekraft F eine mit steigender Auflagekraft zunehmende Reibungskraft festzustellen. Das
Bild 4.17azeigt hierzu exemplarisch die Ergebnisse einer bei einer relativen Luftfeuchte von
¢ =50 % durchgefuhrten Mel3reiligie Messungen sind unter Standardparamefeat+P§ und

in der Versuchsabfolge mit steigender Auflagekraft: {Fdurchgefihrt worden. Vor Beginn

der Mel3reihe wurde eine Messung unter Standardrasterparanisde®h it F_ =50 nN
durchgefuhrt. Damit ist sichergestellt worden, daf die nachfolgenden Messungen ausgehend
von einem station&ren Zustand erfolgten und Einlaufeffekte weitgehend auszuschliel3en waren.
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Bild 4.17: Reibungskraft g zwischen Silicium und Silicium in Abhangigkeit von der
Auflagekraft i bei¢ = 50 %:
a) mittlere Reibungskraft:Hm) in Abhangigkeit von der Auflagekraft F
b) Rr(F.) Uber dem zurtickgelegten Gleitweg(su a).

Bei der im Bild 4.17a angegebenen Reibungskraft handelt es sich um Mittelwerte, die Uber
einen Gleitweg von =4 mm bei jeweils konstanter Auflagekraft ermittelt wurden. Die
Streubalken und das graue Feld markieren den Bereich der Abweichungen der momentanen
Reibungskraft von der fir die einzelnen Rasterlinien Gber dem gesamten Gleitweg bestimmten
mittleren Reibungskraft. Im Bild 4.17b ist die Reibungskraft firA3 nN, I =65 nN und

F. =117 nN jeweils tUber dem Gleitweg sufgetragen. Dabei wurde festgestellt, dal3 die
Abweichung der Reibungskraft vom Mittelwert maxinté nN fur die Einzelmessung betrug.

Eine Abhangigkeit der Reibungskraft vom zuriickgelegten Gleitweg war unabhangig von der
Auflagekraft bei keiner Messung erkennbar.

Die im Bild 4.18 gezeigten Mel3ergebnisse wurden bei einer relativen Luftfeuchte von
¢ = 50 % unter StandardrasterparametédghF) im stationaren Zustand bestimmt. Die End-
breite B der verwendeten Si-Spitze lag bei ca. 60 nm. In der Versuchsabfolge wurde zwischen
der Variation mit stufenweise steigender +(FBild 4.18a) bzw. fallender (F, Bild 4.18b)
Auflagekraft unterschieden. Gegenubergestellt werden jeweils zwei Mel3reihen (A und B), die
unter derselben Versuchsabfolge durchgefiihrt wurden. Weiterhin ist die unmittelbar vor
Beginn einer Mel3reihe ermittelte statische Abril3krafaRgegeben.
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Bild 4.18: Reibungskraft g zwischen Silicium und Silicium beli = 50 % in Abhangig-
keit von der Auflagekraft F

a) R(F) bei steigender Auflagekraftvariation,
b) Rr(F) bei fallender Auflagekraftvariation bis zum Kontaktabrif3.

Bei allen Messungen war eine direkte Abhangigkeit der Reibungskraft von der zugehdorigen,
gemessenen AbriRkraft festzustellen. Mit hoherer AbriRkraft wurde bei gleicher Auflagekraft
auch eine groéfRere Reibungskraft registriert. Anhand der Kurvenverlaufe war fur Auflagekrafte
<50 nN meist eine nichtlineare Abhangigkeit der Reibungskraft von der Auflagekraft
festzustellen. Der Zusammenhang zwischen Reibungs- und Auflagekraft #0100 nN

war naherungsweise auch durch eine lineare FunktdenH: zu kennzeichnen.

Die minimale Auflagekraft, die zur Aufrechterhaltung des Kontakts zwischen den Oberflachen
wahrend der Ubergleitung notwendig war, wurde anhand der mit fallender Auflage-
kraftvariation durchgefiihrten MeRreihen ermittelt. Dazu wurde die Auflagekraft bei der
Reibungskraftmessung solange verringert, bis es aus der Gleitbewegung heraus zu einem
Kontaktabrild zwischen Spitze und Probe kam. Die im Bild 4.18b dargestellten MelRergebnisse
zeigen, dald der Kontaktabrif fur die Mel3reihe A ket F36 nN und fur die Mel3reihe B bei

F. =-8 nN stattfand. Der Differenzbetrag zwischen beiden Werten lag mit 28 nN nahe beim
Differenzbetrag der ermittelten Abri3kraft zwischen den Mel3reihen A und B, der in diesem
Fall 22 nN betrug.
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Entsprechende Untersuchungen wurden ebenfalls bei relativen Luftfeuchten unter- und ober-
halb von 50 % r.F. durchgefuhrt. Dabei war festzustellen, daf3 der Anstieg im Verlauf der
Fr(FL)-Kurven bei positiver Auflagekraft mit zunehmender Luftfeuchte und steigender Auf-
lagekraft abnahm. DaBild 4.19 zeigt hierzu exemplarisch die Reibungskraftiir Abhan-

gigkeit von der Auflagekraft Ffur Luftfeuchten vonp < 1 % und = 70 % im Vergleich zu

einer bei 50 % r.F. durchgefiihrten Mel3reihe. Dargestellt werden die Melwerte aus dem
stationaren Zustand. Die Messungen erfolgten unter Standardrasterpararb@tByn Qfie
Variation der Auflagekraft wurde bei jeweils konstanter Luftfeuchte in fallender Abfolge bis
zum Kontaktabrif3 durchgefihrt.
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Bild 4.19: Reibungskraft g zwischen Silicium und Silicium in Abhangigkeit von der
Auflagekraft £ bei ¢ < 1%, ¢ =50 % undd = 70 % und fallender Auflage-
kraftvariation bis zum Kontaktabrif3.

Die nichtlineare Abhangigkeit der Reibungskraft von der Auflagekraft war bei 70 % r.F. und
F. <50 nN am deutlichsten ausgepragt.

4.1.4.3 EinfluR der relativen Luftfeuchte

Der Einflu3 der relativen Luftfeuchtle auf die Reibungskraftdzwischen den im Gleitkon-

takt befindlichen Siliciumoberflachen wurde bei relativen Luftfeuchten von <1 % bis 70 %
untersucht. Es wurde festgestellt, daf} die Reibungskraft bei jeweils gleicher Auflagekraft mit
steigender Luftfeuchte zunahm. Die Abhangigke(ipf korrespondierte dabei weitgehend mit

der Abhangigkeit der gemessenen statischen AbriRkgéfi) ¥ d.h. mit steigender AbriRkraft

bzw. steigender Luftfeuchte nahm die Reibungskraft ebenfalls zu.

Das Bild 4.20 zeigt hierzudie Abhangigkeit der Reibungskrafi von der relativen Luft-
feuchte¢. Die Messungen wurden unter Standardrasterparameté+R) (und mit einer Si-
Spitze von B= 70 nm durchgefuhrt. Dargestellt werden die Mel3werte aus dem stationaren
Zustand, d.h. nach Konditionierung durch eine Messung mit den ParamgteR) bei

F. =50 nN. Im Bild 4.20a sind die bei einer Auflagekraft vqn=H25+ 25) nN bestimmten
Mel3ergebnisse zusammengefaldt, Bild 4.20b zeigt die pei (F25+ 25) nN ermittelte
Reibungskraft k().

" vgl. Kapitel 4.1.3: “Einsprung- und AbriBkraft’
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4.1 Silicium-Einkristall

Um einen direkten Vergleich mit der Abri3kraft zu ermdglichen, ist die jeweils unmittelbar
nach einer Reibungskraftmessung bestimmte statische Abril3l@f} Bzgl. einer zweiten
Ordinate (in beiden Teilbildern rechts) aufgetragen.
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Bild 4.20: Reibungskraft k (w) und statische Abri3kraft JF(O0) zwischen Silicium und

Silicium in Abh&ngigkeit von der relativen Luftfeuchite
a) . = (25+ 25) nN und b) F= (125+ 25) nN.

Wie die Untersuchungen zeigten, war die Grol3e der Reibungskraft immer an die Grof3e der
zugehorigen statischen Abril3kraft gebunden und zwar unabhangig von der Versuchsabfolge.

Das Bild 4.21a-czeigt hierzu die Reibungskrafizfn Abh&ngigkeit von der relativen Luft-
feuchte¢ fir eine Auflagekraft von [F=(125+ 25)nN, k =(25x25)nN bzw. =

(-20£ 10) nN. Dargestellt werden wiederum die MelRwerte aus dem stationdren Zustand. Die
Messungen erfolgten unter Standardrasterparametdr®)( Die Variation der Auflagekraft
wurde bei jeweils konstanter Luftfeuchte in fallender Abfolge bis zum Kontaktabrif3
durchgefuhrt. Im Bild 4.21d ist die zugehorige statische Abril3krafih Rbhangigkeit von der
relativen Luftfeuchtep dargestellt. Dabei waren digHVerte, die unmittelbar vor und nach
einer Reibungskraftmessung ermittelt wurden, nahezu identisch und MeRwertstreuungen
vernachlassigbar klein. Die Endbreite der verwendeten Si-Spitze lag+&0Bim.
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Bild 4.21: Reibungskraft g und statische Abri3kraftsFzwischen Silicium und Silicium
in Abh&ngigkeit von der relativen Luftfeuchpe
a) i = (125« 25) nN, b) It = (25% 25) nN, c) k£ = (-20% 10) nN,
d) statische Abri3kraft £¢).
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Aus den mit fallender Auflagekraft bis zum Kontaktabril3 durchgefihrten Reibungskraft-
messungen wurden die ifBild 4.22 dargestellten Werte fur die minimale Reibungskraft
Fr.aoriz UNd die zugehorige Auflagekraft iz ermittelt, bei der ein Reibungskontakt bei der
Gleitbewegung noch aufrechterhalten werden konnte.

100 f 1qp 1100

o | |

c 80r 0 @ 180 2
= L R 1 =
= 60 FL o i 0 =
© -

g : | T
3 >
S 40+ 140 9
> | 8
2 5
r 20T 120 <

O | 1 1 1 L 1 O

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Relative Luftfeuchte ¢ in %

Bild 4.22: Minimale Reibungskraft &apiz (m) zwischen Silicium und Silicium sowie
zugehorige Auflagekraft By (o) fir den Kontaktabrif3 aus der Gleitbewe-

gungbei fallender Auflagekraftvariation bis zum Kontaktabril3 in Abhangigkeit
von der relativen Luftfeuchtg.

Der Kurvenverlauf kapic(@) und R apic(9) entsprach auch hier wieder weitgehend der
Abhé&ngigkeit der statischen Abri3krait($) nach Bild 4.21d.

4.1.4.4 EinfluB der Temperatur

Der EinfluR der Probentemperatur auf die Reibungs- und Abril3kraft wurde zwischen Raum-
temperatur (RT) und 200°C untersucht. [Bikl 4.23 zeigt die Ergebnisse von Reibungs-
kraftmessungen die unter StandardrasterparametktiP)( mit in der Versuchsabfolge
steigender (fur F> 0) und fallender (fur F< 0) Auflagekraft durchgefiuihrt wurden. Die End-
breite der Spitze betrug;B 200 nm. Ausgehend von den Laborbedingunger 33 %,

RT = 24°C) wurde die Probentemperaty auf 200°C mit Schrittweiten voATp = 20-30 K
erhoht. Die Haltezeit zur thermischen Stabilisierung vor dem jeweiligen Mel3beginn lag bei ca.
15 min. In der Aufheizphase befand sich die Spitze im statischen Kontakt mit der Proben-
oberflache, um deren Erwarmung auf die Probentemperatur zu gewahrleisten.

Zwischen den Messungen bei RT und den Messungen bei kontrollierter Probentemperatur mit
Tp=30°C war eine Zunahme der Reibungskraft um 3-5nN zu beobachten. Bei
F_ = (100 25) nN (Bild 4.23a) fiel die Reibungskraft mit steigender Temperatur bis
Tp=50°C um etwa 10 nN ab und blieb anschlieBend Bis I50°C auf einem nahezu
konstantem Niveau. Mit weiterer Temperaturerhéhung nahm die Reibungskraft dann auf ca.
55 nN bei | =200°C zu. Eine analoge Abhangigkeit wurde auch bei einer Auflagekraft von
F. =(0+25) nN (Bild 4.23b) und [F= (-50% 25) nN (Bild 4.23c) festgestellt, wobei mit
abnehmender Auflagekraft die Differenz der Reibungskraft zwischges 30°C und

Tp = 50°C herabgesetzt wurde.
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Bild 4.23: Reibungskraft g und statische Abri3kraftFzwischen Silicium und Silicium
in Abh&ngigkeit von der Probentemperatgr T
a) i = (100« 25) nN, b) £ = (0£ 25) nN, c) It = (-50% 25) nN,
d) statische Abri3kraft £Tp).

Das Bild 4.23d zeigt die zwischen den Reibungskraftmessungen registrierte statische Abril3-
kraft FA(Tp). Dabei war mit steigender Temperatur eine progressive Zunahme von etwa 75 nN
bei Tp = 30°C auf= 250 nN bei F = 200°C zu verzeichnen.
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4.1 Silicium-Einkristall

Die Abhangigkeit der statischen Abril3kraft von der Probentemperatur ohne vorhergehende
Beanspruchung durch einen Reibungskontakt i®ilch4.24 dargestellt.

200

150 -

100 -

Abrif3kraft F, in nN

50

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
Probentemperatur T, in °C

0

Bild 4.24: Statische Abril3kraft £ zwischen Silicium und Silicium ohne vorherigen
Reibungskontakt in Abhangigkeit von der Probentemperatur T

Dabei fiel die Abril3kraft mit steigender Temperatur im Bereich von RT bis 100°C von 143 nN

auf 117 nN ab. Bei 125°C war mit 55 nN eine Halbierung der Abri3kraft gegeniiber 100°C zu
verzeichnen. Von 150 bis 200°C blieb die Abri3kraft dann mit 30-40 nN nahezu konstant auf
einem im Vergleich zu den Raumtemperaturwerten niedrigem Niveau.

Wie exemplarisch inBild 4.25 gezeigt wird, wurde unabhéangig von der Probentemperatur fur
alle Rz(F.)-Kurven und >0 nN eine lineare Zunahme der Reibungskraft mit steigender
Auflagekraft beobachtet. Die dargestellten Ergebnisse wurden den Mef3reihen nach Bild 4.23
entnommen.
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Bild 4.25: Reibungskraft g zwischen Silicium und Silicium in Abhangigkeit von der
Auflagekraft i bei T, = 30°C, T = 100°C und ¥ = 200°C.
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4. Versuchsergebnisse

4.1.5 Oberflichenverdnderungen durch den Reibungskontakt

Im Zusammenhang mit den Reibungskraftmessungen sind jeweils nach Versuchsende Uber-
sichtsaufnahmen im Normalmode erstellt worden. Anhand der damit erhaltenen Reibungs-
kontrastbilder wurden lokale Anderungen der Reibungskraft festgestellt, die eindeutig den in
den vorhergehenden Untersuchungen beanspruchten Probenbereichen zuzuordnen waren. Die
durch den Spitze-Probe-Kontakt belasteten Bereiche wiesen gegentiber den unbeanspruchten
Oberflachen eine hohere Reibungskraft auf. Weiterhin war festzustellen, dal3 dieses Verhalten
meist bei Luftfeuchten vog > 20-30 % auftrat, vereinzelt aber auch bei niedrigeren Feuchten,
dabei jedoch mit geringerer Intensitat registrierbar war. Bei den durchgefuhrten Tempera-
turversuchen wurden ebenfalls beanspruchte Oberflachenbereiche anhand der erhdhten
Reibungskraft im Reibungskontrast identifiziert.

Um diese Oberflachenmodifikationen néher zu charakterisieren, wurden Bereiche mit erhohter
Reibungskraft gezielt erzeugt. Bei einer relativen Luftfeuchte von 50 % wurden dazu
Messungen im 1d-Mode mit einer Auflagekraft von 75 nN und 105 nN durchgefiihrt. Die
Rasterrichtung lag parallel zur Cantileverlangsachse. Abweichend von den Standardpara-
metern {d-P) betrug hierbei der Gleitweg, pro Rasterlinie fim. Die Anzahl der Uberglei-
tungen wurde zwischen 1 und 6000 variiert. Die Reibungskontrastaufnahmen und die zuge-
horigen Oberflachentopographien wurden jeweils mit einer Auflagekraft von ca. 5 nN im
Normalmode und den Rasterparamet@ai10) bzw.(2d-N20) erstellt.

Im Ergebnis dieser Messungen konnte eine Reibungskraftinderung nach einer einmaligen
Ubergleitung nicht in jedem Fall nachgewiesen werden. Erst nach mehrfacher Ubergleitung
einer Rasterlinie wurden Veranderungen im Reibungskontrast sichtbar. Dabei wurde eine
Zunahme der Reibungskraft mit fortschreitender Beanspruchung durch weitere Uberlappende
Ubergleitungen festgestellt. So erhohte sich die Reibungskraft relativ zur unbeanspruchten
Oberflache beispielsweise bei einer Mel3reihe die mit einer Auflagekraft von 75 nN durch-

gefiihrt wurde nach 10-100 Ubergleitungen im Mittel um ca. 8 %, nach 100-200 Ubergleitun-

gen um 15 % und nach 200-400 Ubergleitungen um rund 29 %.

Die im Bild 4.26 dargestellten Topographie- bzw. Reibungskontrastaufnahmen wurden nach
einer Messung mit einer Auflagekraft von 105 nN und insgesamt 6000 Ubergleitungen einer
Rasterlinie (§ = 30 mm) erstellt. Im Verlauf der Messung, die ca. 100 min dauerte, kam es, in
Folge einer thermisch bedingten Probendrift, zu einer lateralen Verschiebung, die zu einer
Verbreiterung des beanspruchten Bereiches (im Bild 4.26b hell) aufioafiihrte. Unter der
Annahme einer konstanten Drift und mit der im REM ermittelten Spitzenendbreite von ca.
70 nm wurde die tatsachliche Beanspruchung fur einen diskreten Probenbereict00u8640
Ubergleitungen abgeschatzt. Eine Veranderung der Topographie (Bild 4.26a) konnte im
beanspruchten Bereich nicht nachgewiesen werden. Bild 4.26c¢ zeigt die anhand der Reibungs-
kontrastmessung (Bild 4.26b) ermittelte relative Reibungskraft flir den beanspruchten und den
unbeanspruchten Oberflachenbereich. Dabei wurde Uber alle horizontalen Rasterlinien des
beanspruchten Bereiches gemittelt. Fir den beanspruchten Bereich wurde im Mittel eine
Reibungskraftzunahme von ca. 37 % gegenuber dem unbeanspruchten Bereich festgestellt.
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Bild 4.26: Reibungskontrast zwischen Silicium und Silicium nach mehrfacher Uber-
lappender Ubergleitung mit einer Auflagekraft vqn=105 nN:
a) Topographie,
b) Reibungskontrast in Vorlaufrichtung,
c) Anderung der Reibungskraft im beanspruchten Bereich bezogen auf die
Reibungskraft der unbeanspruchten Bereiche,(Feansprucic 100 %0).

Zur Darstellung der Anderung der Reibungskraft an Flachen wurden Messungen im 2d-Mode
durchgefthrt. Die inBild 4.27a gezeigte Reibungskontrastaufnahme einer Siliciumoberflache
entstand nach einer unter einem Rasterwinkel von 45° zur Cantileverlangsachse durchgefihr-
ten Rasterung (RasterfeldgroRe (5 xBY) bei 50 % r.F. Das Feld wurde insgesamt 40 mal

mit einer Auflagekraft von 105 nN Uberglitten. Die helleren Streifen der Rasterfeldbegrenzung
im Bild 4.27 links oben und rechts unten markieren die Bereiche der Richtungsumkehr
zwischen Vor- und Ricklaufbewegung und des Zeilenvorschubes (vgl. Bild 3.6, Kap. 3.2.1).

Innerhalb des Feldes wurde im Mittel eine um ca. 11-13 % grol3ere Reibungskraft gegentber
dem unbeanspruchten Bereich festgestellt, an den Umkehrpunkten war die Reibungskraft
ca. 20-30 % hoher. Die iBild 4.27b gezeigte Reibungskontrastaufnahme wurde nach einer
Verweilzeit von etwa 70 Stunden bei 50 % r.F. in der Klimakammer erstellt. Die Differenz
zwischen beanspruchtem und unbeanspruchtem Bereich innerhalb des Feldes lag immer noch
bei 10-11 % und hatte sich demnach nicht wesentlich geéndert.
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min min

Vorlauf 2 um Vorlauf 2 um

Bild 4.27: Reibungskontrast in Vorlaufrichtung zwischen Silicium und Silicium an einer
beanspruchten Siliciumoberflache:
a) (5 x 5)um? groRes Rasterfeld nach 40-facher Ubergleitung mit einer Auf-
lagekraft von F = 105 nN und b) Rasterfeld aus a) nach ca. 70 Stunden.

Vergleichbare Reibungskontraste beanspruchter Oberflachenbereiche wurden auch bei erhéh-
ter Probentemperatur von bis zu 200°C und Haltezeiten von einer Stunde nachgewiesen.

Wie die Untersuchungen zeigten, nahm die mittlere Reibungskraft auf den beanspruchten Be-
reichen unabhangig von der Beanspruchung und den Versuchsparametern bei keiner Mel3reihe
um mehr als 40-50 % gegentber der Reibungskraft auf den unbeanspruchten Bereichen zu.

4.2 Al,Os-Einkristall (Saphir)

4.2.1 Oberflachencharakterisierung

Die Abbildung der Topographie der Saphirproben im Anlieferungszustand war mit dem RKM
nur unter Einschrankungen maoglich. Zum einen erwiesen sich die Oberflachen als sehr glatt
und strukturlos, andererseits waren Verunreinigungen im Nanometerbereich zu verzeichnen,
die eine Topographiemessung beeintrachtigten. Anhand der im Anlieferungszustand aufge-
nommenen Topographien lieRen sich keine gesicherten Werte zur Oberflachenrauheit im
Nanometerbereich ermitteln. Aus den Messungen ging aber hervor, dal3 fir Probenbereiche
< (150 x 150um? der vom Hersteller angegebene arithmetische Mittenrauhwert von
R, < 30 nm deutlich unterschritten wurde.

Nach der zur Reinigung der Probenoberflachen durchgefiihrten Warmebehandlung wiesen die
Saphire in Abhangigkeit von ihrer kristallographischen Oberflachenorientierung charakte-
ristische Nanometerstrukturen auf. Zur Veranschaulichung, simgildn4.28 bis Bild 4.30
Oberflachentopographien und Linienprofile von Proben dargestellt, die bei 1500°C und einer
Haltezeit von 5 Stunden an Luft getempert wurden. Zur Topographiemessung wurde das
Standard-RKM eingesetzt. Die laterale Punktauflésung der (10 xnidyroRen Rasterfelder

lag jeweils bei 25 nm und die Punktauflésung der (2 pna@-Felder bei 10 nm.
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4.2 AbOs-Einkristall (Saphir)

Fur die im Bild 4.28a abgebildete Saphir-(C-Plane)-Oberflache wurde ein flachenbezogener
arithmetischer Mittenrauhwert von ;R 0,8 nm bei einer maximalen Rauhtiefe von
Rmax = 8,1 nm ermittelt. Die Struktur der Oberflache wies eine Vorzugsrichtung auf, die sich
Uber die gesamte Flache der Probe gleichmaRig fortsetzte. In Randbereichen wurde zum Teil
eine Richtungsanderung festgestellt. Wie aus der in Bild 4.28d mit héherer Ortsauflésung
gezeigten Abbildung ersichtlich, zeigt sich die geometrische Oberflachenstruktur als aus
gegeneinander versetzten geneigten ebenen Oberflachenbereichen (Terrassen) zusammen
gesetzt. Die Breite der Terrassen war uneinheitlich und konnte einige hundert Nanometer
betragen. Die Stufenh6hen waren < 10 nm. Der Neigungswinkel der Flachen beziiglich der
arithmetischen Mittellinie des Profils lag bei Werten um 1°. Auf den ebenen Bereichen konn-
ten keine Hohenunterschiede mehr registriert werden, sie erschienen atomar glatt.

Die im Bild 4.29a dargestellte Saphir-(A-Plane)-Oberflache wies einen Mittenrauhwert von
R.=0,1 nm bei einer maximalen Rauhtiefe vonp,,R 1,0 nm auf und war in ihrer
geometrischen Oberflachenstruktur der C-Plane-Oberflache vergleichbar, wobei die Rauheits-
kennwerte um etwa eine Grof3enordnung niedriger lagen. Die Breite der Terrassen variierte
von 200-600 nm. Weiterhin wurde festgestellt, dal3 die Strukturen regelmaliger ausgepragt
waren, wie anhand des im Bild 4.29d dargestellten Oberflachenausschnitts deutlich wird.

Fur die im Bild 4.30a abgebildete Saphir-(R-Plane)-Oberflache wurde ein Mittenrauhwert von
Ra=0,2 nm und eine maximale Rauhtiefe vap,,R 3,9 nm ermittelt. In der geometrischen
Oberflachenstruktur waren keine Terrassen wie bei den untersuchten C- und A-Plane-Ober-
flachen erkennbar. Die Oberflache wies eine ungleichmaflig gewellte Form auf, deren
Vorzugsrichtung sich ebenfalls tber die gesamte Probe fortsetzte. Der Abstand der Struktur-
wellen senkrecht zu ihrer Langsachse lag zwischen 25 nm und 300 nm (Bild 4.30d).

Bei den auf der R-Plane-Oberflache abgebildeten Verrundungen handelte es sich vermutlich
um die Abbildung der Geometrie der Spitza diesem Fall ist anzunehmen, daR die R-Plane-
Oberflache eine mit den C- und A-Plane-Oberflachen vergleichbare Terrassenstruktur besalf3,
deren Strukturdichte unterhalb der geometrischen Abmessungen der Spitze lag.

Bei einer Variation der ProzelR3parameter zur Temperung der Proben im Temperaturbereich
zwischen 1200°C und 1500°C und bei Haltezeiten von 2 bis 5 Stunden konnte bei allen drei
untersuchten Oberflachenorientierungen festgestellt werden, daf3 die Hohe der Stufen und die
Breite der Terrassen mit steigender Temperatur und Haltezeit zunahm.

" siehe Kapitel 5.2: “Charakterisierung der Siliciumspitzen
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Bild 4.28: Saphir-(C-Plane)-Probenoberflache (getempert bei 1500°C und 5 h Haltezeit):
a) RKM-Topographie, Rasterfeld (10 x 100?, R,= 0,8 nm, R = 8,1 nm
b) horizontales und c) vertikales Linienprofil aus a),
d) RKM-Topographie, Rasterfeld (2 x @)%, R, = 0,8 nm, Ra= 5,6 nm.
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Bild 4.29: Saphir-(A-Plane)-Probenoberflache (getempert bei 1500°C und 5 h Haltezeit):
a) RKM-Topographie, Rasterfeld (10 x 100?%, R,= 0,1 nm, R«=1,0
b) horizontales und c) vertikales Linienprofil aus a),
d) RKM-Topographie, Rasterfeld (2 x @)%, R, = 0,1 nm, Ra= 1,0 nm.
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Bild 4.30: Saphir-(R-Plane)-Probenoberflache (getempert bei 1500°C und 5 h Haltezeit):
a) RKM-Topographie, Rasterfeld (10 x 100?, R,= 0,2 nm, R = 3,9 nm

b) horizontales und c) vertikales Linienprofil aus a),
d) RKM-Topographie, Rasterfeld (2 x @)%, R, = 0,2 nm, Ra= 2,3 nm.
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4.2.2 Siliciumspitzen im Reibungskontakt mit Saphir

Wie beim Reibungskontakt mit Silicium unterlagen die Si-Spitzen auch im Kontakt mit
Saphir einem Verschlei3. Fur die experimentellen Untersuchungen wurden deshalb primar
bereits abgeplattete Si-Spitzen verwendet, die zuvor durch einen Reibungskontakt mit Silicium
eine im REM kontrollierbare Spitzenendbreite zwischen 50 und 350 nm aufwiesen.

Nach den Reibungsmessungen auf den Saphiroberflachen war neben einer fortschreitenden
Abplattung zusatzlich eine Anlagerung von Material am Spitzenende festzustellen, wie die im
Bild 4.31 dargestellten REM-Aufnahmen beispielhaft zeigen.

Bild 4.31: REM-Aufnahmen von auf Saphir verwendeten Si-Spitzen:
a) Spitzenendbreite nach Versuchsdurchfuhrung ca. 140 nm und
b) Spitzenendbreite nach Versuchsdurchfiihrung ca. 180 nm,
c) eingefahrene Si-Spitze (Spitzenendbreite ca. 350 nm) vor und
d) nach Versuchsdurchfiihrung.
(Die Differenz in der Gesamtbreite der im Teilbild ¢ und d gezeigten Spitze
resultiert aus einer unterschiedlichen Verkippung bei der REM-Untersuchung.
Die Pfeile weisen jeweils auf anhaftendes Material am Spitzenende).
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Eine deutliche Abgrenzung der Materialanlagerungen vom Grundmaterial der Spitzen war

aufgrund der begrenzten Ortsauflésung bei der REM-Abbildung nicht méglich, so daf’ keine

gesicherten Angaben zur Dicke dieser die Spitzenoberflache bedeckenden Schicht getroffen
werden konnten. Wegen des geringen Materialvolumens konnte auch keine Analyse der
Elementzusammensetzung vorgenommen werden.

Die beobachteten Materialanlagerungen und die damit verbundene Bildung einer Schicht
zwischen den Siliciumspitzen und den Saphiroberflachen im Kontakt fuhrte zu erheblichen
Streuungen der gemessenen Reibungskraft sowie der aus den Kraft-Weg-Messungen ermit-
telten Mel3werte und schrankte die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse deutlich ein.

4.2.3 Einsprung- und AbriRkraft

Die zwischen den Saphiroberflachen und den Siliciumspitzen aus Kraft-Weg-Messungen
ermittelte Einsprungkraft Fg ist im Bild 4.32 in Abhangigkeit von der relativen Luft-
feuchtep aufgetragen. Im Mittel nahm die Einsprungkraft von 3,5 nNdbeil % auf ca.

4,7 nN beip = 70 % mit steigender Luftfeuchte nahezu linear zu.

121

10
8,

Einsprungkraft F in nN
»

70 10 20 30 40 80 60 70 80
Relative Luftfeuchte ¢ in %
Bild 4.32: Einsprungkraft E zwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abhangigkeit
von der relativen Luftfeuchti.

Die maximale Abweichung der Einzelmessungen von dem aus jeweils 60 Mel3werten ermit-
telten Medianwert betrug bis z2,5 nN bzw. +5 nN. Trotz dieser insgesamt hohen Streubreite
lag die Standardabweichung der MeRwerte bei efiMaN. Unterschiede zwischen den
verschieden orientierten Oberflachen C-, A- und R-Plane sowie eine Abhangigkeit von der
Mefabfolge oder der Vorbelastung der Siliciumspitzen durch einen Reibungskontakt sind
nicht festgestellt worden.

Bei der Bestimmung der statischébril3kraft F o zwischen den Saphiroberflaichen und
Silicium war im Mittel eine mit steigender relativer Luftfeuchte zunehmende AbriRkraft
festzustellen. Dabei waren allgemein jedoch sehr hohe MelRwertstreuungen zu verzeichnen.

DasBild 4.33 zeigt die statische Abri3kraftyAn Abh&ngigkeit der relativen Luftfeuchte
wobei jeweils etwa 60 F-s-Messungen zur Bestimmung des Medianwertes der Abril3kraft
Fa(¢) herangezogen wurden. Die Standardabweichung lag im Mittel bei ca. 65 nN.
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Bild 4.33: Statische Abri3kraft £zwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abh&ngig-
keit von der relativen Luftfeuchtg

Aus den im Verlauf von Reibungskraftmessungen aufgezeichneten Abril3kraften war es nicht
moglich, eine Abhangigkeit von der Beanspruchung durch einen Reibungskontakt nachzu-
weisen. Vielmehr war vor allem bei Luftfeuchten e 70 % zu beobachten, dald sich die
Abril3kraft ohne klar erkennbare Ursache spontan &nderte, um dann Uber eine nicht naher fest-
zulegende Zeitspanne oder Reibungsbeanspruchung hinweg auf einem nahezu konstanten
Niveau zu verbleiben. Dieses Verhalten zeigte sich qualitativ bei allen durchgefiihrten Mel3-
reihen und zwar unabhangig von der jeweils verwendeten Siliciumspitze bzw. deren Endbreite.
Ein Unterschied zwischen den verschieden orientierten Oberflachen C-, A- und R-Plane war

nicht festzustellen.

Unter Variation der maximalen Auflagekraft F.x bei der F-s-Messung zeigte sich, daf im
Rahmen der MelRunsicherheit bei der Bestimmung der Abri3kraft keine signifikante
Abhéngigkeit der Abril3kraft von der Auflagekraft zu beobachten war. Blds4.34 gibt
exemplarisch die Ergebnisse einer Melireihe wieder, bei der die Auflagekraft bei Luftfeuchten
vong < 1, 30, 50 bzw. 70 % jeweils zwischen ca. 10 und 600 nN variiert wurde.
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L300 [ - \,.**
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Maximale Auflagekraft F_ .., in nN
Bild 4.34: Statische Abril3kraft Fzwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abh&ngig-

keit von der maximal aufgebrachten Auflagekraft fx bei einer relativen
Luftfeuchte vonp < 1 %,¢ = 30 %,p = 50 % undp = 70 %.
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4.2.4 Reibungskraft zwischen Saphir und Silicium

4.2.4.1 EinfluR der Topographie

Der EinfluR der Oberflachentopographie auf die Messung der Reibungskraft im Gleitkontakt
zwischen den Saphiroberflachen und den Siliciumspitzen wurde qualitativ anhand von
Reibungskontrastmessungen im Normalmode untersuchiiltih4.35 werden dazu charak-
teristische Reibungskontrastbilder der Saphiroberflachen in den Orientierungen C-, A- und
R-Plane jeweils in Vor- und Rucklaufrichtung einander gegentbergestellt. Die Messungen
erfolgten unter Standardrasterparamet@diN10) mit einer Auflagekraft von ca. 10 nN und

bei einer relativen Luftfeuchte van= 50 %.

Die in Bild 4.35a gezeigte C-Plane-Oberflache wies deutlich sichtbare, durch die Ober-
flachentopographie bedingte Reibungskraftanderungen auf. Im Vorlauf wurde gegeniber den
ebenen Bereichen eine Kraftiberhdhung und im Rucklauf eine Kraftminimierung an den
Topographiestufen festgestellt. Der Betrag der Kraftdnderung war flr beide Rasterrichtungen
nahezu identisch, so daR diese Anderungen aufgrund ihres umgekehrten Vorzeichens im
statistischen Mittel ausgeglichen wurden und bei der Angabe der mittleren Reibungskraft zu
vernachlassigen waren.

Bei dem im Bild 4.35b dargestellten Reibungskontrast an einer A-Plane-Oberflache wurde an
den Topographiestufen sowohl im Vor- als auch im Rucklauf eine kleinere Kraft als auf den
ebenen Bereichen registriert. Der Betrag der Reibungskraftanderung lag beztglich der
mittleren Reibungskraft bei etwa 1-2 % und war somit vernachlassigbar klein.

An der R-Plane-Oberflache Bild 4.35¢c waren nur lokale Anderungen festzustellen, die im
Zusammenhang mit der Angabe der mittleren Reibungskraft ebenfalls vernachlassigbar klein
waren. Topographiebedingte Reibungskraftinderungen waren hierbei nicht nachzuweisen.

Aufgrund dieser Untersuchungsergebnisse wurde fir die Reibungskraftmessungen an den
Saphiroberflachen davon ausgegangen, dald lokal auftretende Reibungskraftanderungen aus-
schlieBlich Kanteneffekten an Topographiestufen zuzuordnen waren, deren Einfluld auf die
mittlere Reibungskraft als vernachlassigbar klein anzusehen war.
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Bild 4.35: Reibungskontrast zwischen Saphir und Silicium in Vor- und Ricklaufrichtung:
a) Reibungskontrast auf einer Saphir-(C-Plane)-Oberflache,
b) Reibungskontrast auf einer Saphir-(A-Plane)-Oberflache,
¢) Reibungskontrast auf einer Saphir-(R-Plane)-Oberflache.
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4. Versuchsergebnisse

4.2.4.2 EinfluR der Auflagekraft

Bei den Messungen zur Reibungskraftifr Abhangigkeit von der extern durch den Cantilever
aufgebrachten Auflagekraft Fzwischen den Saphiroberflachen und den Siliciumspitzen war
eine mit steigender Auflagekraft zunehmende Reibungskraft festzustelldildi.36 sind
dazu die Ergebnisse einer bei einer relativen Luftfeuchte gverb0 % unter Standard-
rasterparameternl@-P) durchgefihrten Versuchsreihe dargestellt. Die Auflagekraft wurde
hierbei in der Versuchsabfolge von 6 auf 298 nN erhght)(F

1007 a) ¢ -5go, 1d-P 1001 p) ¢ =50% 1d-P
o W Ea il
c 80 c 801 F.= 298 nN
o [ LIEC [

L—':_ 60 - ' = 60L WM
o L o
% | [ ‘ % | MMM
> 40 # > 40t =167 n
S | S |
2 e! “"“"“W‘“’W“’*’M““\ﬂ”' WA
r 20f ¢ 201 F.= 58 nN
I F.1 I
0 1 s 1 s 1 s | O 1 1 1 L 1 L | L |
0 100 200 300 0 1 2 3 4
Auflagekraft F_in nN Gleitweg sg in mm

Bild 4.36: Reibungskraft g zwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abhangigkeit von
der Auflagekraft F bei¢ = 50 %:
a) mittlere Reibungskraft:Hm) in Abhangigkeit von der Auflagekraft F
b) Rr(F.) Uber dem zuriickgelegten Gleitweg(su a).

Die im Bild 4.36a angegebene Reibungskraft wurde Uber einem Gleitweg; vofh ;mim bei

jeweils konstanter Auflagekraft gemittelt. Die Streubalken und das graue Feld markieren
naherungsweise den Bereich der Abweichungen der momentanen Reibungskraft von der fir
die einzelnen Rasterlinien Gber dem gesamten Gleitweg bestimmten mittleren Reibungskraft.
Die Reibungskraft stieg von (321) nN bei =6 nN auf (64t 2,5) nN bei =298 nN

nahezu linear an. Im Bild 4.36b ist die Reibungskraft fur=B8 nN, E =167 nN und

F. =298 nN jeweils Uber dem Gleitweg aufgetragen. Dabei wurde festgestellt, dal3 eine
Abweichung vont 8 nN von der mittleren Reibungskraft nicht tberschritten worden ist. Eine
signifikante Abhangigkeit der Reibungskraft vom zuriickgelegten Gleitweg war im Rahmen
der MeRR3wertstreuungen bei keiner Messung zu beobachten.

Insgesamt erwiesen sich die Ergebnisse der Reibungsmessungen auf den Saphirproben als nur
bedingt reproduzierbar. Der in verschiedenen Melreihen registrierte Zusammegtfang F

wies im Vergleich untereinander zum Teil erheblich voneinander abweichende Abh&ngig-
keiten auf. Hierzu zeigt daBild 4.37 die Ergebnisse aus fiinf Mel3reihen, die jeweils unter
Standardrasterparametedd{P) und bei einer relativen Luftfeuchte vgr= 50 % an Saphir-
(A-Plane)-Oberflachen durchgefihrt wurden.
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Bild 4.37: Reibungskraft g zwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abhangigkeit von
der Auflagekraft E bei einer relativen Luftfeuchie = 50 % (B = 50-200 nm).

Die Werte einer Mel3reihe sind jeweils mit dem gleichen Symbol gekenn-
zeichnet. Die durchgezogene Linie markiert die mittlere Reibungski@it)F

Gleichwertige Resultate wurden auch bei Messungen an den C- und R-Plane Oberflachen
ermittelt. Quantitative Unterschiede in der Reibungskraft zwischen den einzelnen Oberflachen
waren dabei jedoch nicht feststellbar bzw. konnten im Rahmen der beobachteten Mel3wert-
streuung nicht voneinander abgegrenzt werden. Aus den MelRwerten war weder eine Korrela-
tion zur Spitzenendbreite (B 50-200 nm) noch zur Versuchsabfolge bei der Variation der
Auflagekraft (k+ bzw. R 1) abzuleiten. Anhand der Mel3ergebnisse war insgesamt festzu-
stellen, daf3 im Mittel eine lineare Zunahme der Reibungs- mit der Auflagekraft zu verzeichnen
war. Dies wird im Bild 4.37 mit der durchgehenden Linie markiert, die die durch eine lineare
Regression bestimmte mittlere Reibungskraffp) aus den diskreten Mel3werten darstellt.

Zum Vergleich der Abh&ngigkeiten der einzelnen Mel3reihen kann der AnstiggRgFler
MelRwertkurven k(F_ ) herangezogen werden, der fir die im Bild 4.37 gezeigten Ergebnisse
zwischen 0,005 und 0,22 differierte und im Mittel bei ca. 0,1 lag. Die Unterschiede in der Ab-
hangigkeit ik(F_ ) waren dabei nicht auf die Streuung der MelRwerte innerhalb einer Mel3reihe
zurliickzufiihren. Diese lagen zum Teil mit2 nN deutlich unterhalb der aus Bild 4.36
abzuleitenden MelRwertstreuung.

Bei den Messungen zeigte sich auch, dal’3 es unabhangig von der relativen Luftfeuchte bereits
bei kleiner positiver Auflagekraft (i.a, < 50 nN) oft zu einem spontanen Kontaktabril3 aus

der Gleitbewegung heraus kommen konnte. Dieses Verhalten war besonders an den C-Plane-
Oberflachen zu beobachten. Eine kontrollierte Reduzierung der Auflagekraft <50 nN war
deshalb trotz einer hohen Abri3kraft nur in wenigen Fallen durchzufuhren.

Bei der Messung mit breiteren Spitzen; #8250 nm) war eine Konsolidierung der Mel3-
ergebnisse festzustellen. DBitd 4.38 zeigt hierzu die Reibungskrafi fn Abhéangigkeit von

der Auflagekraft E, die anhand von vier unter StandardrasterparametdrR)(und bei einer
relativen Luftfeuchte von 50 % an Saphir-(A-Plane)-Oberflachen durchgefihrten Mel3reihen
ermittelt wurde.
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Bild 4.38: Reibungskraffg zwischen SaphifA-Plane) und Silicium in Abh&ngigkeit von
der Auflagekraff_ bei einer relativen Luftfeuchte =50% (B,>250nm). Die
Werte einer Mel3reihe sind jeweils mit dem gleichen Symbol gekennzeichnet.
Die durchgezogene Linie markiert die mittlere Reibungskrg(f,F.

Dabei war eine lineare Zunahme der Reibungskraft mit steigender Auflagekraft festzustellen.
Der mittlere Anstieg (didF_) der MeRwertkurven #tF,) lag bei ca. 0,15. Die Differenz der
Reibungskraft zwischen den einzelnen Meflreihen war fir eine Auflagekraftl%0 nN
vergleichsweise gering (vgl. Bild 4.37). Groliere Abweichungen wurden erst mit ansteigender
Auflagekraft > 150 nN beobachtet. Offenbar lagen definiertere Kontaktverhaltnisse vor, als bei
der Verwendung von Spitzen mit kleinerer Endbreite. Damit war es auch mdglich, Messungen
mit F_ < 50 nN durchzufihren, wie die iBild 4.39 gezeigten Mel3ergebnisse exemplarisch
belegen. Dargestellt wird die Reibungskragtif Abhangigkeit von der Auflagekraft Fur
Luftfeuchten vonp < 1% undd = 70 % im Vergleich zur Reibungskrafg(F, ) bei¢ = 50 %.

Die Messungen wurden unter Standardrasterparamelien®)(und mit einer Spitze von

B:= 350 nm durchgefihrt. Bei jeweils konstanter Luftfeuchte erfolgte die Variation der
Auflagekraft in fallender Abfolge bis zum Kontaktabrif3.

70F
o —E’D_M-P
€ 60 0=50% _L-"_a- @
P .=
.L'_'. [ - ,_-C"-‘ \ FL\L
® 40T ~T1-* 0 =70%
%3 E‘ﬂ/“
[@)]
c L
32
o) L
X 40
O | L L |

50 0 50 100 150 200 250 300
Auflagekraft F_in nN

Bild 4.39: Reibungskraffg zwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abhangigkeit von
der Auflagekraft, bei¢ <1 %, ¢ =50% undd = 70 % und fallender Auf-
lagekraftvariation bis zum Kontaktabrif3.

86



4.2 AbOs-Einkristall (Saphir)

Dabei deutete sich unabhangig von der relativen Luftfeuchte f&ra® nN eine nichtlineare
Abhéngigkeit R(F.) an, wahrend fur F> 50 nN eine lineare Zunahme beobachtet wurde.

4.2.4.3 EinfluR der relativen Luftfeuchte

Der Einflul3 der relativen Luftfeuchti auf die Reibungskraft~zwischen den Saphirober-
flachen im Gleitkontakt mit Silicium wurde bei einer relativen Luftfeuchte ¢Panl % bis
70 % untersucht. DaBild 4.40 zeigt die MelRergebnisse von Untersuchungen, die an
A-Plane-Oberflachen bei  E (100+ 25) nN mit unterschiedlichen Siliciumspitzen einer
Endbreite von B= 50-200 nm durchgefthrt wurden.

100 - 1d-P
‘ F.= (100+25) nN
80 -

60

40

Reibungskraft F; in nN

201

\W Q Q s 1 s s 1 s 1 s 1 s
0 10 20 30 40 50 60 70 80
Relative Luftfeuchte ¢ in %

Bild 4.40: Reibungskraffg zwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abhangigkeit von
der relativen Luftfeuchté bei i = (100£ 25) nN. Die Werte einer Mel3reihe
sind jeweils mit dem gleichen Symbol gekennzeichnet. Die durchgezogene
Linie markiert die mittlere Reibungskrafg(®).

Im Mittel war dabei naherungsweise eine lineare Zunahme der Reibungskraft mit steigender
Luftfeuchte zu beobachten, die im Bild 4.40 mit der durchgezogenen Linie markiert ist. Die
Melwerte unterlagen hierbei grof3en Streuungen. An den C- und R-Plane Oberflachen ergaben
sich gleichwertige Resultate, wobei anhand der MeRwerte keine Unterscheidung zwischen den
einzelnen Oberflachen feststellbar war. Ein Zusammenhang zwischen der Reibungéiyaft F

und der Spitzenendbreite war aufgrund der grofsen MelRwertstreuungen nicht abzuleiten.

Die im Bild 4.41 dargestellten Ergebnisse wurden an einer Saphir-(A-Plane)-Oberflache
ermittelt. Die Messungen erfolgten unter Standardrasterparam&teR) Mit einer Silicium-

spitze die eine Endbreite von etwa 350 nm aufwies. Um die Beanspruchung der Spitze zu
minimieren, wurde die Variation der Luftfeuchte apif< 1 %, ¢ =30 %, ¢ =50 % und

¢ = 70 % beschrankt. Die Teilbilder Bild 4.41a-c zeigen die Reibungskgaift Abhangigkeit

von der relativen Luftfeuchte¢ fur FH =(325+25)nN, Fk =(125+25)nN und

F. = (-25+ 25) nN. Anhand der im Verlauf der Reibungskraftmessungen aufgezeichneten
Kraft-Weg-Kurven wurde die zugehoérige AbriRkrafty, Fermittelt. Eine Differenzierung
zwischen der Abri3kraft jeweils vor bzw. nach der Reibungskraftmessung war im Rahmen der
MelRwertstreuung nicht gegeben. Im Bild 4.41d ist die ermittelte Abri3kgaft Rbhangig-

keit von der relativen Luftfeuchte aufgetragen.
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Bild 4.41: Reibungskraft g und statische AbriRkraftFzwischen Saphir (A-Plane) und
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Silicium in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchite
a) i = (325 25) nN, b) It = (125% 25) nN, c) It = (-25% 25) nN,
d) statische Abri3kraft £¢).



4.2 AbOs-Einkristall (Saphir)

Bemerkenswert an den gezeigten Ergebnissen ist vor allem, dafl3 die Zunahme der AbriRkraft
mit steigender Luftfeuchte vomf = 30 %)= 80 nN auf k(¢ = 50 %)= 120 nN und weiter

auf Fa(¢ = 70 %)= 380 nN offensichtlich keine Ruckwirkung auf die Grof3e der Reibungskraft
hatte, die zwische$ = 30 und 70 % bei gegebener Auflagekraft nahezu konstant war.

Weitere Messungen zeigten, dal3 keine eindeutige Korrelation zwischen der Abrigkraét F

der Reibungskraft g=bestand. Um dies zu veranschaulichen werdeBilth4.42 die Ergeb-

nisse zweier Mel3reihen (A, B) einander gegentbergestellt, die unter Standardrasterparametern
(1d-P) mit einer Siliciumspitze von 8- 290 nm ermittelt wurden.

Melreihe A Melreihe B
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Bild 4.42: Reibungskraft g und statische AbriRkraftFzwischen Saphir (A-Plane) und
Silicium in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchite
MeRreihe Aa) i = (225+ 25) nN, b) £ = (25+ 25) nN, c) Abri3kraft k(¢),
Melreihe Bd) i = (225« 25) nN, e) | = (25 25) nN, f) AbriBkraft [z(¢).
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Wahrend furd = 30 % die Reibungskraft bei gegebener Auflagekraft im Rahmen der Mel3-
wertstreuung in beiden MefR3reihen nahezu gleich war, wies die Abri3kraft fir die Mel3reihe B
um den Faktor 2-4 hohere Werte im Vergleich zur Mel3reihe A auf (Bild 4.42c und f).

4.2.4.4 EinfluR der Gleitgeschwindigkeit

Das Bild 4.43 zeigt die Reibungskraftg=zwischen einer Saphir-(A-Plane)-Oberflache und
einer Siliciumspitze (B= 350 nm) in Abhangigkeit von der Gleitgeschwindigkejtoei einer
relativen Luftfeuchte vop < 1 %,$ = 30 %, =50 % undp = 70 %. Die Messungen erfolg-
ten unter Standardrasterparameterd-I), wobei abweichend davon eine Gleitgeschwindig-
keit von \ = 10, 20, 50, 100 bzw. 2@0n/s eingestellt wurde.

100 100
z 1007 o) 6 <1% 1d_P@ z b) ¢ =30 % 1d_P@
£ 80 £ 80+
| LE ~— .
£ 60F F.=164nN F=260nN £ 60 T
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& 40F 8 40t = . L o
c | c
> >
% 20r % 20+
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Bild 4.43: Reibungskraft g zwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abhangigkeit von
der Gleitgeschwindigkeitar
a)$ <1 %, b)p =30 %, c}p =50 % und dp =70 %.

Far alle Luftfeuchten war bei gegebener Gleitgeschwindigkeit eine mit steigender Auflagekraft
zunehmende Reibungskraft festzustellen.e&il % (Bild 4.43a) stieg die Reibungskraft mit
wachsender Gleitgeschwindigkeit nichtlinear an, wobei {{ik 80um/s die Zunahme der
Reibungskraft im Vergleich zug> 50um/s starker war.

Fur¢ = 30 % wurde eine Zunahme der Reibungskraft mit Erhdhung der Gleitgeschwindigkeit
von Vg =10um/s auf  =20um/s beobachtet, wobei jeweils in Abhangigkeit von der
gegebenen Auflagekraft beg v 20um/s die hdochste Reibungskraft registriert wurde. Dieses
Verhalten war bei 30 und 70 % r.F. am auffallendsten (Bild 4.43b und d).cFti2@um/s

fiel die Reibungskraft mit steigender Gleitgeschwindigkeit wieder ab.
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4.2 AbOs-Einkristall (Saphir)

Bei kleinerer Geschwindigkeitsabstufung zwischen 10 undn2@ wurde firp < 1 % eine
Zunahme der Reibungskraft mit steigender Gleitgeschwindigkeit beobaBited 44a). Fir
30-70 % r.F. wurde dagegen ein Minimum der Reibungskraft zwisckenl® und 14um/s
festgestellt, wie daBild 4.44b fur ¢ = 50 % zeigt.

z 1007 q) 0 <1% 1d-P| z 100] p) 6 = 50 % 1d-P
Enc 80+ _Em 80+
e F =200 nN L F,=200nN
£ 60 : £ 60| :
[ 401 g 401
[9)] [@)]
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g ._._._._./I/"./.Aﬂ S 207
(e ne
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Bild 4.44: Reibungskraft g zwischen Saphir (A-Plane) und Silicium in Abhangigkeit von
der Gleitgeschwindigkeita/bei i = 200 nN: a)p <1 % und b} = 50 %.

4.2.5 Oberflichenveranderungen durch den Reibungskontakt

Anhand der jeweils vor und nach Durchfihrung von Reibungskraftmessungen aufgenom-
menen Ubersichtsaufnahmen im Normalmode konnten beanspruchte Oberflachenbereiche oft
nur durch punktuelle Stérungen im Reibungskontrastbild identifiziert werden, die, wie das
Bild 4.45 zeigt, an den R&ndern vorher beanspruchter Rasterbereiche beobachtet wurden. Eine
Anderung der Reibungskraft zwischen beanspruchten und unbeanspruchten Bereichen war in
der Uberwiegenden Anzahl der Messungen nicht festgestellt worden.

o ligh gl i b d e ds

A B
min max :
Vorlauf 2 um Rucklauf 2 um

Bild 4.45: Reibungskontrast zwischen Saphir und Silicium in Vor- und Rucklaufrichtung
an einer Saphir-(A-Plane)-Oberflache nach Beanspruchung. Der Pfeil weist auf
den Rand des Rasterfeldes aus der vorhergehenden Messung (Bereich "A")
gegenuber der unbeanspruchten Oberflache (Bereich "B).
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Um das beobachtete Verhalten an den Randbereichen ndher zu charakterisieren erfolgten mit
dem Standard-RKM hochauflésende Messungen an einer Saphir-(A-Plane)-Oberflache. Da fur
diese Geratekonfiguration keine Klimakammer zur Verfligung stand, wurden die Unter-
suchungen unter Laboratmosphare bei einer relativen Luftfeuchte von ca. 40 % durchgefihrt.

Das Bild 4.46 zeigt einen Oberflachenbereich von ca. (5 uBj nach der Beanspruchung
durch zwei aufeinanderfolgende kleinere Rasterungen. Die Lage der einzelnen Rasterfelder
zueinander ist schematisch im Bild 4.46a dargestellt. Der mit Rasterfeld 3 bezeichnete
Bereich wurde mit einer lateralen Punktauflosung von 25 nm aufgenommen. Diese relativ
niedrige Auflosung wurde gewahlt, um die Beanspruchung innerhalb des Rasterfeldes mog-
lichst gering zu halten. Die Auflagekraft lag bgi#100 nN. Innerhalb dieses Feldes wurden
zuvor die mit Rasterfeld 1 ((2 x Bm?, 5 nm Punktauflosung, ~ 500 nN) und Rasterfeld 2

(A x )pm?, 2,5 nm Punktauflésung, 500 nN) bezeichneten Felder in der Reihenfolge
ihrer Numerierung abgerastert. Die Rasterung erfolgte jeweils im Normalmode.

In der im Bild 4.46b dargestellten Topographie des Rasterfeldes 3 sind die linke und rechte
Begrenzung des Rasterfeldes 2 und die rechte Begrenzung des Rasterfeldes 1 als Topogra-
phieerh6hung sichtbar, deren H6he ca. 0,05 bis 0,15 nm tber dem Niveau der Umgebung lag.
Eine statistische Auswertung der Topographiehthen lieferte fir die mittlere Hohendifferenz
zwischen unbeanspruchten und beanspruchten Bereichen einen Wert von ca. 0,05 nm. Die
maximale Ho6hendifferenz innerhalb des gesamten Bildbereiches lag bei 1,4 nm. Um die
geringen Unterschiede in der Topographie deutlicher hervorzuheben zu kénnen, wurden im
Bild 4.46d und Bild 4.46f durch Anwendung eines Gradientenfilters die Steigupgeth&ix

der Topographie aus Bild 4.46b hervorgehoben (Gradientendarstellung). Das héher liegende
Topographieniveau der Rasterfeldbegrenzungen wird hierbei durch die hellen Bereiche mar-
kiert, wahrend die Topographiestufen an der Oberflache der Saphirprobe dunkel erscheinen.

Offensichtlich wurde bei der Rasterung durch die Spitze Material aus dem Rasterbereich
herausgeschoben, das dann in den Randbereichen, in denen jeweils die Richtungsumkehr der
Rasterbewegung stattfand, angesammelt wurde.

Zur Darstellung des im Bild 4.46¢c gezeigten Reibungskontrastes wurde der Bildkontrast fur
das Rasterfeld 1 selektiv verstarkt. Die Lage der Rasterfelder 1 und 2 hebt sich deutlich als
hellerer Bereich von der Umgebung ab. Die Reibungskraft war in den beanspruchten
Bereichen um ca. 5-15 % hoher als in der unbeanspruchten Umgebung. Die Reibungskraft auf
den seitlichen Rasterfeldbegrenzungen war im Vergleich zu den beanspruchten Bereichen um
ca. 5-10 % niedriger. Besonders deutlich war dies an den Randern des Rasterfeldes 2
erkennbar, wie aus der im Bild 4.46e dargestellten Detailvergrof3erung ersichtlich wird.
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4.2 AbOs-Einkristall (Saphir)

Rasterfeld 3

min

Vorlauf 1um

min

——- —
Vorlauf 500 nm dh/dx = Sx 500 nm

Bild 4.46: Oberflachenveranderung durch Reibungskontakt an einer A-Plane-Oberflache:
a) Schematische Lage der Rasterfelder 1 und 2 innerhalb des Rasterfeldes 3,
b) Topographie, c) Reibungskontrast und d) Gradientendarstellung der Topo-
graphie des Rasterfeldes 3, e) und f) Detaildarstellungen aus c) bzw. d).
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4. Versuchsergebnisse

4.2.6 Oberflaichenveranderungen unter Einwirkung von Wasser

Zur Charakterisierung der Saphiroberflachen unter Einwirkung von Wasser wurden Topo-
graphie- und Kraft-Weg-Messungen durchgefiihrt. DieBifd 4.47 gezeigten Topographien
wurden in der Flussigzelle des Standard-RKM an einer ungetemperten @aphane)-Probe

im Anlieferungszustand aufgenommen. Die Untersuchungen fanden zuerst unter
Laborbedingungen (Bild 4.47a) und anschliel3end unter deionisiertem Wasser (Bild 4.47b) als
Umgebungsmedium statt.

a)

Bild 4.47: Oberflachentopographien einer Saphir-(A-Plane)-Oberflache:
a) an Luft ¢ = 40 %) und b) unter deionisiertem Wasser.

Im Ergebnis der Messungen zeigte sich, dal3 die anfangs feste Saphiroberflache mit der Zeit
einen gelartigen Zustand annahm, was auf die Bildung einer Oberflachenreaktionsschicht
schlieRen liel3. Die Erweichung der Oberflachen durch das Wasser war bereits nach weniger
als einer Minute Einwirkzeit anhand der Abnahme der topographischen Abbildungsqualitét
nachweisbar.
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4.2 ALOs-Einkristall (Saphir)

Ein solches Verhalten wurde auch an getemperten polykristallingh-@berflachen festge-
stellt, die zu Vergleichszwecken untersucht worden sind.Hilds4.48 zeigt hierzu in einer
Gradientendarstellung die Oberflachentopographie einer solchen polykristally@pPkbbe

an Laborluft (Bild 4.48a) sowie unter deionisiertem Wasser nach einer Einwirkzeit von ca.
3 Stunden (Bild 4.48Db).

a) b)

+SX +SX

—_— —_—
dh/dx = Sx 1 um dh/dx = Sx 1 pm

Bild 4.48: Gradientendarstellung der Topographie einer getemperten polykristallinen
Al,Os-Oberflache: a) an Luft und b) unter deionisiertem Wasser als Umge-
bungsmedium nach einer Einwirkzeit von ca. 3 Stunden.

Im zeitlichen Verlauf der Messungen setzte sich der Losungsprozel3 an der Oberflache weiter
fort und im trockenen Zustand vorhandene Oberflachenstrukturen konnten nicht mehr abge-
bildet werden. Dies war auch nach Entfernung des Wassers aus der Flissigzelle und
Trocknung der Proben an Luft festzustellen, was darauf schliel3en lie3, dal3 die Reaktions-
schicht durch den Trocknungsprozel3 nicht vollstandig zuriickgebildet wurde.

Weiterhin ist festgestellt worden, dal3 durch die Rasterung bei der Topographiemessung
Oberflachenmaterial abgetragen bzw. zu den Randern des Rasterfeldes hin verschoben und
dort abgelagert wurde. Das in der Mitte der im Bild 4.48b dargestellten Topographieabbildung
sichtbare Quadrat wurde durch eine vorhergehende Rasterung vonyg®rvorgerufen.

Die Topographiehdhe innerhalb dieses Feldes wurde dabei im Mittel um 15-25 nm gegeniber
der mittleren Topographiehéhe der Umgebung reduziert.
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5. Diskussion

5.1 Oberflachencharakterisierung

5.1.1 Siliciumoberflachen

Die Oberflachen der Siliciumeinkristalle wiesen eine aus zuféllig verteilten Oberflachen-
rauheiten homogen zusammengesetzte topographische Struktur auf. Abhangig von der Raster-
feldgrof3e lagen die mittleren RauhtiefepRzwischen 0,5 und 30 nm. Bei der Betrachtung

von Oberflachenbereichen kleinepi? wurden fir die Rauhtiefe Werte von 0,5 bis 3 nm er-
mittelt. Um die Beschreibung der Siliciumoberflachen zu vereinfachen, wurde auf der
Grundlage der in den Topographiemessungen ermittelten Hohenverteilungen der Rauheiten
und mit Hilfe einer Zufallszahlenverteilung eine charakteristische Modelltopographie erstellt.
Im Bild 5.1 ist eine (1 x 1um? umfassende Modelltopographie sowie ein daraus abgeleitetes
Linienprofil von 1um Lange abgebildet.

N w EY ()]
T .

Profilhdhe in nm

—_
T

0 02 04 06 08 1
Profillange in um

o

Bild 5.1: Modelltopographie und Linienprofil der Siliciumoberflachen.

Die Oberflachen der verwendeten Siliciumproben waren mit einer 1 bis 2 nm dicken amor-
phen SiliciumdioxidschichtafSiO,) bedeckt, die durch natirliche Oxidation des Silicium
unter dem Partialdruck des in der Umgebungsluft vorhandenen Sauerstoffs hervorgerufen
wurde ("native oxide”). Der Oberflachenzustand einer solek®i®,-Schicht wird aufgrund

der Oberflachenbelegung mit OH-Gruppen unter Laborbedingungen als hydrophil angesehen
[75, 109]. Nach [79] ist das Benetzungsverhalten von Wasser-8i®> von der SiG
Schichtdicke abhangig. Danach betragt der Benetzungswirfikeleine 1 nm Dicke-SiO,-

Schicht etwa 55° und féllt bei einer Dicke von 2 nm auf 31° ab. Zum Vergleich wurde an den
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5. Diskussion

verwendeten Siliciumproben eine Abschétzung des Benetzungswinkels im Kontakt mit
deionisiertem Wasser im Lichtmikroskop durchgefiihrt. Die dabei ermittelten Werte lagen bei

8 =60°+5° und stehen somit in guter Ubereinstimmung mit den Ergebnissen aus [79].
Weiterhin kann nicht ausgeschlossen werden, dal} die Oberflachen durch adsorbierte
Kohlenwasserstoffverbindungen aus der Umgebungsatmosphare geringfigig kontaminiert
waren. Solche Verbindungen weisen i.a. einen hydrophoben Charakter auf [109] und kdnnen
eine Zunahme des Benetzungswinkels bewirken. Die Grol3e des Benetzungswinkels kann
nach [140] auch ein Hinweis darauf sein, dal’ die Oberflachen nicht vollstandig hydroxiliert
waren. Aufgrund der durch die vorhandenen OH-Gruppen unterstitzten Adsorption von
Wasserdampf aus der Umgebungsatmosphéare war davon auszugehen, dald eine Wasserschicht
die Oberflachen bedeckte, deren Dicke mit steigender relativer Luftfeuchte zunahm. Eine
verstarkte Wasseranreicherung war infolge der Oberflachenspannung des Wassers in der
Zwischenraumen der Oberflachenrauheiten zu erwarten (Kapillarbildung).

Zusammenfassend wurde der Bild 5.2 schematisch dargestellte, strukturelle Aufbau der
Siliciumoberflachen angenommen.

Laboratmosphére
P Wasser-

molekile

OH-Gruppen

a-Sio,

1 nm
| s |

Silicium-Einkristall

Bild 5.2: Struktureller Aufbau der Siliciumoberflachen unter Laborbedingungen.

Ein Verschleil3 bzw. ein Abtrag der Oxidschicht an den Probenoberflachen konnte nicht fest-
gestellt werden. Es wurde deshalb davon ausgegangen, dald bei allen experimentellen Unter-
suchungen das Siliciumdioxid der Oberflachen als Grundmaterial anzusehen war.

5.1.2 Saphiroberflachen

Die getemperten Saphiroberflachen wiesen periodisch fortgesetzte Terrassenstrukturen mit
unterschiedlicher Breite und Stufenhdhe auf. Vergleichbare Oberflachenstrukturen an ge-
temperten AJOs-Einkristallen wurden z.B. anhand von elektronenmikroskopischen Unter-
suchungen in [141-146] oder RKM-Messungen in [147, 148] beschrieben.

Fur die topographische Charakterisierung der Saphiroberflachen gentgt es, die Verteilung und
Hohe der Stufen zu betrachten, da sie die einzigen auf den Saphirproben vorhandenen
Oberflachenrauheiten darstellten. Abgesehen davon waren die Oberflachen atomar glatt. Die
mittlere Stufenhohe fur die C-Plane-Oberflache lag bei 3 nm, die der A-Plane-Oberflache bei

0,5 nm. Die R-Plane-Oberflache wies eine zwischen < 0,5 und 1 nm variierende Stufenhthe
mit einer im Vergleich zu der C- bzw. A-Plane-Oberflache hoheren Stufendichte auf.
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5.1 Oberflachencharakterisierung

Die Verteilung und Anordnung der Topographiestufen auf den Saphiroberflachen ist aus den
im Bild 5.3a-c dargestellten Konturabbildungen ersichtlich, die anhand gemessener Topo-
graphien erstellt wurden. Die schwarz eingefarbten Bereiche markieren dabei die Stufen, wéh-
rend die Ebenen weild abgebildet werden. Deutlich sichtbar wird hierbei auch die festgestellte
Vorzugsrichtung im Verlauf der Stufenstrukturen. Zum Vergleich zeigt das Bild 5.3d die
Kontur einer typischen Siliciumoberflache mit zufallig verteilten Oberflachenrauheiten.

a) b)

c) d)

Silicium-Einkristall 2_

Bild 5.3: Charakteristische Oberflachenkonturen von Saphir- und Silicium-Oberflachen:
a) Saphir C-Plane, b) Saphir A-Plane, c) Saphir R-Plane, d) Silicium-Einkristall.

Aus den Ergebnissen der Topographieuntersuchungen wurden @edifs.4 dargestellten
Modelltopographien der unterschiedlich orientierten Saphiroberflachen abgeleitet. Die in den
Abbildungen gezeigten Linienprofile wurden jeweils senkrecht zur lateralen Vorzugsrichtung
der Stufenstrukturen erstellt.
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5. Diskussion

a) Saphir-(C-Plane)-Oberflache:
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Bild 5.4: Modelltopographien und Linienprofile der Saphir-Oberflachen:
a) C-Plane, b) A-Plane und c) R-Plane.

Das Benetzungsverhalten der Saphiroberflachen im Kontakt mit deionisiertem Wasser wurde
lichtmikroskopisch untersucht. Die Benetzungswirtkkéhgen bei Werten voR = 45° + 5°

und korrespondieren gut mit Literaturangabén=@5° nach [94],06 > 45° nach [149]).
Unterschiede im Benetzungsverhalten zwischen den verschiedenen Oberflachenorientierungen
wurden nicht festgestellbhnlich wie bei den Siliciumoberflachen wurde davon ausgegangen,
daf3 die Saphiroberflachen zumindest partiell mit OH-Gruppen belegt waren, die zum
hydrophilen Charakter der Oberflachen beitrugen. Aufgrund der Adsorption von Wasser aus
der Umgebungsatmosphare wurde ein mit steigender relativer Luftfeuchte anwachsender
Wasserfilm angenommen. Eine erhdhte Konzentration von adsorbiertem Wasser war an den
Topographiestufen zu erwarten.
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5.2 Charakterisierung der Siliciumspitzen

Zur Beschreibung der Saphiroberflachen wurde demBild 5.5 schematisch dargestellte,
strukturelle Oberflachenaufbau angenommen.

Laboratmosphare

Wasser-
\/\/ molekiile
I w OH-Gruppen

Saphir-Einkristall

1 nm

Bild 5.5: Struktureller Aufbau der Saphiroberflachen unter Laborbedingungen.

5.2 Charakterisierung der Siliciumspitzen

Zur geometrischen Charakterisierung der Siliciumspitzen wurden drei Untersuchungs-
methoden angewandt, die im Folgenden diskutiert werden:

1. Abbildung der Spitzen im Rasterelektronenmikroskop (REM) vor und nach dem Einsatz
im Rasterkraftmikroskop (RKM),

2. in-situ-Bestimmung der Spitzengeometrie aus RKM-Topographien und

3. hochauflésende Abbildung von Spitzen im Transmissionselektronenmikroskop (TEM).

Anhand der durchgefihrten REM-Untersuchungen konnten Veranderungen an den Spitzen
hinsichtlich grober Verunreinigungen, auftretendem Verschleil3 oder Versagen der Spitzen
nachgewiesen werden. Bei den zur Abbildung des Spitzenendbereiches notwendigen hohen
VergroRerungen war die Abbildungsqualitdt der REM-Aufnahmen jedoch oft nicht mehr
ausreichend. Die maximal erreichte Auflosung lag bei Werten von £ 10 nm. In den meisten
Fallen zeigten die REM-Aufnahmen von beanspruchten Si-Spitzen eine Krimmung am
Spitzenende, woraus in erster Anschauung gefolgert werden koénnte, dal3 die Spitzenend-
geometrie die Form einer Kugelkappe mit einem definiertem Spitzenendradiusyvies. Im
Widerspruch dazu stehen die Ergebnisse der TEM-Untersuchungen. Diese zeigten, daf’ die
Si-Spitzen durch die Beanspruchung im Gleitkontakt flachenhaft abgeplattet Wurden

Als Ursache fiur die offensichtlich verfalschte REM-Abbildung der Spitzenendgeometrie ist
der im Vergleich zu den Abmessungen der Spitzen grol3e Wechselwirkungsbereich des abbil-
denden Elektronenstrahls mit dem Siliciummaterial anzusehen [138, 139]. Bedingt durch die
Geometrie der Spitzen, liegt praktisch immer ein streifender Einfall des Elektronenstrahls vor
und es kann zu einer Objektdurchstrahlung kommen. Die Folgen sind eine erhéhte Ruck-
streuung der Elektronen sowie eine verstarkte Sekundarelektronenausbeute in den Randbe-
reichen von Objektstrukturen. Dieser sog. Kanteneffekt fihrt zu Uberstrahlungen bzw. zur
Herabsetzung der Ortsauflésung, so dal3 die Abbildung der Form von Kanten und geneigten
Flachen verschlechtert wird und Krimmungsradien oft nicht zu bestimmen sind [138]. Fur die

" vgl. Kapitel 4.1.2: “Siliciumspitzen im Reibungskontakt mit Silicium’
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5. Diskussion

Ermittlung der Spitzengeometrie mit dem REM bedeutet dies, dal3 in den REM-Aufnahmen
des Endbereiches einer Spitze auch dann ein Krimmungsradius abgebildet werden kann,
wenn die wirkliche geometrische Form des Endbereiches flachenhatft ist.

Zur Veranschaulichung der Problematik zeigt Bdd 5.6 den Querschnitt durch eine Reihe

von rotationssymmetrischen Modellspitzen, bei denen jeweils von einer Spitzenendbreite
B; = 50 nm ausgegangen wurde. Als Geometrie fir den Endbereich der Spitzen wurden eine
Halbkugel (R= 25 nm) bzw. Kugelkappen angenommen. Die Variation des Spitzenradius R
erfolgte zwischen 25 und 1000 nm. Anhand der Abbildung wird deutlich, dal3 die Variation
des Spitzenradius zwischen 100 nm und 1000 nm im Randbereich der Spitzen lediglich zu
einer vertikalen Abweichung von maximal 3 nm fuhrt. Dieser Wert liegt jedoch unterhalb des
Auflésungsvermdgens des REM, so dal3 eine Differenzierung unterschiedlicher Radien auch
unter Vernachlassigung des o.g. Kanteneffekts bei der REM-Abbildung nicht gegeben war.

10 -
R,=25nm

or R;=50 nm
c 8 I R;=100 nm
c 7L R;=250 nm
i R;=500 nm
S 6 R,= 1000 nm
C
® °f
©
2 4
o
230

17

0

| . | . | . | | | |

-30 -20 -10 0 10 20 30
Lateralausdehnung in nm

Bild 5.6: Variation des Spitzenradius, Bn einer Modellspitze mit einer angenommenen
Spitzenendbreite B= 50 nm.

Die aus der Kontur der Spitzenabbildung abgeleitete SpitzenendbrerarBlagegen im
Rahmen des Auflésungsvermodgens des REM sicher zu bestimmen.

Ein weiteres Verfahren zur geometrischen Charakterisierung der Spitzen ist die Ableitung der
Spitzenendgeometrie aus den topographischen Abbildungsbedingungen im RKM. Dabei kann
unter bestimmten Voraussetzungen die Form der Spitzen in-situ aus gemessenen RKM-Topo-
graphien abgeschatzt werden. Das Vorgehen wird im Folgenden an zwei Beispielen erlautert.

Im Bild 5.7 ist die Topographieabbildung einer erhabenen Oberflachenstruktur mit dem RKM
in Abhangigkeit von der Geometrie der Sondenspitze schematisch dargestellt.
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5.2 Charakterisierung der Siliciumspitzen

Sondenspitze

! i' Oberflachentopographie

’ \ Topographieabbildung

Bild 5.7: Schematische Darstellung der Abbildung erhabener Oberflachenstrukturen mit
dem RKM in Abhangigkeit von der Geometrie der Sondenspitze.

Demnach sind in der Topographieabbildung sowohl geometrische Informationen zur Probe als
auch zur Spitze enthalten. Die korrekte Interpretation von Topographiemessungen ist deshalb
auch nur unter genauer Kenntnis der Form der Spitze méglich. Umgekehrt bieten diese Abbil-
dungsbedingungen im RKM die Mdglichkeit, bei bekannter Oberflachentopographie die Geo-
metrie der Spitze aus einer Topographiemessung heraus zu rekonstruieren [150-154].

Weist die Oberflachenstruktur im Vergleich zur Spitzengeometrie kleinere Abmessungen auf,
so wird ndherungsweise die Oberflachenkontur der Sondenspitze in der Messung abgebildet,
wie anhand der irBild 5.8 dargestellten Abbildungen exemplarisch gezeigt wird.

Die Messung der RKM-Topographie (Bild 5.8a) erfolgte mit einer durch Reibungskraft-
messungen auf AD; beanspruchten Siliciumspitze. Die Hohe der abbildenden Oberflachen-
struktur, die in der Messung korrekt wiedergegeben wurde, lag bei ca. 50 nm. Aus den Topo-
graphiemefRdaten wurde der fur die Abbildung der Spitzenendgeometrie erforderliche Werte-
bereich herausgeldst und in Form der im Bild 5.8b gezeigten 3-D-Darstellung wiedergegeben.

a) b)

N

35

58 nm
25

15 35nm
5
500 25
400 X 15
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200 nm

Bild 5.8: In-situ Abbildung der Spitzenendgeometrie einer Si-Spitze mit dem RKM:
a) RKM-Topographie,
b) 3-D-Darstellung der Abbildung der Spitzenendgeometrie aus a).
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5. Diskussion

Aus beiden Abbildungen kann gefolgert werden, dal3 die Spitzenendgeometrie die Form eines
dreiseitigen Pyramidenstumpfes mit abgerundeten Kanten und ebener Deckflache aufwies.
Fur die maximale Spitzenendbreite wurde ein Wert vpa 30 nm ermittelt. Die Hohen-
differenzen der im Bild 5.8b auf der Endflache der Spitze sichtbaren Feinstrukturen lagen
bezuglich der Deckflache unter einem Nanometer.

Zum Vergleich zeigt daBild 5.9 eine TEM-Aufnahme des Spitzenendbereichs der Si-Spitze
aus Bild 5.8. Die Spitzenendbreite wurde aus der Abbildung, zu3B0 nm ermittelt. Die im
Randbereich sichtbare Wélbung der Endflache wies einen Radius von efwa 2i5.

Bild 5.9: TEM-Dunkelfeld-Aufnahme der Endgeometrie der Si-Spitze aus Bild 5.8.

In Analogie zur Abbildung erhabener Oberflachenstrukturen ergeben sich aus der gemessenen
Topographie von Vertiefungen bekannter Grof3e ebenfalls Informationen zur Spitzenend-
geometrie. Die Abbildungsbedingungen hierfur sindiitd 5.10 schematisch dargestellt.

Sondenspitze

Oberflachentopographie

Topographieabbildung
Bild 5.10: Schematische Darstellung der Abbildung vertiefter Oberflachenstrukturen mit
dem RKM in Abhéangigkeit von der Geometrie der Sondenspitze.

Eine Abschatzung der Spitzengeometrie anhand einer Topographiemessung ist naherungs-
weise dann mdglich, wenn abgesichert werden kann, dal3 das tatsachliche Oberflachenprofil
feiner strukturiert ist, als die mit der zu charakterisierenden Spitze ermittelte Topographie.
Dies wird anhand des irBild 5.11 dargestellten Oberflachenprofils einer Siliciumprobe
demonstriert.
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Bild 5.11: Anpassung des SpitzenradiusaR eine gemessene RKM-Topographie.

Im Gegensatz zu Oberflachentopographien, die mit feinen Sondenspitzen aufgenommen
wurden, wies die im Bild 5.11 gezeigte Topographiemelilinie einen relativ flachen Verlauf
auf. Es konnte somit davon ausgegangen werden, dal3 die hier verwendete Spitze eine ver-
gleichsweise breite Spitzenendgeometrie besal3. Eine Abschéatzung der Endgeometrie erfolgte
anhand der vergroRerten Darstellung der Topographiemelilinie. Die Rasterweite des im Bild
eingezeichneten Mel3punktrasters lag bei 10 nm. Zur Modellierung der Spitze wurde von einer
im REM ermittelten Spitzenendbreite, 50 nm ausgegangen. Die beste Anpassung der
Spitzengeometrie an die Topographiemellinie konnte mit Spitzenradien, eriOB0 nm
erreicht werden. Im Vergleich zur Spitzenendbreite lal3t dies naherungsweise wieder auf eine
flachenhafte Spitzenendgeometrie schlie3en, da kleinere Radien zu einer differenzierteren
Topographieabbildung hatten fihren mtssen (vgl. Bild 5.10).

Aus den in der Ergebnisdarstellung (Bild 4.7, Kap. 4.1.2) und in diesem Kapitel bereits ge-
zeigten TEM-Abbildungen beanspruchter Siliciumspitzen geht hervor, daf? die Spitzenendgeo-
metrie bei auftretendem Verschleil3 an den Spitzen als Flache zu charakterisieren war.
Eventuell vorhandene Oberflachenrauheiten lagen dabei unter einem Nanometer. In diesem
Zusammenhang muf3 bertcksichtigt werden, dafd durch den streifenden Einfall des Elektro-
nenstrahls parallel zur Spitzenendflache und die Durchstrahlung der Probe alle eventuell
vorhandenen Rauheiten an der Spitzenendflache in die Abbildung mit einflie3en und somit im
einzelnen nicht identifiziert werden kdnnen. Die Feinstruktur der Spitzenendflache im Nano-
bzw. Subnanometerbereich sowie die raumliche Verteilung von entsprechenden Rauheiten
war deshalb auch anhand der TEM-Aufnahmen nicht genau zu bestimmen.

Zusatzlich zu den geometrischen Informationen Uber die Spitze wurde anhand der hochauf-
l6senden TEM-Aufnahmen festgestellt, da3 das einkristalline Siliciummaterial von einer

amorphen Schicht bedeckt war. Es ist anzunehmen, daf3 es sich dabei um Siliciumdioxid
handelte, das als "native oxide” durch die Exposition des Siliciums mit dem Luftsauerstoff
gebildet wurde. Die Schichtdicke lag meist zwischen 1 und 2 nm und korrespondierte mit den
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HRAES-Tiefenprofilmessungen an den Siliciumprdbefium Teil wurden auch dickere
Schichten beobachtet, die jedoch vermutlich einer nachtraglich im TEM aufgewachsenen
ebenfalls amorphen Kontaminationsschicht zuzuschreiben waren. Auf3erdem konnte nicht
ausgeschlossen werden, daf3 es aufgrund der spezifischen Abbildungsmechanismen bei der
TEM-Messung zu Pseudoabbildungen an den Randbereichen kam, die eine breitere Schicht-
dicke als tatsachlich vorhanden vortauschen kdénnen.

Bei keiner der untersuchten beanspruchten Siliciumspitzen wurde eine Spitzenendgeometrie
im Sinne einer Spitzenverrundung in der GréRenordnung der Spitzenendbreite festgestellt.
Zusammenfassend werden deshalb fur die Beschreibung der Spitzen im Gleitkontakt mit den
Probenoberflachen folgende verallgemeinernde Aussagen getroffen:

a) Die Siliciumspitzen unterlagen im Kontaktbereich einem Verschleil3, der sich in einer
Verkirzung der Spitzenlange und einer Verbreiterung der Spitzenendbreite dulerte.

b) Das Einsetzen und die Grol3e des VerschleiRes waren anhand der Versuchsbedingungen
(z.B. Auflagekraft oder Grundkdrpermaterial) nicht kalkulierbar.

c) Trat ein Verschleil3 an den Si-Spitzen auf, so nahm die Spitzenendgeometrie die Form
einer Flache an bzw. wies einen im Vergleich zur Spitzenendbreite sehr grol3en Spitzen-
radius auf (R>> B).

d) Die Oberflachenrauheiten auf der Spitzenendflache lagen unterhalb von 1 nm.

Die Spitzenendgeometrie wies die Form eines drei-

. : _ a=2v3d,/3
seitigen Pyramidenstumpfes mit abgerundeten Kanten - >
und ebener Spitzenendflache auf (vgl. Bild 5.8). Unter
Berlcksichtigung der Kantenverrundung kann aus dek, f \
Spitzenendbreite Bzur vereinfachenden Beschreibung @m QA= 3a/(2+/3)
der Spitzen das Modell einer Zylindergeometrie " dy = B,
abgeleitet werden. Der Zylinderradius FAquivalenz- U‘,

radius) ergibt sich mit den iBild 5.12 dargestellten

. _ /2 =R,
Vereinfachungen zu: ~0,3B,

R, =0,3[B, (5.2)
Die Geometrie einer beanspruchten Siliciumspitze wigild 5.12: Ableitung des Zylinder-
damit weitgehend durch deren SpitzenendbreitehB- radius R.

rakterisiert.

Fur den strukturellen Aufbau der Oberflachen der Siliciumspitzen im Ausgangszustand wurde
vom Aufbau der Siliciumprobenoberflachen (vgl. Bild 5.2) ausgegangen. Durch den ver-
schlei3bedingten Materialabtrag war jedoch mit einer Modifizierung in der chemischen Ober-
flachenstruktur und den Oberflacheneigenschaften zu rechnen. Uber die dabei vorliegenden
stochiometrischen Verhaltnisse in der S@berflache und daraus abzuleitende Anderungen
der Oberflachenenergie und des Benetzungsverhaliemsiten keine Aussagen getroffen
werden.

" vgl. Kapitel 4.1.1: “Oberflachencharakterisierung”
* vgl. Kapitel 1.3.1: “Silicium und Siliciumoberflachen’
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5.3 Reibungskraft- und Kraft-Weg-Messung

5.3.1 FehlergroRen bei der Reibungskraft- und Kraft- Weg-Messung

Die quantitative Bestimmung d&eibungskraft im Parallelmode wurde auf die scheinbare
Hohendifferenz zwischen der Topographiemessung im Vor- und Riicklauf zurtickgddignrt

zur Berechnung der Reibungskraft nach Gl. 3.5 notwendigen Parameter tragen dabei mit
unterschiedlichen Betrdgen zum Absolutfehler der Reibungskraft bei. Die lichtmikroskopisch
bestimmte CantileverlangecLkonnte mit einer Genauigkeit vadLc = + 1um angegeben
werden. Die im REM ermittelte Spitzenlange war Biit = + 100 nm zu bestimmen. Aus-
gehend von einer typischen Cantilevergeometrie it R25um und L = 15um ergibt sich

aus beiden GrolRen ein relativer Fehler von etvia bei der Angabe einer Reibungskraft.
Einen gréReren Unsicherheitsfaktor stellt der Fehler bei der Angabe der Federkongtanten k
dar, der It. Hersteller mit 10 % angegeben wurdeils weitere FehlergroRe ist die maximale
Wegauflosung des zur Reibungskraftmessung eingesetzten z-Piezoscanners anzusehen, die
mit 0,6 nm angegeben wurde (vgl. Tab. 3.7, Kap. 3.2.1) und die sich auf die Bestimmung der
AuslenkungsdifferenAzy, zwischen Vor- und Rucklaufbewegung auswirkt. Da auch die Vor-
und Rucklauftopographie nicht exakt deckungsgleich war, ist aul3erdem ein Beitrag aus der
Hysterese der x-y-Piezoscanner zu berticksichtigen. Der Absolutfehler fur die Auslenkungs-
differenz Az, wurde einschliel3lich der Wegauflosung des z-Piezoscanner§(Aad) =
+1,5nm bestimmt. Den Regeln der Fehlerrechnung [155] folgend ergab sich aus den
genannten Fehlergrof3en und nach Gl. 3.5 daraus der absolutedFghder der Angabe einer
Reibungskraft k. DasBild 5.13 zeigt den zu erwartenden absoluten Febfgy fir eine
Reibungskraft von &= 1 bis 100 nN am Beispiel eines Cantilevers rgitl0,2 N/m (Teil-

bild a) bzw. mit = 0,7 N/m (Teilbild b). Somit war z.B. fur eine ermittelte Reibungskraft
von FR=50nN bei k=0,2 N/m von einem Fehler von £10nN bzw. + 20 % oder von

+ 21 nN bzw. + 42 % beik= 0,7 N/m auszugehen.

301 p) ke=0,7 N/m
20+ /

301 a) ke= 0,2 N/m
20 i

20+ \
_30 L 1 1 1 1 1 '30 L 1 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
Reibungskraft F; in nN Reibungskraft F; in nN

Absoluter Fehler 8F; in nN
o

Absoluter Fehler 8F; in nN
o

Bild 5.13: Absoluter Fehler OFg bei der Angabe der Reibungskraft Fy fiir einen Cantilever
mit Lc =225 pm und L; = 15 pm sowie a) k¢ = 0,2 N/m und b) kc = 0,7 N/m.

" vgl. Kapitel 2.2.1: “Reibungskraftmikroskopie” und Kapitel 3.2.3: “"Messung der Reibungskraft’

* Aus der Litereratur sind verschiedene Verfahrensweisen zur Abschatzung der Federkonstanten bekannt [z.B.
156-160]. Aus einer in [161] gezeigten Gegenlberstellung geht hervor, dal3 die Mel3fehler je nach Methode
zwischen 10 und 40 % liegen.
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Aufgrund der hohen systematisch bedingten Fehler sollte ein direkter Vergleich quantitativer
Angaben daher nur erfolgen, wenn zur Messung derselbe Cantilever verwendet wurde.

Fur die aus der Messung vémaft-Weg-Kurven ermittelte Einsprung- und Abri3kraft war

der Fehler bei der Angabe der Federkonstantesukschlaggebend (L0 %). AuRerdem war

die Wegauflésung meldtechnisch bedingt durch die Anzahl der Mel3punkte pro Gesamtver-
fahrweg bestimmt. Mit dem Table-Top-RKM konnte eine maximale Wegauflésung nur bis zu
einem Verfahrweg von ca. 360 nm gewahrleistet werden. Oberhalb dieses Wertes nahm die
Wegauflésung mit zunehmendem Verfahrweg ab, so dal3 von einer wachsenden Unsicherheit
bei der Angabe kleiner Krafte, i.a. der Einsprungkraftgfoportional zum Verfahrweg aus-
zugehen war. Eine zuséatzliche FehlergrofRe stellten die Schwankungen im Sensorsignal dar,
die z.B. auf ein systembedingtes Signalrauschen zurtickgefuhrt wurden. Insgesamt konnte
jedoch davon ausgegangen werden, daf3 ein relativer Fehlerh@a5 % nicht Gberschritten
wurde. Da die Kalibrierung dé&uflagekraft anhand der aufgenommenen Kraft-Weg-Kurven
erfolgte, war hierfir ebenfalls ein relativer Fehler ¥oh0-15 % anzunehmen.

5.3.2 Bewertung der Einsprung- und AbriRkraftmessung
Einsprungkraft F g

Das Bild 5.14 zeigt in einer vereinfachten Darstellung die aus den Kraft-Weg-Messungen
ermittelte Einsprungkraft &zwischen Silicium und Silicium bzw. Silicium und Saphir in
Abhé&ngigkeit von der relativen Luftfeuchpe Bei beiden Paarungen war naherungsweise eine
lineare Zunahme vongFmit steigender Feuchte festzustellen (vgl. Bild 4.9, Kap. 4.1.3 und
Bild 4.32, Kap. 4.2.3).

Silicium/Saphir

Silicium/Silicium

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Relative Luftfeuchte ¢ in %

Einsprungkraft Fz in nN
O =~ N WO b~ 00 O

Bild 5.14: Einsprungkraft E zwischen Silicium und Silicium sowie Silicium und Saphir
in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchge

Die Einsprungkraft wird i.a. auf die van der Waals-Wechselwirkung zurlckgefihrt, die in
Form einer abstandsabhangigen, meist attraktiven Kraft bei der Annaherung zweier Ober-
flachen in Erscheinung tritt [109]. Als Modell fur die Verhaltnisse beim RKM wird dabei
oftmals von einer Kugel gegeniber einer Ebene ausgegangen, wobei die RKM-Spitze durch
die Kugel mit dem Radius;Reschrieben wird. Weitere Parameter zur Berechnung der vdW-
Kraft F,qw sind der Abstand @# zwischen Spitze und Probe und die von den beteiligten
Materialien und dem Umgebungsmedium bestimmte HAMAKER-Konstant&ike Abhan-

gigkeit von der Luftfeuchte wird dabei jedoch nicht erwartet [109, 125, 157, 162-164].
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Um einen Vergleich der experimentell ermittelten Mel3werte mit der Theorie zu ermdglichen,
wurde das Modell an die vorliegenden Verhéltnisse im RKM angepalit und der theoretische
Verlauf von F-s-Vorlaufkurven simuliert. Wie im Kapitel 5.2 gezeigt, waren die eingesetzten
Siliciumspitzen vorzugsweise mit einer Zylindergeometrie zu beschreiben, so dafld zur Ab-
schatzung der vdW-Kraft das Modell eines Zylinders mit dem Radjugel@entber einer

Ebene vorzuziehen ist. Unter diesen Bedingungen berechnet sich nach [165, 166] die nicht-
retardierende vdW-Kraft gemal3 der Gleichung

R2ZA
F d - __Z''H 52
VdW( SP) 6dgp ( )

Bei der Anndherung von Spitze und Probe wird die van der Waals-Kraft hgi/adlesp =
dF/ds> ke durch das Einsprungverhalfegekennzeichnet. Die dabei auf den Cantilever
einwirkende Kraft E ergibt sich nach GIl. 5.2 aus dem zugehdrigen Abstggé,gy) =

der sich unter den genannten Bedingungen zu

de = #(R%AH)/(ZkC) (5.3)

berechnet. Demgemal gilt unter Beriicksichtigung der Cantileverauslenkung bei der F-s-
Messung fur den entsprechenden Wiggsde):

Se(Fe) = (Fe / k) +dg

4 (5.4)
= E‘{/(R%AH)/ (k)
Die Einsprungkraft Esg) ergibt sich somit zu:
o\, O O
Fe(se) = (2AuR3)/ g% sef O (5.5)

Im Bild 5.15a ist die theoretische Vorlaufkurve am Beispiel einer F-s-Messung zwischen
einer Si-Spitze und einer Si-Probe an Luft dargestellt.

02] a) 1 ) ¢ =110 %
0 0
pd pd
c 02" CF\/dw(dsp) = 1l
E 0,4+ \ Einsprung L‘E , $=70%
S -06f [ FRso) 5
2 o8l X 3| MeBkurven
’ 1 theoretischer Kurvenverlauf (vereinfacht)
- L 1 L 1 ‘\ 1 L 1 L 1 L 1 -4 7\ L 1 L 1 L 1 L 1 L 1 L 1
0 2 s 4 6 8 10 0 5 10 15 20 25 30
Weg s in nm Weg s in nm

Bild 5.15: Vorlaufkurven bei F-s-Messungen zwischen Silicium und Silicium an Luft:
a) theoretischer Kurvenverlauf und b) vereinfachte Mel3kurven.

Der Simulationsrechnung wurde eine Cantileverfederkonstagte Ok1 N/m und eine
Spitzenendbreite 8= 40 nm bzw. gemal} Gl. 5.1 ein Zylinderradius=RL2 nm zu Grunde
gelegt. Die genannten Werte entsprechen hierbei den Mel3parametern Béd i5l5b

" vgl. Kapitel 2.2.3: “Kraftspektroskopie”
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abgebildeten, experimentell ermittelten F-s-Vorlaufkurven. Fur die HAMAKER-Konstante
wurde ein Wert von A(SiO-Luft-SiO,) =6,5x 167°J [109, 167] eingesetzt. Unter den
genannten Bedingungen sollte der Einsprung bei einem YWe@,90 nm mit einer Kraft von

—F(s) = Fe () = 0,61 NN erfolgeh Der theoretische Abstand zwischen Spitzen- und
Probenoberflache vor dem Einsprung liegt bgi=d2,17 nm. Die zu erwartende vdW-Kraft
betragt hier Gw(dsp =—0,15 nN. Die im Bild 5.15b zum Vergleich gezeigten Mel3kurven
wiesen dagegen groRere Werte fgrusd K auf, die fir$ = 1-10 % bei s= 12 nm und
Fe=2,5nN lagen und die mit zunehmender Luftfeuchte¢bei70 % auf s= 20 nm bzw.

Fe =4 nN anstiegen. Damit fand der Einsprung in einem 5-10-fach grof3erem Abstand statt,
als theoretisch erwartet. Ein analoges Verhalten war auch zwischen Silicium und Saphir zu
beobachten, wobei in entsprechenden Modellrechnungen mit addquaten Parametern ebenfalls
keine Anndherung an die experimentellen Ergebnisse erreicht werden konnte.

Eine Erklarung flr das frihzeitige Einsetzen des Einsprungs kann unter der Annahme gegeben
werden, dal3 ein Wasserfilm die Festkorperoberflachen von Spitze und Probe bedeckte. Dabei
war anzunehmen, daf3 in jedem Fall eine zumindest partielle Bedeckung mit Wasser aufgrund
von fest an den OH-Gruppen der Oberflache gebunden Wassermolekilen vorhanden war, die
auch durch den Austausch der feuchten durch die trockene Luft unbeeinfluf3t blieb [77, 78].
Bei der Annéherung wirden dann zunachst die Oberflachen der Wasserfilme miteinander in
Wechselwirkung treten, wahrend der Abstand der Festkdrperoberflachen fur eine registrier-
bare vdW-Kraft noch zu grof3 ist. Dabei ist nicht auszuschlie3en, dal® die hohe Polarisierbar-
keit des Wassers eine zusatzliche attraktive Kraft hervorruft. Denkbar ist auch, daf® durch die
anziehenden Wechselwirkungskrafte eine Deformation der Wasser-Luft-Grenzflachen statt-
findet. Eine solche Deformation wiirde sich nicht auf die Cantileverauslenkung auswirken und
kann somit auch nicht registriert werden. Berthren sich die beiden Wasserfilmoberflachen,
kommt es zur spontanen Bildung einer Kapillarbriicke. Die daraus resultierende hohe Ande-
rung der Kraft wirde zur Folge haben, dalR die beteiligten Oberflachen sofort zueinander
gezogen werden und ein Kontaktzustand erreicht viaild 6.16).

Anndherung

Kontakt

Wasserfilm

Bild 5.16: Modellvorstellung zur Erklarung des Einsprungverhaltens.

Das Einsprungverhalten wiirde somit von der Dicke des Wasserfilms und der Kapillarwirkung
dominiert werden [102, 168-170]. Dies korrespondiert auch mit den experimentellen Unter-
suchungen, bei denen sowohl bei der Paarung Silicium gegen Silicium als bei Silicium gegen
Saphir die Einsprungkraft unabhangig von der Spitzenendbreite war.

" Fir die Siliciumoberflachen kann aufgrund der vorhandenen Rauheiten auch ein Modell in der Form Zylinder
gegen Kugel angewandt werden, was qualitativ noch kleinere Wertgnbiiwsk: zur Folge hatte.
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Die GI. 5.4 und 5.5 zeigen auch, dal3 eine Messung der van der Waals-Wechselwirkung offen-
sichtlich erst dann moglich ist, wenn der Betrag der zum Einsprung notwendigen Kraft in
einem Abstand wirksam wird, der den Abstand flr eine einsetzende Kapillarbriickenbildung
sicher Uberschreitet. Unter der Annahme, dal3 dies bei einemANeg sa. 25 nm gegeben

ist, ware bei der Paarung Silicium gegen Silicium und einer Federkonsgam@ X N/m flr

eine halbkugelférmige Spitzengeometrie ein SpitzenendradiverRetwa 4Zum bzw. fur

eine Zylindergeometrie ein Radius, Ron 880 nm vorauszusetzen. Spitzen mit derartigen
Abmessungen standen nicht zur Verfugung. Mit zunehmender Spitzenendbreite wird jedoch
erwartet, dald eine bessere Annaherung an die theoretischen Modelle erfolgt und der Einfluf3
der Wasserbedeckung auf die Messung der vdW-Kraft zurtickgeht (vgl. z.B. [109, 157, 171]).

Zusammenfassend ist festzustellen, dald unter den gegebenen Versuchsbedingungen Angaber
zur van der Waals-Wechselwirkung oder daraus abzuleitende Angaben zur Spitzengeometrie
bzw. deren Anderung im Verlauf der Reibungskraftmessungen sowie damit verbundene Aus-
sagen zur tatsachlichen Kontaktflache tiber die Messung der Einsprungkraft nicht zugénglich
waren. Es wird vermutet, dal3 die GrolR3e der Einsprungkraft auf die Kapillarwechselwirkung
zurlickzufiihren war und somit die Annahme unterstiutzt wird, dafl3 ein Wasserfilm die Ober-
flachen der Siliciumspitzen und Silicium- bzw. Saphirproben bedeckte.

Abri3kraft F A

Mit der aus der Ricklaufkurve einer Kraft-Weg-Messung ermittelten statischen Abrildkraft F
wird i.a. die Gesamtkraft gekennzeichnet, die zur vollstdndigen Trennung der im Kontakt
befindlichen Oberflachen von Spitze und Probe notwendig ist. Anteilig kann primar zwischen
den adhasiven Kraftkomponenten der Festkorperadhasignufd der Kapillarkraft g,
unterschieden werden. Bei der Messung an feuchter Luft wird vor allem ein Beitrag der Kapil-
larkraft beobachtet, der auf die Adsorption von Wasser an den Oberflachen zurtickgefuhrt
wird [101, 102, 109, 110, 172-175].

Zur Bewertung der gemessenen Kraft-Weg-Kurven hinsichtlich einer Kapillarwechselwirkung
erfolgte eine qualitative Abschéatzung des zu erwartenden Krafteverlaufs vom Kontakt bis zur
vollstdndigen Trennung der Oberflachen. Balsl 5.17 zeigt als Beispiel die Kapillarkraft

Frap Dei Ausbildung einer Kapillarbriicke in Abhangigkeit vom Abstagglzavischen Spitzen-

und Probenoberflache.

> 0
c
[ oy
= -50
] Abril der
% 1001 Kapillarbriicke
X
& Wasserschicht
5 150 —
N Festkorper
-200 0 50 100 150 200 250 300

Abstand dgp in nm

Bild 5.17: Modellrechnung zur Abhangigkeit der Kapillarkraff,fvom Abstand &
zwischen Spitzen- und Probenoberflache bei Ausbildung einer Kapillarbriicke.
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Als Modell wurde von einer halbkugelférmigen Spitze gegentber einer ebenen Probe ausge-
gangen, die von einem Wasserfilm bedeckt wird. Zur Berechnung wurden die in [168] aus-
fuhrlich dargelegten Ableitungen herangezogen. Die Simulationsparameter waren: Spitzen-
radius R=50 nm, relative Luftfeucht¢ = 35 %, Dicke des Wasserfiims d* =1 nm, Ober-
flachenspannung des Wassqrsi,o = 0,073 Jnf und Benetzungswinkél= 0°. Qualitativ

wird ein ahnlicher Kurvenverlauf ebenso fir einen Zylinder gegentiber einer Ebene erwartet.

Zum Vergleich mit gemessenen Kraft-Weg-Kurven zeigt Bidds 5.18a die Rucklaufkurve

einer F-s-Messung zwischen einer Si-Spitze und einer Siliciumprobe die bei einer relativen
Luftfeuchte vonp = 35 % aufgenommen wurde. Der dargestellte Kurvenverlauf F(s) ist dabei
qualitativ unabhangig von der Luftfeuchte und sowohl fur die Paarung Silicium gegen
Silicium, als auch flr Silicium gegen Saphir charakteristisch (vgl. auch Bild 4.10, Kap. 4.1.3).

20t 20t
10F a) 10F b) Laboratmosphare

Z 0 2 0
£ 10 = “10F «
L LL [ I
& 20} \ T e -20F 2 ¢
© © gt
x 30| Kontakt ¥ -30 it

40 F, 40F L u F,

—50 C_1 1 1 1 1 1 . 1 '50 C 1 L 1 L 1 L 1 L ! . ! . !

-50 0 50 100 150 200 250 300 -50 0 50 100 150 200 250 300
Weg s in nm Abstand d in nm

Bild 5.18: Kraft-Weg-Messung zwischen einer Siliciumspitze und einer Siliciumprobe bei
¢ = 35 %:
a) Kraft-Weg-Kurve (Rucklauf), b) aus a) abgeleitete Kraft-Abstands-Kurve.

Aus dem linearen Verlauf der F-s-Kurve bis zum Kontaktabril5-Bet F, kann geschlossen
werden, dal} der Abstandszwischen Spitze und Probe bis zur Trennung der Oberflachen
mit dsp= 0 konstant blieb. Dies wird auch anhand der aus der Kraft-Weg-Kurve abgeleiteten
Kraft-Abstands-Kurve (F-d-Kurve, ddsp ersichtlich, die im Bild 5.18b dargestellt ist. Die
Ausbildung einer Kapillarbriicke im Sinne der Modellvorstellung (vgl. Bild 5.17) war anhand
des Kurvenverlaufs i.a. nicht festzustellen.

Eine Messung der Kapillarwechselwirkung war mef3technisch méglich und konnte bei spezi-
ellen Systemen auch beobachtet werden, wie am Beispiel d&ildnb.19 dargestellten
Rucklaufkurve dokumentiert wird. Die zu dieser Messung eingesetzte Siliciumspitze wurde
zuvor im Rasterelektronenmikroskop untersucht und ist dadurch, wie spéter anhand von
transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen nachgewiesen wurde, mit einer ca. 10-
20 nm dicken Kontaminatschicht bedeckt worden. Die Kontamination der Siliciumprobe
erfolgte ebenfalls im Rasterelektronenmikroskop durch mehrfaches Rastern des Elektronen-
strahls Uber einen festen Probenbereich. Die dabei aufgebrachte Kontaminatdicke lag bei ca.
1-2 nm und wurde aus RKM-Topographien ermittelt. Im Vergleich zu nichtkontaminierten
Probenbereichen war anhand von Reibungskontrastaufnahmen eine um etwa 30 % hdhere
Reibungskraft festzustellen. Die Messung der Kraft-Weg-Kurve fand unter Laborluft bei

¢ = 35 % statt.
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Bild 5.19: Kraft-Weg-Messung zwischen einer kontaminierten Siliciumspitze und einer
kontaminierten Siliciumprobe béi= 35 %:
a) Kraft-Weg-Kurve (Rucklauf), b) aus a) abgeleitete Kraft-Abstands-Kurve.

Aus der Betrachtung der im Bild 5.19a dargestellten Kraft-Weg-Kurve und der daraus abge-
leiteten Kraft-Abstands-Kurve (Bild 5.19b) kann zwischen zwei Kontaktzustidnden, einem
Festkorper- und einem Kapillarkontakt unterschieden werden. Im Festkdrperkontakt entsprach
der Betrag des Anstieges dF/ds der Grol3e der Federkonstatdgs kerwendeten Cantilevers.
Dabei war der Abstand zwischen Spitze und Probe gt 0 konstant. Aus der Anderung

des Anstieges dF/ds befr = 27nN und s= 125nm wurde auf eine Trennung der Oberflachen
aus dem Festkorperkontakt geschlossen. Fur d >0 nahm der Abstane dai mit dem

Weg s zu. Die dabei registrierte Kraftwechselwirkung lie3 auf einen fortbestehenden
Kapillarkontakt schlieBen. Im Bereich der Kapillarbriicke bzw. des Kapillarkontaktes zeigte
sich fur die in diesem Fall vermutlich hydrophoben Oberflachen bei der Abstandsabhangigkeit
der Kraft (Bild 5.19b) ein qualitativ mit der im Bild 5.17 dargestellten Modellkugygdsp)
korrespondierendes Verhalten. Bet 270 nm bzw. & 220 nm kam es dann zum Abril3 der
Kapillarbriicke und damit zur vollstandigen Trennung von Spitze und Probe aus dem Kontakt.

Bei der im Bild 5.17 gezeigten Modellkurve blieb eine Festkdrperadhdsion zwischen den
Oberflachen unbericksichtigt. Die Ausbildung einer Kapillarbriicke kann aber offensichtlich
erst nach Trennung der Festkorperoberflachen (dql» @) stattfinden, wie die im Bild 5.19b
dargestellte Mel3kurve belegt. Es ist anzunehmen, daf? diese Trennung spontan erfolgt, so dai3
die daraus resultierende Anderung der Kraft dil(droRer sein kann als die Anderung
dR,y/d(dsp) und eine Kapillarbriickenbildung damit unterdriickt werden wird. In diesem Zu-
sammenhang ist auch zu bericksichtigen, dal3 dem theoretischen Modell ein Gleichgewichts-
zustand bei der Beschreibung der Kapillarwechselwirkung zu Grunde gelegt wird. Dies setzt
eine Tragheit des Systems voraus, die bei schnellen Kraftanderungen nicht mehr gegeben ist.
Ubersteigt der Betrag der Festkorperadhasionskraft die GroRe der Kapillarigaft B,

so ist eine Differenzierung beider Kréften aus der F-s-Messung generell nicht moglich.

Anhand der Kraft-Weg-Messungen zwischen Silicium und Silicium sowie Silicium und
Saphir war i.a. keine Kapillarbrickenbildung nachzuweisen. In beiden Féllen wurde jedoch
meist eine mit steigender relativer Luftfeuchte zunehmende AbriRkiéh) Festgestellt, so

dal3 neben einer Festkorperadhasion vermutlich auch Kapillarwechselwirkungen eine Rolle
spielten. Die diesbezuglichen Abhangigkeiten waren an die jeweilige Materialpaarung gebun-
den und werden daher im Folgenden zusammen mit den Reibungsmessungen betrachtet.
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5.4 Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen
zwischen Silicium und Silicium

Wie in der Ergebnisdarstellung zuginfluR der Topographie im Kapitel 4.1.4.1 gezeigt
wurde, ergab sich aus dem Vergleich der lokalen Topographiesteigung s(x,y) mit der Ande-
rung der lokalen Reibungskrafk@,y), dal’ die Reibungskraft in Rasterrichtung bei positiver
Topographiesteigung zunahm und bei negativer Steigung dhisks Verhalten wird auf die
steigungsabhangige Anderung der Normalkraftkomponente senkrecht zur lokalen Ober-
flachenebene zuriickgefithrDie Beschreibung der Reibungskraftanderung kann naherungs-
weise mit der Gleichung

Fr(X.y) = Fg + s(xy) (Fy (5.6)
erfolgen [45, 120, 121, 124, 176, 177]. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde die Rei-
bungskraft als Mittelwert Uber einer Flache oder einer Rasterlinie ermittelt. Aufgrund der ge-
zeigten Gleichverteilung der Topographiesteigungen und der damit korrespondierenden Ver-
teilung der lokalen Reibungskraft wurden auftretende Reibungskraftanderungen im statisti-
schen Mittel ausgeglichen und waren bei der Angabe der Reibungskraft zu vernachlassigen.

Anhand der unter Variation déwuflagekraft F_ und derrelativen Luftfeuchte ¢ durchge-
fuhrten Reibungs- und Abrikraftmessungen waren qualitativ di8ilch 5.20 skizzierten
Abhangigkeiten zu beobachten:

ur a) u b)
E E F_ = konstant
X X
[2) [2]
(o)) (@)
C c
2 2
D ¢ = konstant D
14 14
Auflagekraft F Relative Luftfeuchte ¢
;':f c) ¢ = konstant B d)
% F = konstant ®
X
[@)] [
s g
2o o
&) <
Abril3kraft F, Relative Luftfeuchte ¢

Bild 5.20: Qualitative Abhangigkeiten der Reibungs- und Abri3kraft zwischen Silicium
und Silicium: a) Reibungskraftzhn Abhangigkeit von der Auflagekraft bei
konstanter relativer Luftfeucht®, b) Reibungskraft &in Abh&ngigkeit von
der relativen Luftfeuchté bei konstanter Auflagekraft Fc) Reibungskraft &
in Abhangigkeit von der statischen Abril3krajt Bei konstanter relativer Luft-
feuchte¢ und konstanter Auflagekraft, Fd) statische Abril3kraft Fin Ab-
hangigkeit von der relativen Luftfeuchpe

" vgl. Kapitel 2.2.2: “Topographie und Lateralkraftkontrast’, Gl. 2.24-2.27
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Demnach nahm die Reibungskraft bei konstanter relativer Luftfeuchte mit steigender Auflage-
kraft zu. Fur eine konstante Auflagekraft wurde mit steigender relativer Luftfeuchte eine Zu-
nahme der Reibungskraft ermittelt. Weiterhin war anhand der Messungen zur statischen
Abri3kraft eine Korrelation zwischen der Reibungs- und der AbriRkraft zu beobachten. Bei
konstanter Luftfeuchte und konstanter Auflagekraft war mit einer Zunahme der Abril3kraft in
gleichem Mal3e auch eine Zunahme der Reibungskraft festzustellen. In Abhangigkeit von der
relativen Luftfeuchte nahm die statische Abril3kraft mit steigender Feuchte zu. Der Vergleich
der dargestellten Abh&angigkeiten untereinander zeigt, dal3 offensichtlich in Abh&angigkeit von
der relativen Luftfeuchte ein direkter Zusammenhang zwischen der Anderung der Abri3kraft
und der Anderung der Reibungskraft vorlag.

Im Folgenden werden die Ergebnisse der Abri3- und Reibungskraftmessungen bewertet und
hinsichtlich vorhandener Zusammenhange diskutiert.

Abri3kraft zwischen Silicium und Silicium

Fur die Paarung Silicium gegen Silicium wurde anhand der durchgefuhrten Kraft-Weg-
Messungen eine mit steigender relativer Luftfeuchte zunehmende statische Abri3kraft festge-
stellt. Dabei war zwischen der Abrikraft im unbeanspruchten Zustand, d.h. ohne vorherge-
hende Reibungsbeanspruchung und der Abri3kraft nach erfolgter Reibungsbeanspruchung zu
unterscheiden. DaBild 5.21 zeigt die Abri3kraft in Abhangigkeit von der Luftfeuchte fur
diese beiden Zustande in einer vereinfachten Darstellung. Die quantitativen Angaben beziehen
sich dabei ausschlief3lich auf Messungen, die mit Spitzen von einer Endhaiesden 50

und 100 nm durchgefihrt wurden. Der in der Graphik grau unterlegte Bereich charakterisiert
naherungsweise den Streubereich, in dessen Grenzen sich die Abri3kraft unter Bertlicksich-
tigung der MeRwertstreuungen beim Einsatz unterschiedlicher Si-Cantilever einstellte.

S00¢ Silicium/Silicium

Z 250+
c r
<200+
150 -
100}
50 F eccesesscssscccc®®®

0% 10 20 30 40 50 60 70 80
Relative Luftfeuchte ¢ in %

N

nach Reibungskontakt

F,

Abrilkraft

ohne Reibungskontakt

Bild 5.21: Statische Abril3kraft F zwischen Silicium und Silicium in Abh&ngigkeit von
der relativen Luftfeucht$ sowie ohne und nach einem Reibungskontakt.

Im vorbeanspruchten Zustand lag die AbriBkraft im Mittel um den Faktor 1,5-2 Uber der
Abri3kraft des unbeanspruchten Zustandes. Die qualitative Abhangigkéjt War dagegen

in beiden Fallen nahezu identisch und folgte ndherungsweise einer Proportionalitat gemar
Fa(®) ~ ¢2 Zwischen 10 und 70 % r.F. war der Kurvenverlauf auch durch eine exponentielle
Abhangigkeit mit K(¢) ~e“™® zu beschreiben, wobei C > 0 hierbei eine versuchsabhéngige
Konstante darstellt. Die beobachtete Abhangigkeit liel3 auf eine Zunahme der Kapillarwech-
selwirkung mit steigender Luftfeuchte schlie3en. Die hohere Abri3kraft im vorbeanspruchten
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Zustand war als Hinweis darauf zu werten, dafl3 eine Modifizierung der Oberflacheneigen-
schaften durch die Kontaktbeanspruchung stattgefunden hatte. Eine Ursache fir die zuneh-
mende Adhasionsneigung kann in einer durch den Reibungskontakt veranderten chemischen
Oberflachenstruktur begrindet sein. Dabei kann angenommen werden, dald das adsorbierte
Wasser verdrangt und die Bindungen der OH-Gruppen an detCRi€flache gestort bzw.
aufgebrochen wurden. Dies fiuhrt in jedem Fall zu einer Erhéhung der Oberflachenenergie.
Mdglich ist hierbei eine Zunahme der Benetzungsfahigkeit, die nach [109] eine hohere Kapil-
larkraft zur Folge hat.

Die beobachtete Abhangigkeit,(@) konnte mit bekannten, z.B. in [109, 168, 172, 173]
angegebenen Modellrechnungen zur Abschatzung der Kapillarkraft weder quantitativ noch
gualitativ hinreichend beschrieben werden. Es wurde jedoch ein direkter Zusammenhang mit
der Adsorption von Wasser an den Oberflachen vermutet.

Die Adsorption von Gasmolekiilen an Festkdrperoberflachen kann mit Hilfe sogenannter
Adsorptionsisothermen beschrieben werden. Bei konstanter Temperatur wird damit das
adsorbierte Gasvolumen,Ybd. die Grenzflachenkonzentration) eines Gases in Abhangigkeit
von dessen Dampfdruck p charakterisiert. Allgemein werden finf Formen unterschieden
(Typ I bis V) [13]. Der Typ | kennzeichnet die Adsorption bis zur vollstindigen Bedeckung
mit einer Monolage (LANGMUIR-Typ)Bis zum Erreichen der monomolekularen Bedeckung
wird der Funktionsverlauf auch als LANGMUIR-Isotherme bezeichnet und lal3t sich mit der
von Langmuiraus kinetischen Betrachtungen abgeleiteten Beziehung
_ CVip
2 1+Cp
beschreiben. Y ist dabei die Grenzflachenkonzentration bei gerade vollstandiger monomole-
kularer Bedeckung und C eine vom speziellen System abhangige Konstante [178]. Die Iso-
therme vom Typ Il beschreibt eine im Anfang starke Physisorption, die mit Erreichen einer
Monolage in eine schwéachere Form mit anschlielRender multimolekularer Bedeckung uber-
geht. Zur Beschreibung dieser Mehrschichtadsorption eignet sich z.B. diBruoauer,
EmmettundTeller als Erweiterung der LANGMUIR-Isotherme aufgestellte BET-Gleichung:
Vo H+(c-1P 7 (5.8)
Po PO Po O
wobei C eine systemspezifische Konstante ist [13, 178]. Beim Typ lll ist im Vergleich zu
Typ Il die Physisorption bei niederem Dampfdruck schwacher ausgepragt. Typ IV und Typ V
charakterisieren die Kapillarkondensation an Oberflachenporositaten bzw. Mikrorauheiten.
Dabei stellt sich das maximal adsorbierbare Gasvolumen bereits vor Erreichen des Sattigungs-
dampfdruckes pein. Fur die Adsorption von Wasserdampf an hydrophilen Oberflachen wird
nach [110] ein Verhalten gemal Typ Il und an hydrophoben Oberflachen nach Typ IIl erwar-
tet. Die Adsorptionsisothermen vom Typ Il und IV sindBitd 5.22 schematisch dargestellt.

(5.7)

V. =

a

In beiden Kurven wird die monomolekulare Bedeckung durch den ersten Wendepunkt inner-
halb des Kurvenverlaufs markiert. Bei fortschreitender Erhdhung des Dampfdruckes steigt das
adsorbierte Volumen weiter an. Hierbei geht die monomolekulare in eine multimolekulare
Bedeckung uber, indem auf der ersten Adsorbatschicht weitere Schichten gebunden werden
[83, 178, 179].
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Adsorptionsisotherme Typ IV

monomolekulare
Bedeckung

e

Adsorptionsisotherme Typ Il

Adsorbiertes Volumen V,

0 20 40 60 80 100
Relativer Dampfdruck p/pyin %

(an Luft: relative Luftfeuchte ¢ in %)

Bild 5.22: Schematische Darstellung der Adsorptionsisothermen vom Typ Il und Typ IV
fur die Adsorption eines Gases an einer Festkorperoberflache als Funktion des
adsorbierten Gasvolumeng M Abhangigkeit vom relativen Dampfdruck gp/p
Po kennzeichnet den Sattigungsdampfdruck des Gases (nach [13, 178]).

Der qualitative Vergleich der Adsorptionsisothermen im Bild 5.22 mit der im Bild 5.21
dargestellten Abhangigkeit der gemessenen Abri3kpdii)Fzeigte furd > 5-10 % eine weit-
gehende Ubereinstimmung im Kurvenverlauf. Unter der Annahme, daf sich die AbriRkraft
additiv aus der feuchteabhangigen Kapillarkraff, Eind einer Festkdrperadhasionskrafg,F
zusammensetzt und dald von einer direkten Proportionalifgt- M, ausgegangen werden
kann, folgt

Fa () = Fiap () + Fagn
= Ckap D/a(q)) + l:adh
wobei G, einen vom betrachteten System abhangigen Proportionalitatsfaktor darstellt, der
wahrscheinlich auch von der Kontaktgeometrie abhangig ist. Die Proportionglitat \F;,
l&it sich anschaulich auch damit begriinden, dal3 bei rauheitsbehafteten Oberflachen immer
ein bestimmtes, vom Adsorptionsvolumen abhangiges Flissigkeitsvolumen zwischen der

Spitzen- und der Probenoberflache eingeschlossen wird. Nach [13] berechnet sich die
Kapillarkraft R, flr ein zwischen zwei Ebenen befindliches FlussigkeitsvolumeruV

(5.9)

Feap = 2y, V, / d? (5.10)
mit der Oberflachenspannung der FlussigieitDer Abstand d der Ebenen wird dabei durch

eine Gleichverteilung der Mikrorauheiten im Kontaktbereich konstant gehalten. Die Anderung
des eingeschlossenen Volumens fiihrt damit direkt zu einer Anderung der Kapillarkraft.

Die in den Messungen mit steigender relativer Luftfeuchte zunehmende AbrilRkrgétbF
demnach primar den Bedeckungsgrad der Oberflachen mit adsorbiertem Wasser aus der
Umgebungsatmosphare wieder. Die Kapillarkraftkomponente der Abri3kraft nahm propor-
tional mit dem zwischen Spitzen- und Probenoberflache eingeschlossenen Adsorptions-
volumen zu. Furp < 10 % kann angenommen werden, dal3 der Anteil aus der Adsorption
zurlick ging (M — 0) und der Beitrag aus der Festkorperadhasion starker hervor trat. Eine
vollstandig wasserfreie Oberflache darf allerdings nicht vorausgesetzt werden, da eine parti-
elle Restbedeckung mit fest an den OH-Gruppen der Oberflache gebunden Wassermolekiilen
anzunehmen war. Diese Bedeckung wird durch den einfachen Austausch der feuchten durch
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die trockene Luft unbeeinflul3t bleiben [77, 78]. Zwischen 10-30 % r.F. war anhand der Mel3-

ergebnisse keine oder nur eine geringe Zunahme der Abri3kraft mit steigender Feuchte zu
verzeichnen. Dies korrespondiert mit dem Adsorptionsverhalten beim Erreichen einer mono-
molekularen Wasserbedeckung, die fur oxidische Oberflachen bei einer relativen Luftfeuchte
von etwa 20 % erwartet wird [83].

Reibungskraft zwischen Silicium und Silicium

Die Untersuchungen zur Reibung zwischen Silicium und Silicium wurden mit einer Auflage-
kraft von bis zu F=150 nN und bei einer relativen Luftfeuchte zwischies 1 % und

¢ = 70 % durchgefuhrt. Den im Folgenden dargestellten quantitativen Angaben zur Reibungs-
und Abril3kraft liegen ausschlie3lich MelRwerte zu Grunde, die mit Spitzen von einer End-
breite B zwischen 50 und 100 nm ermittelt wurden. Um die Beschreibung der Abhangig-
keiten zu vereinfachen, wurden die entsprechenden Reibungskraftmel3werte durch die Anwen-
dung von Ausgleichsfunktionen der Form

Fr =C,(F. +Cp)“ +C.(F_. +Cy) (5.11)
gemittelt, wobei die Konstanten, G, und G sowie der Exponerk (mit O <k < 1) jeweils
versuchsspezifische Parameter waren.

Unter Variation der Auflagekraft wurden prinzipiell zwei Abhangigkeiten der Reibungs- von
der Auflagekraft beobachtet, die qualitativ Bild 5.23 dargestellt sind.

< 100

.‘.G__.‘) L

o g0t

= r

IiJ- 60r Fr ~ (FL+ C)f

5 L o (R G
E 40 [ Fa=-F P

z I :

S 20 7 l (o Kontaktabrifd (Fy gn = -F_apric)

F_in willkarlichen Einheiten

Bild 5.23: Qualitative Anderung der Reibungskraff Ewvischen Silicium und Silicium in
Abhéangigkeit von der Auflagekrafi F

Bei einer Auflagekraft von <50 nN wurde meist eine nichtlineare Abhangigkeit registriert.
Der Funktionsverlauf &F_) der MelRwertkurven konnte in diesem Bereich qualitativ mit
Fr ~ (R + G)“ beschrieben werden, was dem linken Term in GI. 5.11 entspricht. Bei hoherer
Auflagekraft war dagegen mehr eine lineare Abh&angigkeit der Fogm (R + G) zu
beobachten, die mit dem rechten Term in Gl. 5.11 bericksichtigt wird. Fir den gesamten
Auflagekraftbereich war von einer Uberlagerung beider Funktionen auszugehen.

Als weitere charakteristische GroRe war der Kontaktabri3 aus der Gleitbewegung heraus
anzusehen, die als dynamischen Abri3kraftfs bezeichnet und mit

Fadyn = ~FLAbrig (5.12)
in Analogie zur Definition der statischen Abri3krajt &er Auflagekraft gleichgesetzt wurde,
bei der ein Reibungskontakt gerade noch aufrecht erhalten werden konnte (Bild 5.23).
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Im Bild 5.24asind die aus den MeRwerten (vgl. Bild 4.19, Kap. 4.1.4.2) mit Gl. 5.11 ermittel-
ten Ausgleichskurven der Reibungskraft Zwischen Silicium und Silicium in Abhangigkeit

von der Auflagekraft Ffur eine relative Luftfeuchte vof < 1%, ¢ = 30 %,¢ = 50 % und

¢ =70 % aufgetragen. Mit steigender Luftfeuchte nahm die Reibungskraft insgesamt zu,
wobei gleichzeitig die Nichtlinearitat im Kurvenverlauf fiir €50 nN starker hervortrat. Fur

den linearen Bereich war festzustellen, dal3 der Anstieg im Kurvenverlauf mit steigender
relativer Luftfeuchte abnahm. Bdi =70 % blieb die Reibungskraft ab 50 nN mit
zunehmender Auflagekraft konstant und war somit unabhangig,vd»as wird auch anhand

der imBild 5.24b gezeigten Abhangigkeit der Reibungskraftién der relativen Luftfeuchte

¢ deutlich, die exemplarisch fur eine Auflagekraft von=F0 und - = 150 nN dargestellt

wird (vgl. auch Bild 4.21, Kap. 4.1.4.3).
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Bild 5.24: Reibungskraft g zwischen Silicium und Silicium in Abhangigkeit von der
Auflagekraft i und der relativen Luftfeucht
a) Rr(F) beid <1 %,$ =30 %,p =50 % undd = 70 %,
b) Fr(¢) bei R = 0 und It = 150 nN.

Die im Bild 5.24a gezeigten MelRergebnisse belegen ebenfalls, dal’? der Reibungskontakt auch
bei negativer Auflagekraft erhalten blieb. Als Ursache dafiir war eine im Kontakt wirkende
Adhéasionskraft anzunehmen, die als additive Normalkraftkomponente zuséatzlich zur extern
durch den Cantilever aufgepréagten Auflagekraft zur tatsdchlichen Normalkraft beitrug.

In der Literatur wird zur Angabe einer Normalkraft &t der Ansatz
Fy =F +F, (5.13)
verwendet, nachdem sich die Normalkraft aus der Summe der extern aufgepragten Auflage-

kraft R und der statischen Abril3kraff, Fergibt (vgl. z.B. [99, 121, 180]). Davon ausgehend
ware zu erwarten, dafld ein Reibungskontakt und damit eine Reibungskrafl Bolange
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erhalten bleibt, wie die Bedingung (F F,) > 0 bzw.-F_ < F, erflllt ist. Bei den durchge-
fuhrten Reibungsmessungen war dies jedoch nicht der FallBéhs.25 gibt hierzu die
zwischen Silicium und Silicium in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchte ermittelte
statische und dynamische Abri3kraft wieder (vgl. auch Bild 5.21). Die dargestellten Kurven
entsprechen dabei den aus den Mel3werten (vgl. Bild 4.12, Kap. 4.1.3 sowie Bild 4.21-4.22,
Kap. 4.1.4.3) berechneten Ausgleichsfunktionen.

3001

statische AbrilRkraft F,
dynamische
Abrikraft Fy 4n

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Relative Luftfeuchte ¢ in %

Bild 5.25: Statische Abrif3kraft £ und dynamische Abrif3kraftaFy,, zwischen Silicium
und Silicium in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuclpte

Die Werte fir die dynamische AbriBkraft waren im Mittel mit f,= (0,3..0,5)F, deutlich

kleiner als die statische AbriRkraft. Eine Ursache fir die Differenz beider Grol3en liegt

vermutlich in unterschiedlichen Gleichgewichtsbedingungen im Kontakt begrindet. Wahrend
im statischen Fall priméar nur Normalkraftkomponenten wirken, sind beim dynamischen

Kontaktabri3 die aus der Gleitbewegung resultierenden Tangentialkrafte zu bericksichtigen,
die das Einstellen eines Gleichgewichtszustandes im Kontakt behindern und somit eine
niedrigere Abril3kraft zur Folge haben kénnen.

Zur Angabe einer Normalkraft erscheint es zweckmé&Riger anzunehmen, daf} die effektiv im
Gleitkontakt wirksame Adhasionskomponente der Normalkraft durch die dynamische Abrif3-
kraft Fa gyn Wiedergegeben wird und somit naherungsweise die Beziehung

Fv =F +Fa gy (5.14)
vorzuziehen ist. Die Angabe vor &y, ist jedoch nur unter den Bedingungen sinnvoll, daf3
ein stetiger Funktionsverlauizf ) bis zum Kontaktabrif3 vorliegt und K O ist. Ein spon-
taner Kontaktabril3 kann z.B. auch an einer Rauheitsspitze erfolgen. Der bei den Messungen
zwischen Silicium und Silicium beobachtete stetige nichtlineare Kurvenverldbf)Fois
zum Abrif3 1a3t jedoch den Schlul3 zu, dal3 solche Effekte auszuschliel3en waren.

Die Gultigkeit von Gl. 5.14 vorausgesetzt und unter der Annahme einer von der Auflagekraft
unabhangigen Adhasionskraft kann die in Gl. 5.11 verwandte Konstgmté,Cy,, gesetzt
werden. Damit ist auch eine Darstellung der ReibungskrafinFAbhangigkeit von der
Normalkraft iy gegeben. DaBild 5.26 zeigt hierzu die aus den Werten nach Bild 5.24a und
Bild 5.25 ermittelte AbhangigkeitfFy).
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Bild 5.26: Reibungskraft g zwischen Silicium und Silicium in Abhangigkeit von der
Normalkraft iy = R + Fa gyn bei¢ <1 %, = 30 %,¢ = 50 % undp = 70 %.

Mit Kenntnis der Normalkraft frnach Gl. 5.14 ist ebenso eine Reibungspalgeman
FR

pr=_——R
FL +Fadyn

(5.15)

anzugeben, wobei aus der Gleichung auch hervorgeht, daf} fii ¥< R die Adhasions-
komponente der Normalkraft vernachlassigbar wird und néherungswets€ Fangenom-
men werden kann. DaBild 5.27 zeigt hierzu fur die Werte nach Bild 5.26 die Reibungs-
zahlp* in Abhéangigkeit von der Normalkraftyrund der relativen Luftfeucht

¢ <1%
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Bild 5.27: Reibungszahli* fir Silicium gegen Silicium in Abhangigkeit von der Normal-
kraft Ry = R + Fa, ayn Und der relativen Luftfeuchte
a) u*(Fy) beid <1 %, =30 %,p =50 % undp = 70 %,
b) u*(¢) bei iy = 25 nN, g =50 nN, kg = 100 nN und k= 200 nN.
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Anhand der Darstellung wird ersichtlich, dal3 die Reibungszahl bei kleiner Normalkraft hohe
Werte mity* >> 1 annahm und mit steigender Normalkraft einem Grenzwert zustrebte. Eine
Extrapolation des Funktionsverlaufs lieferte z.B. flr eine angenommene Normalkraft
Fn = 800-1000 nN eine von der relativen Luftfeuchte unabhangige Reibung$zaii-

schen 0,11 und 0,12. Bei einer angenommenen Normalkraft yon5EN ergaben sich
konstante Reibungszahlen von zB(¢ < 1%)= 0,1 undu*(¢ = 70%)= 0,05. Eine konstante
Adhasionskomponente vorausgesetzt und mit¥F, 4, folgt nach Gl. 5.14 fir die
Normalkraft ly = F_, so dal’ der gezeigte Reibungszahlverlauf dann auch naherungsweise fur
die Abhangigkeit von der Auflagekraft angenommen werden kann.

Zum Verstandnigier gezeigten Abh&ngigkeiten kann anhand d&spitel 5.1.1dargestellten
Topographiemodells der Siliciumoberflachen angenommen werden, dal3 die mittlere
Rauhtiefe der Siliciumproben unterhalb von 3 nm lag. Die Rauhtiefe an den Siliciumspitzen
war aufgrund der verschlei3bedingten Abplattung (vgl. Kap. 5.2) vermutlich noch kleiner.
Unter diesen Bedingungen wird ein Kontakt zwischen Spitzen- und Probenoberflache nur in
diskreten Mikrokontakten stattgefunden haben, so dald die reale Kontaktflactkeuthch

kleiner anzusetzen ist, als die mit der Spitzenendflache gleichzusetzende geometrische
Kontaktflache A [181, 182]. Unter der Wirkung der Auflagekraft und der Adhasionskraft ist

es moglich, dal3 einzelne Oberflachenrauheiten einer elastisch-plastischen Verformung unter-
lagen, was eine VergroRerung der realen Kontaktflache zur Folge hatte [101, 102, 183]. Damit
sind die Voraussetzungen fir einen Vergleich der Mel3daten mit dem durch das JKR-Modell
(JohnsonKendall-Roberts, 197) der Festkorperadhasion [104] erweiterten Modell der Fest-
korperreibung nacBowdenundTabor[181] gegeben:

Ausgehend von zwei im nicht-adhésiven Kontakt befindlichen elastischen Kdrpern bestimmt
sich bei angenommener HERTZ scher Verformung unter einer Kraflid=reale Kontakt-
flache A zwischen einer kugelférmigen Spitze mit dem Radius R gegenuber einer Ebene zu:

Arperz = T8 %E_ F U (5.16)

mit 1/Ex = [(1-v1)?/ E1 + (1-v,)? | E5]. Dabei kennzeichnen; Eindv; den Elastizitatsmodul
und die Poisson-Zahl der Materialien von Spitze bzw. Ebene. Wird die Reibunggknafth-
[181] gema&l der Beziehung:

Fr =T AR (5.17)
mit T als dem Scherwiderstand im Kontakt und der realen Kontaktflagbesthrieben, dann
gilt fur die Reibungskraft die Proportionalitgt F R 2/3.

Unter der Annahme eines adhasiven Kontakts zwischen den beteiligten Oberflachen wird der
Ansatz nach Gl. 5.16 erweitert [104]. Die Kontaktflache A, ist dabei durch die aus dem
JKR-Modell resultierende Kontaktflache;Axr zu ersetzen und ergibt sich nach [109] zu

13
F_ +3TRU,, +,/6mRU,,F,_+(3MRU,,)> m (5.18)

A =TT DEI R
RJKR —
DEeff
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5.4 Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen zwischen Silicium und Silicium

Die im Kontakt zusatzlich zur Auflagekraft virksame Adhasionskraft wird dabei mit der
Adhasionsenergie #J beriicksichtigt, die gemaR Y =Ay der Anderung der Oberflachen-
energie gleichzusetzen ist, die durch die Bildung einer Grenzflache niedrigerer Energie im
Kontakt frei wird. Dabei gilt Y, =vy; + Y, — y1», wobeiy; die jeweilige Oberflachenenergie der
kontaktierenden Festkérper ung die Grenzflachenenergie im Kontakt darstellt. Bei einer
negativen Kraft F< 0, d.h. beim Zurtickziehen der Kugel von der Ebene, bleibt aufgrund der
Adhéasion eine Haftung bestehen. Die Adhasionskraft, die zur Trennung der Oberflachen auf-
gebracht werden mulf3, ist unter diesen Bedingungen vom Betrag gleich der aus dem JKR-
Modell abzuleitenden Abri3kraftaF;xr [109]. Diese wird nach [109] zur Charakterisierung

der adhasiven Normalkraftkomponente mit der aus den Kraft-Weg-Kurven ermittelten Abril3-
kraft Fo gleichgesetzt. Mit

Fa = gT[RU12 (5.19)
und R + Fy = Ry als der Normalkraft gilt in Analogie zu GIl. 5.17 mit der Kontaktflache
AR, sxrNach Gl. 5.18 fur die mit dem RKM ermittelte ReibungskratEF Fa):

Fo =TT Di% g\/ﬁ +r) i (5.20)

|:Eef

In GI. 5.20 wird von einem konstanten Scherwiderstaadsgegangen. Unter der Annahme,
dal der Scherwiderstand von der mittleren FlachenpressyrgR@gAr abhangt, kann
Gl. 5.20 durch einen Ansatz der Form:

T1=T1, +Cip, (5.21)
erweitert werden, mit Cals einer Konstanten [184, 185]. MifF_ +F, +\/§)2 =F¢ und
OR D2/3
T, mO—0 =C, (5.22)
eff U
ergibt sich somit:
Fr = CoFZ® +CFy (5.23)

Fir einen grofRen Wert von, @t eine eher lineare Abhéangigkeit der Reibungskraft zu er-
warten, wahrend fur kleine Werte von @llstdndig oder anteilig mit einem nichtlinearen
Verlauf zu rechnen ist [104]. Die Gl. 5.23 entspricht prinzipiell auch der zur Darstellung der
MelRwerte verwendeten Ausgleichsfunktion nach GI. 5.11.

Mit Hilfe von GI. 5.23 wurde ein Vergleich der Mel3kurvegp(Fr) mit dem theoretischen
Modell vorgenommen. Die Anpassung erfolgte durch Variation der ParametedCS. Als
Adhasionskraft wurde in erster Naherung die aus dem dynamischen Kontakt heraus ermittelte
Abri3kraft Fa 4,n herangezogen und gegebenenfalls durch einen Naherungsweahde-
glichen.

DasBild 5.28 zeigt die Ergebnisse dieser Anpassung am Beispiel zweier Mel3kurven fur die
Paarung Silicium gegen Silicium, die mit fallender Auflagekraftvariationpbeil % bzw.
¢ =50 % aufgenommen wurden (vgl. Bild 4.19, Kap. 4.1.4.2). Die durchgezogenen Linien

" Bei gleichen Materialien gilt 4 = 2ysy, mit ysy als der Oberflachenenergie der Festkérper [109].
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5. Diskussion

stellen die Anpassung mit dem vollen Parametersgtz@, und G dar. Der mit einer gestri-
chelten Linie gekennzeichnete Kurvenverlauf gibt jeweils die Anpassung fur den Fall wieder,
dal3 der Scherwiderstartid=T1, als unabhéangig von der Flachenpressung angesehen wurde
(C.=0).

N
o
T

z a) mit F,*, C,, C, z 801 ) mit F,*, G

s | — s | beiC,=0 S -

ux 30 \ L= 601

et £t

o L Y

2 20F mit Fy*, C, | £ 40f M

> beiC,=0 | 2 | /ﬁﬁﬁ% .

3 107 g 3207 mit F,*, Co, C;

e b<1% | & | b =50%
0 50 0 50 100 150 200 0 50 0 50 100 150 200

Auflagekraft F in nN Auflagekraft F_in nN

Bild 5.28: Anpassung des theoretischen Kurvenverlaufs nach Gl. 5.23 an die Mel3werte
Fr(FL) [+] far Silicium gegen Silicium:
a) ¢ < 1 %, Anpassungsparameteg*E 25 nN, G = 0,64 nN3, C; = 0,01
b) & = 50 %, Anpassungsparametes* E 50 nN, G =1,1 nN3, C, =-0,1.

Zusammenfassend zeigt daid 5.29 die ermittelten Anpassungsparametgfdl und G(¢)
in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchte. Zur Darstellung des Funktionsverlaufs wurden
die Werte durch eine quadratische Ausgleichsfunktion interpoliert.
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Bild 5.29: Parameter g¢) und G(¢) zur Anpassung von Gl. 5.23 an die MelRwerte
Fr(F.) far Silicium gegen Silicium in Abhangigkeit von der relativen Luft-
feuchted.

Der Parameter £konnte danach mit der Gleichung €(0,65- 1,43¢ + 4,6002)nNY2 und

der Parameter Omit C, = 0,01 + 0,2% — 0,90¢2 approximiert werden. Fiir die Berechnung
wurde in beiden Gleichungen= (p/p) gesetzt. Die Parametep Gnd G waren Uber die von

der Feuchte unabhangige Konstante =G0,20 nNY® durch die lineare Beziehung
C, = GGy + 0,14 miteinander verbunden. Anhand der Ausgleichsfunktionen wurde festge-
stellt, dal3 die Umkehrpunkte deg-@ind G-Kurven jeweils zwischen 10 und 20 % r.F. lagen.
Co(d) durchlief dabei ein Minimum und nahm dann mit steigender Luftfeuchte in quadra-
tischer Abhangigkeit zu. Der Parameterwurde ab einer Luftfeuchte von ca. 35 % signifi-
kant und fiel mit steigender Luftfeuchte immer weiter in den negativen Bereich ab.
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5.4 Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen zwischen Silicium und Silicium

Der Parameter Cist nach Gl. 5.22 proportional zum Scherwiderstandnd zu (R/Ex)?2.

Mit dem Parameter Cwird nach Gl. 5.21 die Abhangigkeit des Scherwiderstandes von der
mittleren Flachenpressung, mngegeben. Aus dem Verlauf der Funktiong@¥und G(¢)

sind verschiedene Interpretationen maoglich:

1. Fur (R/Ex)?2=konstant, d.h. unter gleichbleibenden geometrischen und elastischen
Bedingungen folgt der Scherwiderstaryddem Verlauf der Funktion ¢@p) und nimmt
mit steigender Luftfeuchte in quadratischer Abhangigkeit zu.

2. Unter der Annahmey(¢) sei konstant, ist die GroRRe (R{E® gemaR des Kurvenver-
laufs anzupassen. WenngEals konstant angesehen wird, bedeutet dies, dal3 die am
Kontakt beteiligte Flache eine Funktion der Luftfeuchte sein muy(= Ag(¢). Die
Zunahme der Kontaktflache mit der Luftfeuchte setzt dabei ab ca. 15 % r.F. ein.

3. Aus der Abhangigkeit £¢) und der Annahme £= Ag(¢) kann gefolgert werden, dal3
die Flachenzunahme auf die Adsorption von Wasser an den Oberflachen zurtickzu-
fuhren ist, die zur Bildung von Kapillarbriicken fuhrt. Die reale Kontaktflache setzt sich
demnach aus einem Flachenanteil aus den Kapillarkontakter(4) und einem Anteil
aus dem Festkorperkontakk Ax zusammen. Der Festkdrperkontaktanteil wird dabei
naherungsweise als konstant angesehen. Fir den Terg)tRIBt neben der Zunahme
von R = R) konsequenterweise auch eine Reduzierung ¥gr E.(¢) anzusetzen.

4. Der ab ca. 35 % r.F. in den negativen Bereich abfallende Parameters€darauf hin,
dal3 mit steigender Feuchte entweder der Scherwiderstanidzunehmender Flachen-
pressung verringert wird und/oder die Flachenpressung selbst durch eine Vergréf3erung
der realen Kontaktflache abnimmit.

Unter den genannten Bedingungen kann zur Veranschaulichung der Reibung in Abhangigkeit
von der relativen Luftfeuchte folgendes Modell herangezogen werden:

Ausgegangen wird von zwei miteinander im Kontakt befindlichen Festkorperoberflachen
(Grund- und Gegenkdorper), die Mikrorauheiten mit einer mittleren HoBam aufweisen.
Vereinfachend erfolgt deren Darstellung durch eine Sinusfunktion. Mit steigender relativer
Luftfeuchte nimmt das an den Oberflachen adsorbierte Wasservolumen entsprechend der im
Bild 5.22 dargestellten Adsorptionsisothermen zu. Dabei werden aufgrund der Kapillar-
kondensation die Zwischenraume der Rauheiten mit Wasser aufgefillt. Um die Bereiche der
Festkorperkontaktstellen herum kommt es zur Ausbildung von Kapillarbriicken, deren Quer-
schnittsflache mit dem Bedeckungsgrad zunimmt. Ein Sattigungszustand wird mit vollstan-
diger Auffullung der Rauheitszwischenraume erreicht. Bei endlichen geometrischen Abmes-
sungen der Gegenkorperoberflache findet auch bei weiterer Erhdhung des Adsorptions-
volumens keine Kontaktflachenzunahme mehr statt. Die reale Kontaktflaghst Alamit
naherungsweise gleich der konstanten geometrischen Kontaktflaghendh im weiteren
unabhangig vonp. Ausgenommen davon ist der Umfang des Gegenkérpers, an dessen
Randern der Kapillarradius weiter anwéchst. Mit zunehmendem Gegenkdrperumfang wird
dieser Beitrag jedoch vernachlassigbar.

Im Bild 5.30 sind diese Verhaltnisse graphisch dargestellt. Dabei wurde eine Unterteilung in
vier Feuchtebereiche vorgenommen, die in etwa den aus der Darstellung der Abrjgdaft F
bzw. Rk(¢) zu entnehmenden Bereichen konstanter Abhangigkeit entsprechen. Die Bereichs-
tbergange sind flielRend.
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Bild 5.30: Modell zur Beschreibung der Zunahme der realen Kontaktflagii¢)Alurch
die Kapillarbildung in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuctte
a)d <5 %, b)p =5-25 % , c)p = 25-60 %, d)Yp > 60 %,
e) Darstellung des feuchteabhéngigen Flachenanteils an der Kontaktflache.
(Die in der Grafik vereinfacht dargestellten Festkorperoberflachen weisen fir
das Silicium den im Bild 5.2, Kap. 5.1.1 gezeigten strukturellen Aufbau auf.)

Bei der Reibung zwischen den Siliciumoberflachen war somit ab einer Luftfeuchte von ca.
15 % von einer Mischreibung auszugehen, die mit steigender Luftfeuchte von der Zunahme
der Kontaktflache durch das adsorbierte Wasser aus der Umgebungsatmosphéare bestimmt
wurde. Fur den Fall der vollstandigen Bedeckung war auch ein Zustand maglich, bei dem
unter den im Kontakt herrschenden Druckverhéltnissen Wasser in den Kontaktbereich geprel3t
und der Festkorperkontakt herabgesetzt oder sogar ganz aufgehoben wurde. Der Gleitvorgang
konnte dann primar auf oder zwischen Wasserschichten stattfinden. Die Abhangigkeit der
Reibungskraft von der Auflagekraft sollte dabei sehr gering sein, was experimentell auch
belegt wurde (vgl. Bild 5.24).

Der Scherwiderstand ergibt sich anteilig aus einem Scherwiderstarter Festkdrperkon-
takte und einem Scherwiderstarglk der Kapillarkontakte. Unter der Voraussetzung
Tkk < Tk Wird der resultierende Scherwiderstand mit zunehmender Adsorption durch den
wachsenden Flachenanteil der Kapillarkontakte verringert. Mit dem jeweiligen relativen
Flachenanteitir(9) = (Ar ek / Ar) der FestkorperkontaktflachesAx an der realen Kontakt-
flache A kann der resultierende Scherwiderstam@herungsweise mit

T= O Trg + (1 0 )Tie (5.24)
beschrieben werden [181].
Eine Abschatzung der GréRenordnung des Scherwiderstanddss Festkdrperkontaktes aus
Gl. 5.22 erfolgte unter der Annahme, dal3 bei den Messungef it % der Einflu einer
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5.4 Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen zwischen Silicium und Silicium

Restbedeckung mit Wasser vernachlassigbaoigt=% 1). Des weiteren wurde der Betrag der

aus der JKR-Modell abgeleiteten Abri3krafty frr (Gl. 5.19) gleich der Abrikraft

Fa(d <1 %) gesetzt und mit Gl. 5.18 ndherungsweise die Kontaktflaghieestimmt. Den
Berechnungen wurde eine Oberflachenenergiewgrio, = 0,15-0,25 Jm [83, 186] und ein
E-Modul von E;jo, = 70 GPa [59] zu Grunde gelegt. Fur den Scherwiderstag@, ergaben

sich Werte zwischen 0,5 und 0,8 GPa. Der gleiche Ansatz wurde augh fi® %. verwen-

det. Unter der Annahme, dal3 hierbei der Scherwiderstand primar durch den feuchteabhéan-
gigen Kapillaranteil bestimmt waofc — 0), ergaben sich firp o mit . y,0= 0,073 Jir?

[187] und E, o = 2 GPa [187] Werte zwischag 0= 0,07 und 0,1 GPa.

Mit dem gezeigten Modell kann das in den experimentellen Untersuchungen zur Reibung
zwischen Silicium und Silicium beobachtete Verhalten in Abhangigkeit von der relativen
Luftfeuchte und der Auflagekraft qualitativ verstanden werden.

Der Einflu3 der Temperatur auf die Reibungs- und Abril3kraft wurde bei Probentempera-

turen von bis zu = 200°C untersucht. Die dabei beobachteten Abhangigkeiten sind sche-
matisch imBild 5.31 dargestellt.

a) ohne Reibungskontakt b) nach Reibungskontakt

Abri3kraft Fy
Abrikraft Fy

Probentemperatur T, Probentemperatur T,
e c) ux d)
“§ "E F = konstant
X X
2] [2])
2 2 \__/
C [
> >
2 T, = konstant 2
(4 o

y

Auflagekraft R Probentemperatur T,

Bild 5.31: Qualitative Abhangigkeiten der Abri3- und Reibungskraft zwischen Silicium
und Silicium unter Variation der Probentemperatgr d) statische Abril3kraft
Fa ohne vorhergehenden und b) nach einem Reibungskontakt in Abh&ngigkeit
von der Probentemperatui, Tc) Reibungskraft &in Abhangigkeit von der
Auflagekraft F bei konstanter Probentemperatuy; @) Reibungskraft & in
Abhé&ngigkeit von der Probentemperatyroei konstanter Auflagekraft F

Bei der Messung der statischen Abri3kraf{T) ohne vorhergehende Beanspruchung durch
einen Reibungskontakt (Bild 5.31a) war ab einer Temperatur yonl100°C eine deutliche
Abnahme der Abrikraft mit steigender Temperatur zu verzeichnen (vgl. Bild 4.24,
Kap. 4.1.4.4). Dieses Verhalten kann mit einer temperaturbedingten Desorption von Ober-
flachenwasser und/oder mit der Herabsetzung der Oberflachenspannung durch die Tempe-
raturerhdhung erklart werden [13]. Der Verlust von Wasser und die verminderte Oberflachen-
spannung haben dabei eine Reduzierung des zwischen Spitze und Probe eingeschlossenen
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5. Diskussion

Adsorptionsvolumens und damit der Kapillarkraft bzw. der realen Kontaktflache zur Folge
und konnten so zu einer verminderten Abril3kraft fihren.

Ein dazu kontréres Verhalten wurde im Zusammenhang mit der Beanspruchung durch einen
Reibungskontakt beobachtet (Bild 5.31b). Mit steigender Probentemperatur nahm die Abrif3-
kraft naherungsweise in quadratischer Abhangigkeit zu (vgl. Bild 4.23d, Kap. 4.1.4.4). Mog-
licherweise hatte durch die Kontaktbeanspruchung in Verbindung mit der temperaturbeding-
ten Desorption des Wassers ein Wechsel des Oberflachencharakters des Siliciumdioxids von
hydrophil zu hydrophob stattgefunden. Nach [188] setzt eine Dehydroxylation ab etwa 170°C
ein. Die damit verbundene Zunahme der Oberflachenenergie [109] kann als Erklarung fur die
Zunahme der Abri3kraft bei hGheren Probentemperaturen dienen.

Bei den Reibungsmessungen war festzustellen, dal3 die Reibungskraft unabhéngig von der
Temperatur mit steigender Auflagekraft zunahm und qualitativ die gleiche Abh&ngigkeit wie
bei den Messungen bei Raumtemperatur zu beobachten war (Bild 5.31c). Bei konstanter
Auflagekraft (Bild 5.31d) stieg die Reibungskraft bgi=T30°C gegenliber den Messungen

bei Raumtemperatur um 3-5nN an und fiel anschlieRend mit steigender Temperatur bis
Tp=50°C um etwa 10 nN ab. Fur Temperaturen von 50-150°C blieb die Reibungskraft dann
auf konstantem Niveau und nahm mit weiterer Temperaturerhbhung bis al#0D°C um
durchschnittlich 10 nN zu (vgl. Bild 4.23a-c, Kap. 4.1.4.4).

Fur Messungen, bei denen eine dynamische Abril3kraft bestimmt wurde, erfolgte die Berech-
nung einer Reibungszapt gemal Gl. 5.15. Die ermittelten Reibungszahl&(T ) sind im
Bild 5.32 fiir Fy = 50 nN bzw. g = 150 nN graphisch dargestellt.
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Probentemperatur T, in °C

Bild 5.32: Reibungszahl* fur Silicium gegen Silicium in Abh&ngigkeit von der Proben-
temperatur F bei einer Normalkraft vony== 50 nN bzw. |g = 150 nN.

Fur eine konstante Normalkraft war dabei eine Abnahme der Reibungézaitl steigender
Probentemperatur festzustellen. Dies wurde auf die zunehmende Abril3kraft und damit auf
eine erhdhte Normalkraftkomponente im Kontakt zurtickgefuhrt.

Oberflachenveranderungen durch den Reibungskontakt

Anhand von Reibungskontrastaufnahmen wurde eine Zunahme der Reibungskraft auf
Probenbereichen festgestellt, die durch mehrfache Ubergleitung beansprucht wurden (vgl.
Kap. 4.1.5). Diese Bereiche waren auch noch nach langerer Zeit und unter h6heren Tempera-
turen bis 200°C nachzuweisen. Vermutet wird hier, dal3 eine Glattung atomarer Rauheiten
durch die Kontaktbeanspruchung stattfand. Eine durch die Reibungsbeanspruchung hervorge-
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rufene Anderung der Oberflachentopographie konnte an den Siliciumproben in keiner
Messung nachgewiesen werden. Das schliel3t jedoch lokale Verédnderungen nicht aus, die
topographisch aufgrund der Auflésungsbegrenzung durch die Spitzenendgeometrie nicht
nachgewiesen werden konnten. Fir den Reibungskontakt wiirde das eine Zunahme der realen
Kontaktflache bedeuten und somit zu einer Erh6hung der Reibungskraft fihren. Der dazu
notwendige Glattungsprozel3 kann ab einer gewissen Grenze als abgeschlossen angeseher
werden und eine weitere Kontaktflachenzunahme wird nicht mehr stattfinden. Daftir sprechen
die im Kap. 4.1.5 dargestellten Ergebnisse, wonach die Zunahme der Reibungskraft auf vor-
beanspruchten Oberflachenbereichen maximal bei 40-50 % gegeniber den unbeanspruchten
Bereichen lag und nicht weiter erhéht werden konnte.

5.5 Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen
zwischen Saphir und Silicium

Der Einflu der Topographie auf die Reibungskraft wurde an den drei Saphiroberflachen

C-, A- und R-Plane untersucht. Aus den in der Ergebnisdarstellung (Bild 4.35, Kap. 4.2.4.1)
gezeigten Reibungskontrastaufnahmen ging hervor, dal} die topographische Oberflachenstruk-
tur der einzelnen Probenorientierungen unterschiedliche Auswirkungen auf die Reibungskraft
im Bereich der Topographiestufen hatte. Aus lokalen Topographiesteigungen resultierende
Reibungskraftanderungen wie sie bei den Siliciumoberflachen beobachtet wurden, waren bei
den Saphiroberflachen auszuschliel3en, da Rauheiten auf den ebenen Probenbereichen nicht
vorhanden waren. Zur Erlauterung sind die relevanten StruktureinflissBildn5.33
schematisch abgebildet. Dabei wurde von den im Bild 5.4 gezeigten Modelltopographien fur
die C- und A-Plane-Oberflachen ausgegangen und angenommen, dal3 die Oberflachen mit
einem Wasserfilm von mindestens 0,5 nm Dicke bedeckt waren, der aus einer Adsorption an
den Oberflachen resultierte (vgl. auch Bild 5.5, Kap. 5.1.2). Fir die Siliciumspitze wurde eine
Breite von 50 nm und ein Spitzenendradius von 1000 nm angesetzt. In der Graphik werden
die H6hen gegenuber den Breiten mit einem Faktor 14 vergrof3ert dargestellt.

Fur die A-Plane-Oberflache wurde festgestellt, daf} die Reibungskraft an den Stufen niedriger
war als auf den ebenen Bereichen. Hierbei ist anzunehmen, daf} aufgrund der geringen Stufen-
hohe von ca. 0,5 nm der Wasserfilm, dessen angenommene Dicke mindestens im Bereich der
mittleren Stufenhohe lag, die Oberflache vollstandig bedeckt. Die Gleitbewegung der Spitze
erfolgte demnach immer im Wasserfilm (Bild 5.33a). Bei Ubergleitung einer Topographie-
stufe wirde dies zum einen zu einer verminderten Kapillarkraft durch die Vergréf3erung des
mittleren Abstandes der Oberflachen innerhalb des Wasserfilms fiihren [168] (vgl. Bild 5.17),
zum anderen ist anzunehmen, daf} gleichzeitig die Kontaktfliche herabgesetzt wurde. Beide
Faktoren hatten damit, wie gezeigt, eine Reduzierung der Reibungskraft beim Ubergleiten
einer Stufe zur Folge.

Fur die R-Plane-Oberflache kann angenommen werden, dafd sich aufgrund der héheren
Flachendichte der Topographiestufen die Spitzenoberflache im Mittel immer auf einer Stufe
befand und somit ein Reibungskontrast an einer diskreten Struktur wie bei der A-Plane-Ober-
flache nicht abgebildet wurde.
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Bild 5.33: Schematische Darstellung topographisch bedingter Einflu3faktoren auf die
Kontaktwechselwirkungen an den Saphiroberflachen:
a) Saphir-(A-Plane)-Oberflache, b) Saphir-(C-Plane)-Oberflache,
c) Flachenkontakt, d) reduzierte Kontaktflache an einer Topographiestufe.

Bei den C-Plane-Oberflachen wurde bei der Bewegung in der einen Richtung eine Zunahme
der Reibungskraft beobachtet, wahrend nach der Richtungsumkehr an gleicher Stelle deren
Abnahme zu verzeichnen w&ei genauerer Betrachtung ist dieses Verhalten jedoch nicht auf
die Anderung der Reibungskraft selbst zuriickzufiihren. Im Fall der Annaherung an eine Stufe
(im Bild 5.33b von links nach rechts) ist anzunehmen, daf3 es im Abstand von einigen
Nanometern zu einem Sekundarkontakt zwischen dem Schaft der Spitze und der Saphirober-
flache kam. Dabei wird die Spitze von einer an dieser Stelle zusatzlich auftretenden Kapillar-
kraft zur Stufe hin gezogen. Die Richtung der zugehdrigen Kraft ist der Reibungskraft entge-
gengesetzt, so dald die resultierende Mel3kraft reduziert wurde. Bei der Bewegung der Spitze
in umgekehrter Richtung (im Bild 5.33b von rechts nach links), d.h. weg von der Stufe muf}
der Sekundarkontakt wieder getrennt werden. Die dazu notwendige Abril3kraft wird dabei zu
einer erhohten Mel3kraft fihren, die sich als scheinbare Zunahme der Reibungskraft aul3ert.
Prinzipiell ist mit dem Auftreten dieses Effekts an jeder Struktur zu rechnen, also auch an den
Stufen der A-Plane-Oberflache. Er wird aber primér durch die Stufenh6he bestimmt, wie aus
dem Vergleich von Bild 5.33a und Bild 5.33b hervorgeht.

Im Vergleich zu den Siliciumoberflachen, bei denen im Mittel beziglich der Oberflachen-
topographie von einer konstanten Kontaktfliche ausgegangen werden konnte, mufl3 bei den
Saphiroberflachen mit einer drastischen Reduzierung der Kontaktflache beim Ubergleiten
einer Topographiestufe gerechnet werden (Bild 5.33c und d). Damit verbunden ware eine Zu-
nahme der mittleren Flachenpressung, die aus dem Ubergang von einem Flachenkontakt in
einen Linien- oder naherungsweise in einen Punktkontakt resultiert. Letzteres kann auch als
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eine mogliche Ursache fir den verstéarkt bei den Messungen an den Saphir-Proben beobach-
teten Verschleil3 der Siliciumspitzen angesehen werden. An den Oberflachen der Spitzen
waren dadurch lokal sehr hohe mechanischen Spannungen mdglich, die in Verbindung mit
chemischen Reaktionen durch das adsorbierte Wasser bzw. die gebundenen OH-Gruppen die
Bedingungen flur eine sog. Spannungsrif3korrosion ergeben konnten [92, 189, 190].

Ein Einflul3 der Oberflachenorientierung auf die Reibungs- und AbriBkraft konnte an den
Saphirproben nicht nachgewiesen werden. Bei vergleichenden Messungen wurden zwar
Unterschiede im Niveau der Reibungskraft zwischen den C-, A- und R-Plane-Oberflachen
untereinander festgestellt, eine Zuordnung im Sinne einer reproduzierbaren Rangfolge war
dennoch nicht mdglich. Nach [87] sollten die einzelnen Oberflachenorientierungen geringe
Differenzen in ihren Oberflachenenergien aufweisen, die jedoch durch die Adsorption von
Wasser aus der Umgebungsatmosphéare in jedem Fall stark herabgesetzt werden [191]. Es ist
deshalb anzunehmen, daf} dadurch kein signifikanter Unterschied in den Oberflachenenergien
mehr feststellbar war und die Reibungs- und Adhasionseigenschaften nur noch vom
Adsorptionsfilm bzw. einer daraus resultierenden Reaktionsschicht bestimmt wurden.

In weiteren Mel3reihen, die nicht in direktem Zusammenhang mit der vorliegenden Arbeit
standen, wurde versucht, den Einflul3 des vermuteten Adsorptionsfilms herabzusetzen, um
damit eine Differenzierung zwischen einzelnen Oberflachenorientierungen zu ermdglichen.
Dazu sind Reibungsmessungen an einer polierten polykristalling®s;-Keramik unter
Variation der Probentemperatus durchgefiuhrt worden. Mit zunehmender Temperatur wurde
hierbei eine Verbesserung der topographischen Abbildungsqualitat festgestellt, wobei feinere
Details der Oberflachenstruktur mit hoherer Ortsauflosung dargestellt werden konnten. Bei
Raumtemperatur wurde auf den untersuchten Probenbereichen eine homogene Gleichver-
teilung der Reibungskraft registriert. Fir Temperaturen wor I00°C traten dann auf scharf
begrenzten Flachen Unterschiede im Reibungskontrast hervor. Die Gr6l3e von Flachen kon-
stanter Reibungskraft korrespondierte dabei mit der mittleren Korngrdof3e der polykristallinen
Al,Os-Keramik, die bei 0,8im lag. DasBild 5.34 zeigt ein bei einer Temperatur von

Tp = 200°C aufgenommenes Reibungskontrastbild im Vor- und Ricklauf.

Vorlauf 1 um Rucklauf 1 um

Bild 5.34: Reibungskontrasiuf einerpolykristallinen ALOs-Oberflache bei einer Proben-
temperatur von = 200°C.
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An der Oberflache des polykristallinen Materials lagen kristallographisch verschieden orien-
tierte ALOs-Oberflachen in statistischer Verteilung vor. Es wird angenommen, dal infolge der
erhohten Probentemperatur und einem orientierungsabhangigen Adsorptions-/Desorptions-
verhalten eine Verminderung des Wasseranteils an den Oberflachen hervor gerufen wurde und
deshalb mefRbare Unterschiede in der Reibung zwischen bestimmten Orientierungen nach-
weisbar waren. Die relative Anderung der Reibungskraft war dabei sehr klein und lag im
Mittel unter einem Prozent. Topographische Einflisse konnten als Ursache fur den beobach-
teten Flachenkontrast ausgeschlossen werden. Eine Zuordnung der Reibungskraftanderung zu
einer definierten Kristallorientierung war nicht moglich.

Anhand der im Kapitel 4.2.5 dargestellten Ergebniss®zerflachenveranderungendurch

den Reibungskontakt ist zu vermuten, dafd in der ersten Atomlage in Verbindung mit den
daran gebundenen OH-Gruppen und dem Wasserfilm ein Materialabtrag in atomarer Dimen-
sion an den Saphiroberflachen stattfand. Als Indiz dafir konnten die beobachteten Material-
ablagerungen an den R&ndern eines Rasterfeldes gewertet werden (vgl. Bild 4.46, Kap. 4.2.5).
Wie aus den zugehoérigen Reibungskontrastaufnahmen deutlich wurde, war auf diesen Ablage-
rungen die Reibungskraft vermindert, wahrend im Bereich der vorher beanspruchten Flache
eine hohere Reibungskraft gegentber den unbeanspruchten Oberflachenbereichen festgestellt
wurde. Das liel3 den Schlul3 zu, daf? eine dinne Oberflachenschicht mit reibungsmindernden
Eigenschaften die Saphiroberflachen bedeckte. Aus den RKM-Messungen im “Contact Mode”
konnten jedoch keine Aussagen zur Schichtdicke abgeleitet werden, da nicht bekannt ist, ob
die Oberflache durch die Beanspruchung im Verlauf einer Messung weiteren Veranderungen
unterlag. Zwar wurde bei entsprechenden Untersuchungen mit méglichst geringer Auflage-
kraft gearbeitet, trotzdem bleibt eine Normalkraftkomponente aus der Adhasionswechselwir-
kung, die nicht vollstandig kompensiert werden kann. Offensichtlich fand aber ein Verschleil3
durch die Beanspruchung im Reibungskontakt mit der Siliciumspitze an dieser Schicht statt.
Denkbar ist hierbei auch ein chemisch aktivierter Abtrag einzelner Atome aus der Saphirober-
flache durch eine Reaktion mit dem Siliciumdioxid der Spitzenoberflache und dem adsor-
bierten Wasser in der Form

AlL,O; + 2 SiQ + 2 KO O AlLSi,O; [2 H,0

wobei unter hydrothermalen Bedingungen als stabiles Reaktionsprodukt eine Alumo-Silicat-
Verbindung entsteht, deren Struktur dem naturlichen Kaolin verwandt ist [192] oder auch als
binare ALO;-SiO,-Glasstruktur vorliegen kann [193]Es wird vermutet, daR die nach den
Messungen am Saphir beobachteten Materialablagerungen an den Siliciumspitzen (vgl.
Bild 4.31, Kap. 4.2.2) aus &hnlichen Verbindungen zusammengesetzt waren.

Im Ergebnis der Untersuchungen zum Verhalten unter diréktewvirkung von Wasser

(Kap 4.2.6) zeigten die Saphiroberflaichen eine hohe Reaktionsbereitschaft, die sich in der
Bildung einer gelartigen Reaktionsschicht &uf3erte. Bilk 5.35a zeigt erganzend eine an
einer Saphir-A-Plane-Oberflache unter deionisiertem Wasser aufgenommene Kraft-Weg-
Kurve. In der Vorlaufkurve wurde ein erster Einsprung bei6d nm registriert, dem bei
s=25nm ein zweiter Einsprung folgte. Aus dem im weiteren linearen Kurvenverlauf F(s)

" Diese Reaktion wird technisch zur Herstellung atomar glatter Saphiroberflachen durch Polieren,mit SiO
Suspensionen angewandt.
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wurde geschlossen, dal3 mit dem zweiten Einsprung der Kontakt mit der festen Oberflache
stattfand. Dieses Verhalten war auch anhand der Ricklaufkurve festzustellen. Der erste Abrifl3
aus dem Kontakt fand bers50 nm und mit einer Kraft von ca. 4,8 nN statt und spiegelt die
Loslosung von der festen Oberflache wider. Aufgrund der weiterhin beobachteten Kraft-
wechselwirkung wurde davon ausgegangen, dal3 die Spitze aber immer noch im Kontakt mit
der erweichten Oberflachenreaktionsschicht verblieb. Der zweite Abril3, der mit der vollstan-
digen Trennung aus dem Kontakt einher ging, erfolgte bei einem Wegrvbrbsnm.
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Bild 5.35: Kraft-Weg-Messung an einer Saphir-(A-Plane)-Oberflache unter deionisiertem

Wasser als Umgebungsmedium:
a) Kraft-Weg-Kurve und b) aus a) abgeleitete Kraft-Abstands-Kurve.

Zur Abschatzung der Reaktionsschichtdicke wurden die F-s-Kurven in Form von Kraft-
Abstands-Kurven (F-d-Kurven) dargestellt. Der Abstand d kennzeichnet dabei die Digtanz d
zwischen den Oberflachen von Spitze und Probe unter Beriicksichtigung der Cantileveraus-
lenkung. ImBild 5.35b ist die aus der im Bild 5.35a gezeigten F-s-Kurve abgeleitete F-d-
Kurve dargestellt. Die unterschiedlichen Wechselwirkungsbereiche werden durch verschie-
dene Graustufen markiert. Anhand solcher F-d-Kurven wurden fur die Dicke der erweichten
Oberflachenreaktionsschicht Werte zwischen 15 und 50 nm ermittelt.

Oxidische Silicium- und Saphiroberflachen weisen in waldrigen Losungen bei einem pH-Wert
des Elektrolyten unterhalb des materialspezifischen isoelektrischen Punktes (IEP) einen Uber-
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schuf an KD*-lonen und damit eine positiv geladene Oberflache auf. Bei einem hoheren pH-
Wert als dem IEP ist dagegen eine negative Oberflachenladung aufgrund der Gberwiegenden
Anzahl von OH-lonen zu erwarten [108]. Aus dem zu b= 5,5 bestimmten pH-Wert des
Wassers war dementsprechend fir die,S)0erflache (IEBq,= 2) der Siliciumspitze von

einer negativen Oberflachenladung und fur die Saphir-Oberflachg, EP9) von einer
positiven Ladung auszugehen. Die entgegengesetzt geladenen Oberflachen von Spitze und
Probe konnten somit zu einer langreichweitigen attraktiven Kraftwechselwirkung beitragen,
die als mogliche Ursache fir den bereits in einem Abstand von ca. 65 nm zur Festkodrperober-
flache registrierten Einsprung bei der Messung der Kraft-Weg-Kurven anzusehen war
[194, 195]. Dem anschlieRenden Eindringen der Spitze in die Reaktionsschicht wurde eine
durch die Nachgiebigkeit der Schicht bedingte Kraft entgegengesetzt, die vermutlich auch
vom dynamischen Flieverhalten innerhalb der Schicht mitbestimmt wurde. Aul3erdem ist die
Bildung einer elektrochemischen Doppelschicht wahrscheinlich, die an der Grenzflache
Saphir-Festkdrper/Schicht ein absto3endes Potential zur Folge hatte [94, 196]. Das in den
Kraft-Weg-Messungen beobachtete Abril3verhalten konnte mit der Ausbildung einer Kapillar-
bricke verglichen werden (vgl. Bild 5.17, Bild 5.19), wobei hierbei anzunehmen war, dal3 es
sich um eine Materialbriicke aus dem Material der Oberflachenreaktionsschicht handelte.

An feuchter Luft werden in Zusammenhang mit einem adsorbierten Wasserfilm &ahnliche
Oberflachenreaktionen erwartet, allerdings mit deutlich geringerer Intensitat. Chemisch gese-
hen ist trotz der geringen Wasserloslichkeit a@iel ;05 die Bildung von stabilen Aluminium-
hydroxiden an den Oberflachen moglich [85, 197-199]. Ob ein solcher Prozel3 bei den RKM-
Messungen durch tribochemische Reaktionen im Reibungskontakt mit den Siliciumspitzen
ausgelost oder gefordert wurde, konnte nicht geklart werden.

Die Annahme einer "weichen” Reaktionsschicht auf den Saphiroberflachen, die sich durch den
EinfluR des adsorbierten Wassers aus der Umgebungsatmosphare bildet, ist auch durch Unter-
suchungen aus der Literatur gerechtfertigt. In [200] wird z.B. angesichts von Nanohartemes-
sungen an Saphir-Einkristalloberflachen von einem ca. 4-6 nm dicken Oberflachenbereich
berichtet, der durch den Einflul? chemisorbierten Wassers erweicht wurde [201, 202]. Anhand
der dargestellten Eindruckversuche wird gezeigt, dal3 diese als "Soft Layer’ bezeichnete
Schicht bereits bei Auflagekréaften deutlich unter 0,1 mN vom Indenter (Radi@8@ nm)
durchdrungen wurde. Bei Vergleichsmessungen ap-Sigerflachen war eine solche Schicht

nicht nachweisbar [200].

In Anbetracht der festgestellten Veranderungen an den Saphiroberflachen im Reibungskontakt
und der beobachteten Materialschichten an den Siliciumspiperieunter Beriicksichtigung

der gezeigten Oberflachenreaktionen bei direkter Einwirkung von Wasser wird im weiteren
davon ausgegangen, dald sich auf den Saphiroberflachen eine aus Aluminiumhydroxidverbin-
dungen und Wassermolekilen zusammengesetzte Reaktionsschicht befand. Im Kontakt mit
der Siliciumdioxidoberflache der Spitze konnten sich Alumo-Silicat-Verbindungen bilden und
ein Materialubertrag von der Reaktionsschicht auf die Oberflache der Spitze war méglich. Der
Kontakt hatte damit priméar zwischen chemisch ahnlich aufgebauten Schichten stattgefunden
und nicht direkt mit den Festkdrperoberflachen von Siliciumspitze und Saphirprobe.

" vgl. Kapitel 4.2.2: “Siliciumspitzen im Reibungskontakt mit Saphir’
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Zusammenfassend wird fir die Interpretation der Reibungs- und AbriRkraftmessungen das im
Bild 5.36 dargestellteSchichtmodell fir den Kontakt zwischen Saphir und Silicium ange-
nommen. Unter realen Bedingungen werden die gezeigten Grenzflachen dabei durch un-
scharfe Ubergénge gekennzeichnet sein.

Wasserfilm Labor-

\ e atmosphare

A}

Bild 5.36: Schematische Darstellung der angenommenen Kontaktbedingungen bei den
Reibungs- und Abril3kraftmessungen zwischen Saphir und Silicium.

Aus den Reibungs- und AbriBkraftmessungen, die unter VariatioAufrgekraft F| bzw.
derrelativen Luftfeuchte ¢ durchgefiihrt wurden, waren die iBild 5.37 qualitativ darge-
stellten Abh&ngigkeiten festzustellen:
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Bild 5.37: Qualitative Abhangigkeiten der Reibungs- und Abril3kraft zwischen Saphir und
Silicium: a) Reibungskraft &=in Abhangigkeit von der Auflagekraft, Foei
konstanter relativer Luftfeucht®, b) Reibungskraft &in Abh&ngigkeit von
der relativen Luftfeuchté bei konstanter Auflagekraft Fc) statische Abril3-
kraft F, in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchge

Mit steigender Auflagekraft nahm die Reibungskraft bei konstanter relativer Luftfeuchte zu.
Fur eine konstante Auflagekraft wurde mit steigender relativer Luftfeuchte ebenfalls ein
Anstieg der Reibungskraft ermittelt, wobei fur> 30-50 % der Zuwachs zum Teil stagnierte
und die Reibungskraft nahezu konstant war. Anhand der Kraft-Weg-Messungen wurde bis zu
einer relativen Luftfeuchte von ca. 30-50 % immer eine Zunahme der statischen Abri3kraft
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mit steigender Feuchte festgestellt. i 50 % war die Tendenz uneinheitlich. Zum Tell
war ein weiterer Anstieg der Abril3kraft zu verzeichnen, in anderen Meflreihen wurde eine
Abnahme mit steigender Luftfeuchte ermittelt. Eine bestimmte Anderung zwischen der stati-
schen Abri3kraft vor und nach einer Reibungsbeanspruchung war nicht nachzuweisen.

Abri3kraft zwischen Saphir und Silicium

DasBild 5.38 zeigt die statische Abril3krafi\zwischen Saphir und Silicium in Abh&angigkeit

von der relativen Luftfeucht$. Die insgesamt beobachteten Mel3wertstreuungen werden in
der Grafik durch den grau unterlegten Bereich markiert. Die eingezeichneten Kurven kenn-
zeichnen die im Mittel registrierte Abhangigkei(§).
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Bild 5.38: Statische Abril3kraft Fzwischen Saphir und Silicium in Abhangigkeit von der
relativen Luftfeuchte.

Die Kurve “A” im Bild 5.38 folgt dabei naherungsweise einer Proportionali{@) F1$2 und

lie3 (analog zu den Ergebnissen der Abril3kraftmessungen zwischen Silicium und Silicium)
auf eine Zunahme der Kapillarwechselwirkung aufgrund des mit steigender relativer Luft-
feuchte zunehmenden, zwischen Spitze und Probe eingeschlossenen Adsorptionsvolumens
schlieen (vgl. Gl. 5.9 bzw. 5.10). Die fur hohe Luftfeuchten ebenfalls beobachtete Abnahme
der statischen AbriRkraft (Kurve '‘B” im Bild 5.38) deutete darauf hin, dal3 neben einer
Abh&ngigkeit vom Adsorptionsvolumen auch Eigenschaften der Oberflachenschicht an der
Spitze und/oder der Probe wie z.B. deren Viskositat oder der Haftung untereinander eine
Rolle spielten. So ist denkbar, daf3 die abnehmende Abrikraft mit einem steigenden Anteil an
in der Schicht gelostem Wasser erklart werden kann. Dabei wird die Haftfestigkeit im Kontakt
herabsetzt und es kann von einer Verringerung der Viskositat ausgegangen werden, die die
Abri3kraft mindert.

Wahrend die Messungen an den Siliciumoberflachen als gut reproduzierbar eingeschatzt
werden konnten, waren bei den Messungen am Saphir erhebliche Mel3wertstreuungen zu ver-
zeichnen, obwohl die vorzugebenden Versuchsbedingungen konstant gehalten wurden. Fest-
zuhalten ist, daf3 Gber eine nicht naher festzulegende Zeitspanne oder einer Reibungsbeanspru-
chung hinweg die AbriBkraft auf einem nahezu konstantem Niveau mit geringen Mel3wert-
streuungen verbleiben konnte. Eine Abhangigkeit der statischen Abri3kraft von der wahrend
der Messung maximal aufgebrachten Auflagekraft,& war dabei nicht festzustellen. Ande-
rerseits war vor allem bei Luftfeuchten vor» 30 % zu beobachten, daf? sich das Niveau der
Abri3kraft ohne klar erkennbare Ursache spontan anderte und dann wiederum konstant blieb.
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Dieses Verhalten zeigte sich qualitativ bei allen durchgefiihrten Mel3reihen und war unab-
hangig von der jeweils verwendeten Siliciumspitze bzw. deren Endbreite. Offenbar konnte es
leicht zu spontan ablaufenden Veranderungen im Kontakt zwischen den Siliciumspitzen und
den Saphirproben kommen. Ein definiertes Kriterium fir die beobachteten Wechsel im
Niveau der Abril3kraft konnte jedoch nicht gefunden werden.

Prinzipiell erfolgten die RKM-Messungen auch unter der Vorstellung, dal3 zumindest partiell
ein Kontakt zwischen festen Oberflachen vorlag. Im Gegensatz zum Kontakt zwischen
Silicium und Silicium war dies unter der Annahme einer Zwischenschicht nicht mehr gege-
ben. Vielmehr muf3te davon ausgegangen werden, daf3 durch die Schichten keine stabilen
Bedingungen im Kontakt bestanden. Eine mef3technische Kontrolle der Ausbildung von
Reaktionsschichten insbesondere an der Spitzenoberflache war nicht gegeben, so dal} deren
Einstellung als nicht reproduzierbar zu bewerten war. Ebenso war es nicht méglich, anhand
der Messungen im "Contact Mode” Aussagen z.B. zur Dicke der Schicht(en) oder deren
elastisch-plastischen Eigenschaften zu treffen, die als EinfluRfaktoren auf das Reibungs- und
Abri3verhalten anzusehen waren. Vor diesem Hintergrund sind auch die Reibungskraft-
messungen zu betrachten.

Reibungskraft zwischen Saphir und Silicium

Der Einfluf3 der relativen Luftfeuchte auf die Reibungskraft zwischen Saphir und Silicium

ist fur ¢ <1 % bisp = 70 % untersucht worden. Die Variation der AuflagekrafiMarde bis

ca. 300 nN durchgefihrt. Dd&ild 5.39 zeigt hierzu die Reibungskraf, zwischen Saphir

und Silicium in Abhangigkeit von der Auflagekraft Bei einer relativen Luftfeuchte von

¢ = 50 %. Dargestellt werden die Mittelwerte von Messungen, die mit Spitzen einer Endbreite
B; = 50-200 nm und B> 250 nm bestimmt wurden. Die bei den Messungen nmwt 58-

200 nm registrierten Mel3wertstreuungen werden im Bild 5.39 durch den grau unterlegten
Bereich gekennzeichnet.
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Bild 5.39: Reibungskraft g zwischen Saphir und Silicium in Abhangigkeit von der
Auflagekraft F bei ¢ =50 % und einer Spitzenendbreite vojp=50-200 nm
bzw. B > 250 nm.

Eine genauere Abhangigkeit der Reibungskraft zu einer bestimmten Spitzenendbreite war
aufgrund der hohen MeR3wertstreuungen nicht moghdnB, > 250nm waren die Streuungen
insgesamt kleiner und die Kontaktverhaltnisse definierter (vgl. Bild 4.37 und 4.38,
Kap. 4.2.4.2). Unabhangig von der relativen Luftfeuchte war im Mittel fir eine Auflagekraft
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F. > 25-50 nN ein linearer Anstieg der Reibungskraft mit zunehmender Auflagekraft festzu-
stellen. Fur F< 25-50 nN kam es meist zu einem spontanen Kontaktabril3 aus der Gleitbe-
wegung heraus. Eine kontrollierte Reduzierung der Auflagekraft unterhalb von 50 nN war
deshalb trotz der i.a. hohen Abri3kraft nur in wenigen Fallen durchzufuhren.

Das Bild 5.40 zeigt die im Mittel festgestellte Reibungskraff i Abhangigkeit von der
relativen Luftfeuchtep fur eine Auflagekraft von F=0 nN, k£ = 150 nN und F= 300 nN.
Aufgrund der geringeren MelRwertstreuungen wurden nur die Werte, #1298 nm aufge-
tragen. Bei den Messungen mit Spitzen einer Endbreite zwischen 50 und 200 nm war zwar
naherungsweise die gleiche qualitative Abhangigkeit festzustellen, die diskreten Mel3werte
unterlagen jedoch einer hohen Streuung (vgl. Bild 5.39).

z 1007 F.= 300 nN
c L
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Bild 5.40: Reibungskraft g zwischen Saphir und Silicium in Abhangigkeit von der
relativen Luftfeuchted bei einer Auflagekraft F= 0 nN, k =150 nN und
F_. =300 nN.

Wie die Untersuchungen zeigten, nahm bei konstanter Auflagekraft ugd<f@0-50 % die
Reibungskraft mit steigender relativer Luftfeuchte im Mittel zu. Bei einer Luftfeuchte von

¢ > 30-50 % verblieb die Reibungskraft dagegen nahezu auf konstantem Niveau. Die stei-
gende relative Luftfeuchte Ubte demnach zwisapen30 % und 70 % keinen signifikanten
Einfluld mehr auf die Reibung aus. Die Reibungskraft zwischen den angenommenen Ober-
flachenschichten bzw. deren Scherwiderstand untereinander wéare damit in diesem Feuchte-
bereich primér von der Auflagekraft abhéangig.

Hinsichtlich der Angabe einer Reibungszahl fur den Gleitkontakt zwischen Saphir und Sili-
cium stellt sich analog zu den Messungen zwischen Silicium und Silicium die Frage nach der
tatsachlich im Kontakt wirksamen Normalkrafi.Hrotz der i.a. hohen statischen Abri3kraft
fand ein Kontaktabri3 aus der Gleitbewegung oft schon bei kleiner positiver Auflagekraft
statt. Offensichtlich eignete sich die statische Abri3kraféch hier nicht zur Festlegung der
Normalkraft gemafd = R + F, (Gl. 5.13). Zur Angabe einer Normalkraft erscheint es daher
auch hier wieder zweckmalfig anzunehmen, dal3 die effektiv im Gleitkontakt wirksame Adha-
sionskomponente der Normalkraft naherungsweise durch die dynamische Abrijkgaft F
wiedergegeben wird und somit die BeziehuRg-F_ + Fa, qyn (Gl. 5.14) vorzuziehen ist.

Die Gultigkeit von Gl. 5.14 vorausgesetzt und unter der Annahme einer von der Auflagekraft
unabhangigen Adhasionskraft kann eine Darstellung der Reibungskraft in Abh&ngigkeit von
der Normalkraft erfolgen. Dementsprechend isBid 5.41 die Reibungskraft &£in Abhan-
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gigkeit von der Normalkraft { fur ¢ <1 %, ¢ = 30 % undd = 50-70 % aufgetragen. Zur
Ermittlung der dargestellten Kurven wurden die Messungen herangezogen, bei denen ein
stetiger Kurvenverlauf &F_ ) bis zum Kontaktabril3 mit F< 0 nachgewiesen wurde (vgl.

Bild 4.39, Kap. 4.2.4.2). Die ermittelten Werte fiir die dynamischen AbriBkfaft,-Hagen

bei maximal 50 nN.
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Bild 5.41: Reibungskraft g zwischen Saphir und Silicium in Abhangigkeit von der
Normalkraft iy = R + Fa gyn bei¢ <1 %,¢ = 30 % undp = 50-70 %.

Die Berechnung der Reibungszatil erfolgte gemafd Gl. 5.15 mjit* = Fg/(F_ + Fa gyn). Das
Bild 5.42 zeigt die ermittelte Reibungszglit in Abhangigkeit von der Normalkrafty-und
der relativen Luftfeuchté fur die Werte nach Bild 5.41.
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Bild 5.42: Reibungszahj* fiur Saphir gegen Silicium in Abh&angigkeit von der Normal-
kraft Ry = R + Fa, ayn und der relativen Luftfeucht
a)*(Fy) beigp < 1 %,¢ = 30 %, undp = 50-70 %,
b) u*(¢) bei Ry = 25 nN, Iy =50 nN, g = 100 nN und k= 300 nN.
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5. Diskussion

Mit zunehmender Normalkraft fiel die Reibungszalfl immer starker ab und lag fir

Fn =300 nN undb < 1% beip* = 0,13 bzw. furp = 50-70 % bep* = 0,2. Eine Extrapolation
des Funktionsverlaufs lieferte fin B> 300 nN konstante Reibungszahlwerte o= 0,1

bei ¢ < 1% bzw.u* = 0,15 firg = 30-70 %. Die gleichen Abhé&ngigkeiten gelten naherungs-
weise auch fur den Einflul? der Auflagekraft &uf die Reibungzahl*, wenn gemal der
Bestimmungsgleichung der Normalkraft (Gl. 5.14) mit=FR_ + Fa qyn und mit i >> Fy gy,

fur die Normalkraft l|g=F_ folgt. Eine konstante Reibungszahl stellt sich dabei um so
schneller ein, je kleiner die Adhasionskomponente der Normalkraft ist.

Der Einflul3 der Gleitgeschwindigkeit auf die Reibungskraft wurde fiir Geschwindigkeiten
von Vg = 10-200um/s untersucht. Die ermittelten Ergebnisse lieRen eine Differenzierung
zwischen den Messungen bei einer relativen Luftfeuchtepvori % und den Messungen bei

¢ =30 % zu (vgl. Bild 4.43, Kap. 4.2.4.4). Eine qualitative Zusammenfassung der beobachte-
ten Abh&angigkeiten wird inBild 5.43 wiedergegeben. In der Graphik wurde zur Darstellung
der Geschwindigkeit eine logarithmische Einteilung gewahlt.
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Bild 5.43: Qualitative Anderung der Reibungskraft Ewischen Saphir und Silicium in
Abhéangigkeit von der Gleitgeschwindigkei bei relativen Luftfeuchten von
a)$ <1 % und b} = 30-70 %.

Wie aus dem Bild 5.43a ersichtlich wird, war fik 1 % und zumindest bei Gleitgeschwin-
digkeiten von ¥ > 20um/s eine naherungsweise lineare Zunahme der Reibungskraftt F
der logarithmisch aufgetragenen Gleitgeschwindigkejt festzustellen. Dieses Verhalten
korrespondiert mit dem in [184] angegebenem Ansatz

T=T14, +C,In(v) (5.25)
der die Abhangigkeit des Scherwiderstamdgom Geschwindigkeitsverhaltnis v =g(¥v),
beschreibt, wobei, , und G, Konstanten sind undyeine systemspezifische Geschwindigkeit
darstellt [201]. Unter den genannten Bedingungen war demnach von einer Proportionalitat
gemall k-~ In(v) auszugehen. Der Ansatz nach Gl. 5.25 wurde zur Charakterisierung der
Reibung an molekular dinnen Oberflachenfilmen (z.B. Langmuir-Blodgett-Schiatrién)
wickelt und ist bei geringer Luftfeuchte offenbar auch fir die Beschreibung der Reibung an
den Saphiroberflachen anwendbar.

Bei hoherer Luftfeuchte waren die festgestellten Abhangigkeiten komplexer. Fir eine Gleitge-
schwindigkeit zwischen @/= 50-200um/s (Bereich “A” im Bild 5.43b) war bei konstanter
Auflagekraft eine von der Geschwindigkeit nahezu unabhangige Reibungskraft festzustellen.
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Mit Reduzierung der Gleitgeschwindigkeit ayf ¥ 50um/s wurde zuerst eine Zunahme der
Reibungskraft mit fallender Geschwindigkeit beobachtet, die dann zwischentb/2%®in
Maximum erreichte (im Bild 5.43b mit "C" gekennzeichnet). Dabei war die Zunahme der
Reibungskraft im Vergleich zur Reibungskraft bgi=v50-200um/s um so grol3er, je hoher
die Auflagekraft war. Fur Gleitgeschwindigkeiteg ¥ 20pum/s konnte dann wieder eine
Abnahme der Reibungskraft mit fallender Geschwindigkeit registriert werden, deren Mini-
mum ("D") versuchsabhangig zwischen 11 unguis in einem eng begrenzten Bereich von

+ 0,5um/s lokalisiert wurde (vgl. Bild 4.44Db, Kap. 4.2.4.4).

Aus der Literatur sind Analogien zur beobachteten Geschwindigkeitsabhangigkeit in Zusam-
menhang mit der Untersuchung der Reibungseigenschaften organischer Schichtsysteme zu
finden [204]. In [205] werden z.B. RKM-Messungen bei einer Luftfeuchte von 30-60 % an
Gelatine-Filmen vorgestellt, in deren Ergebnis ebenfalls eine progressive Zunahme der
Reibungskraft mit abnehmender Gleitgeschwindigkeit und steigender Auflagekraft festgestellt
wurde (Bereich ‘B im Bild 5.43b). Die beobachteten Abh&angigkeiten wurden auf ein visko-
elastisches Verhalten des Materials und damit verbundenen Relaxationsvorgdngen zurick-
gefiihrt. Die Ahnlichkeit dieser Untersuchungsergebnisse mit den im Rahmen der vorliegen-
den Arbeit durchgeflihrten Reibungskraftmessungen zwischen Saphir und Silicium lassen
vermuteten, dal3 in der angenommenen Zwischenschicht qualitativ vergleichbare Verhaltnisse
vorlagen. Die Eigenschaften solcher (molekularer) Schichten kénnen sich als ausgesprochen
komplex darstellen und sind von verschiedenen Faktoren wie Schichtdicke, Beanspruchungs-
richtung und Vorbelastung, Druck, Struktur und Kommensurabilitdt der Oberflachen sowie
dem Ordnungszustand der Molekile innerhalb der Schicht abhangig [206, 207]. Werden der
angenommenen Zwischenschicht gelartige oder Flissigkeitseigenschaften zugsoidcret,

mit abnehmender Schichtdicke zwischen den Festkorperoberflichen auch davon ausgegangen
werden, dal3 (u.a. geschwindigkeitsabhangig) kontinuierlich verlaufende Phasenlbergénge
vom fliissigen in einen festkdrperahnlichen Zustand mdglich sind (Solidifikation). Fur den
Festkorper- und den Flussigkeitszustand ist dabei mit einer geringen Reibungskraft zu
rechnen, im amorphen Ubergangszustand dagegen mit einer erhéhten Reibung [208]. Ein
Zusammenhang zwischen der Variation der Schichtdicke und der Gleitgeschwindigkeit kann
hierbei ebenso angenommen werden [207, 209].
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6. Zusammenfassung

Das Ziel der vorliegenden Arbeit war die rasterkraftmikroskopische Untersuchung der
Reibung von Silicium- und ADs-Einkristalloberflachen im Gleitkontakt mit Silicium unter
Variation der Beanspruchungsparameter und der Umgebungsbedingungen.

Als Probenmaterial wurde einkristallin8gicium verwendet, dessen Oberflachenorientierung
parallel zur (100)-Ebene lag. Fur die Untersuchungen am Aluminiumoxid k&aehnir-
Einkristalle zum Einsatz deren Oberflachen parallel zu den kristallographischen Ebenen
(0001)-C-Plane(1120)-A-Plane und1102) -R-Plane orientiert waren und die zur Proben-
vorbereitung bei 1500°C an Luft getempert wurden. Als Gegenkorper fur die rasterkraft-
mikroskopischen Reibungsuntersuchungen dienten kommerzielle balkenférmige Cantilever
rechteckigen Querschnitts mit integrierBondenspitzeaus einkristallinenSilicium.

Zur Durchfuihrung der Experimente standen zwei kommerzZrdigerkraftmikroskope zur
Verfligung (Standard- und Table-Top-RKM), die im “Constant Force Mode” betrieben
wurden. Die qualitative Reibungsmessung (Reibungskontrastmessung) erfolgte im Normal-
mode. Zur quantitativen Bestimmung dReibungskraft wurden Topographiemessungen her-
angezogen, die im Paralleilmode durchgefiihrt wurden. Zusatzliche Informationen zu den
Wechselwirkungskréaften wurden aus der Messung von Kraft-Weg-Kurven gewonnen.

Die Untersuchung der Reibungs- und Kontaktwechselwirkungen zwischen Silicium und
Silicium bzw. Saphir und Silicium wurde bei Raumtemperatur unter Variation der relativen
Luftfeuchte zwischen <1 % und 70 % durchgefihrt. Die Variation der Auflagekraft erfolgte
fur die Paarung Silicium/Silicium bis ca. 150 nN und fir die Paarung Saphir/Silicium bis ca.
300 nN. Weitere Parametervariationen wurden am Silicium bzgl. der Probentemperatur und
am Saphir bzgl. der Gleitgeschwindigkeit realisiert.

Die Topographieuntersuchungen zeigten, dalRSilesum eine aus zufallig verteilten Rau-
heiten homogen zusammengesetzte Oberflachenstruktur aufwies. Die lokale Rauhtiefe lag
zwischen 0,5 und 3 nm. Des weiteren waren die Siliciumoberflachen mit einer 1-2 nm dicken,
amorphen Siliciumdioxidschicht bedeckt und als hydrophil anzusehen. Die getemperten
Saphiroberflachen wiesen orientierungsabhangig, eine sich periodisch fortsetzende Terras-
senstruktur mit variierender Breite und Stufenhéhe auf und zeigten einen hydrophilen Ober-
flachencharakter. Zur vereinfachten Beschreibung der Silicium- und Saphiroberflachen
wurden jeweils charakteristiscModelltopographien abgeleitet.

Die Oberflachen der als Gegenkdrper eingesetdigcaumspitzen wiesen eine Bedeckung
mit amorphem Siliciumdioxid auf. Eine geometrische Charakterisierung der Spitzen wurde
anhand von rasterelektronen- und transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen sowie
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der in-situ-Bestimmung der Spitzengeometrie aus rasterkraftmikroskopisch aufgenommenen
Topographien vorgenommen. Dabei wurde festgestellt, daf die Siliciumspitzen infolge eines
Reibungskontaktes einem Verschleil3 unterlagen, der sich in einer Verkirzung der Spitzen-
lange und einer daraus resultierenden Verbreiterung der Spitzenendbreite &uf3erte. Die bean-
spruchten Spitzen wiesen eine ebene Endflache auf, deren Oberflachenrauheit <1 nm war.
Zur Charakterisierung der Spitzen wurde Z¢tindermodell abgeleitet, mit dem die Spitzen-
geometrie ndherungsweise aus der Spitzenendbreite bestimmt werden kann.

Zur Bewertung der durchgefuhrtéfraft-Weg-Messungen wurden unter Berlicksichtigung

der experimentell realisierten Versuchsparameter Modellrechnungen zur Einsprung- und
Abri3kraft durchgefuhrt. Aus dem Vergleich mit den Untersuchungsergebnissen wurde gefol-
gert, dal3 die Grol3e der Einsprungkraft sowohl bei der Paarung Silicium/Silicium als auch bei
der Paarung Saphir/Silicium auf eine adsorptionsbedingt vorhandene Wasserschicht an den
Oberflachen und eine daraus resultierende Kapillarwechselwirkung zuriickzufiihren war. Eine
Differenzierung zwischen Festkorperadh&sions- und Kapillarkraft konnte bei beiden Material-
paarungen anhand der Kraft-Weg-Kurven nicht vorgenommen werden.

Bei der Untersuchung dé&teibung zwischenSilicium und Silicium wurde festgestellt, dal3
lokale Abweichungen von der mittleren Reibungskraft eindeutig mit der lokalen Steigung der
Oberflachentopographie korreliert waren. Die Anderungen der Reibungskraft wurde auf
eine mit der Steigung variierende Normalkraft senkrecht zur Probenoberflache zuriickgefuhrt.
Bei der Reibung zwischeésaphir und Silicium standen die beobachteten Reibungskraftande-
rungen in direktem Zusammenhang mit der topographischen Struktur der C-, A- und R-Plane-
Oberflachen und waren allein durch Kanteneffekte an den Topographiestufen begrindet, die
als vernachlassigbar klein angesehen werden konnten.

Die in Abhangigkeit von der relativen Luftfeuchte beobachtete Zunahmestaéschen
AbriRRkraft zwischerSilicium und Silicium zeigte qualitativ eine Ubereinstimmung mit dem

an hydrophilen Siliciumoberflachen erwarteten Adsorptionsverhalten des Wassers aus der
feuchten Luft. Unter der Bedingung, dald bei rauheitsbehafteten Oberflachen ein von den
geometrischen Verhaltnissen und vom Adsorptionsvolumen abhangiges Flussigkeitsvolumen
zwischen der Spitzen- und der Probenoberflache eingeschlossen wird, wurde davon ausge-
gangen, dafR die Anderung der AbriBkraft primar von einer Kapillarkraftkomponente bestimmt
wurde, die proportional mit dem eingeschlossenen Flissigkeitsvolumen anstieg. In Zusam-
menhang mit einer Reibungsbeanspruchung war festzustellen, dafld die Abri3kraft im bean-
spruchten Zustand im Mittel um das 1,5-2-fache Uber der Abril3kraft des unbeanspruchten
Zustandes lag. Dies lie3 auf eine Modifizierung der Oberflacheneigenschaften (wie z.B. der
Benetzungsfahigkeit) durch den Reibungskontakt schliel3en.

Aus den unter Variation deelativenLuftfeuchte durchgefuhrten Messungen ZReibungs-

kraft zwischenSilicium und Silicium ging hervor, daf} die Reibungskraft fir eine konstante
Auflagekraft mit steigender Luftfeuchte zunahm. Gleichzeitig bestand ein direkter Zusam-
menhang mit der Erhdhung der statischen Abri3kraft in Abh&ngigkeit von der Luftfeuchte.
Eine Abhangigkeit der Reibungskraft vom zurtickgelegten Gleitweg wurde nicht beobachtet.
Bei konstanter Luftfeuchte war mit steigendeiflagekraft eine Zunahme der Reibungskraft
festzustellen. Unterhalb einer Auflagekraft von 50 nN wurde eine nichtlineare Abhangigkeit
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der Reibungs- von der Auflagekraft beobachtet. Ein Reibungskontakt blieb dabei auch bei
einer negativen Auflagekraft erhalten, was darauf zuriickgefuhrt wurde, daf} zusatzlich zur
extern aufgepragten Auflagekraft weitere Adhasionskraftkomponenten additiv zur tatsach-
lichen Normalkraft im Kontakt beitrugen. Zur Charakterisierung der Adhésionskomponenten
wurde die Abril3kraft aus der Gleitbewegung (dynamische Abri3kraft) herangezogen. Fur eine
Auflagekraft > 50 nN war ein Ubergang zu einer linearen Abhangigkeit der Reibungs- von der
Auflagekraft festzustellen. FUr die Reibungszghlwurde eine nichtlineare Abnahme mit
steigender Normalkraft ermittelt, die bei hoher Normal- bzw. Auflagekraft (>> 300 nN) gegen
einen von der relativen Luftfeuchte unabhangigen Wert von ca. 0,11-0,12 strebte.

Die beobachteten Abhéngigkeiten wurden mit Modellen zur Festkorperreibung verglichen,
wobei von Oberflachen ausgegangen wurde, deren Mikrorauheiten unter Einwirkung der
Auflage- und Adhasionskraft einer elastisch-plastischen Verformung im Kontakt unterlagen.
Dabei ist angenommen worden, dal3 die Reibungskraft anteilig durch die GroRe des Scher-
widerstandes innerhalb der Festkdrperkontakte und durch den Scherwiderstand innerhalb der
Kapillarkontakte bestimmt wurde. Die mit steigender relativer Luftfeuchte zunehmende
Reibungskraft wurde mit einer Vergrol3erung der Kapillarkontaktflachen erklart, die auf die
Adsorption von Wasser aus der feuchten Luft zuriickzufihren war.

Der EinfluR derTemperatur auf die Reibungs- und Abril3kraft zwisch&ilicium und

Silicium wurde zwischen Raumtemperatur und 200°C untersucht. Bei der Messung der stati-
schen Abri3kraft ohne vorhergehende Reibungsbeanspruchung war dabei eine Abnahme der
Abri3kraft mit steigender Probentemperatur zu verzeichnen, wobei als Ursache hierfir eine
temperaturabhéngige Desorption von adsorbiertem Wasser mit einer daraus resultierenden
Reduzierung der Kapillarkomponente der AbriRkraft angenommen wurde. Ein dazu kontrares
Verhalten wurde im Zusammenhang mit der Beanspruchung durch einen Reibungskontakt
beobachtet. Mit steigender Temperatur nahm dabei die AbriRkraft naherungsweise in quadra-
tischer Abhangigkeit zu. In Verbindung mit der Kontaktbeanspruchung und der temperatur-
bedingten Desorption des Wassers wurde ein Wechsel des Oberflachencharakters des Silici-
umdioxids von hydrophil zu hydrophob vermutet. Unabh&ngig von der Probentemperatur war
mit steigender Auflagekraft eine Zunahme der Reibungskraft festzustellen, wobei qualitativ
die gleichen Abhangigkeiten wie bei den Messungen bei Raumtemperatur zu beobachten
waren. Fur eine konstante Normalkraft wurde eine kontinuierliche Abnahme der Reibungszahl
p* mit steigender Probentemperatur festgestellt, die auf die zunehmende Abri3kraft und damit
auf eine erhdhte Normalkraftkomponente im Kontakt zurtickgefihrt wurde.

Bei der Untersuchung d&eibungs- und KontaktwechselwirkungenzwischenSaphir und

Silicium wurde festgestellt, daf3 ein Einflul3 der kristallographisabeerflachenorientie-

rung der Saphire auf die Grol3e der Reibungs- und AbriRkraft nicht nachzuweisen war. Als
Grund dafir wurde angenommen, dal3 die Wechselwirkungseigenschaften primér von einer
fur alle Oberflachen &hnlichen Adsorbat- bzw. Reaktionsschicht bestimmt worden sind. Aus
den durch einen Reibungskontakt verursackiberflachenveranderungenwurde ebenfalls

auf eine vorhandene diinne Oberflachenreaktionsschicht mit reibungsmindernden Eigenschaf-
ten geschlossen, von der die Saphiroberflachen an feuchter Luft bedeckt waren. Im Gleitkon-
takt mit den Siliciumspitzen fand vermutlich auch ein chemisch aktivierter Materialabtrag in
atomarer Dimension statt. Als Indiz dafiir wurden die beobachteten Materialverschiebungen
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auf den Saphiroberflachen und die Materialablagerungen an den Oberflachen beanspruchter
Siliciumspitzen gewertet. Es wurde deshalb von der Annahme ausgegangen, dal3 sich durch
den EinfluR des adsorbierten Wassers aus der Umgebungsatmosphare eine "weiche” Ober-
flachenreaktionsschicht auf den Saphiroberflachen bildete. Die Annahme der Bildung einer
solchen Schicht wurde auch durch die gezeigten Oberflachenreaktionen unter direkter
Einwirkung von Wasser gestutzt. Ob durch den Reibungskontakt mit den Siliciumspitzen die
Bildung stabiler Aluminiumhydroxidverbindungen ausgeldst oder geférdert wurde oder durch
tribochemische Reaktionen in Verbindung mit dem Siliciumdioxid der Spitzen z.B. Alumo-
Silicat-Verbindungen entstanden, konnte nicht geklart werden.

Fir die zwischersaphir und Silicium durchgefuhrten Reibungs- und Abri3kraftmessungen
wurde davon ausgegangen, dal3 der Kontakt primar UberZamsehenschicht realisiert

wurde, die eine Trennung der Festkorperoberflachen von Siliciumspitze und Saphirprobe zur
Folge hatte. Eine mel3technische Kontrolle dieser Schicht(en) insbesondere an der Spitzen-
oberflache war nicht gegeben, so dal3 deren Einstellung als nicht reproduzierbar zu bewerten
war. Ebenso war es nicht moglich, anhand der Messungen im “Contact Mode” direkte Aus-
sagen zu den spezifischen Schichteigenschaften (z.B. Schichtdicke oder elastisch-plastisches
Verhalten) zu treffen, die als Einflu3faktoren auf das Reibungs- und Abril3verhalten anzu-
sehen waren und die auch als ursachlich fur die im Vergleich zu den Messungen zwischen
Silicium und Silicium hohen Mel3wertstreuungen angesehen wurden.

Anhand der Messungen zstiatischen Abril3kraft zwischenSaphir und Silicium wurde bis

zu einer relativen Luftfeuchte von ca. 30-50 % eine Zunahme der Abril3kraft mit steigender

Feuchte festgestellt. Fur eine Luftfeuchte >50 % war dagegen keine eindeutige Tendenz
abzuleiten. Zum einen wurde ein weiterer Anstieg der AbriRkraft verzeichnet, in anderen

Fallen war eine Abnahme mit steigender Luftfeuchte zu beobachten. Eine Abhé&ngigkeit der
Abril3kraft von der Beanspruchung durch einen Reibungskontakt war nicht nachweisbar.

Im Ergebnis der unter Variation dé&wuflagekraft und der relativerLuftfeuchte durchge-
fuhrten Reibungskraftmessungen war festzustellen, dafl3 bei konstanter Luftfeuchte die
Reibungskraft mit steigender Auflagekraft zunahm. Fir eine konstante Auflagekraft wurde
mit steigender Luftfeuchte ebenfalls ein Anstieg der Reibungskraft ermittelt, wobei fur eine
Luftfeuchte > 30-50 % der Zuwachs zum Teil stagnierte und die Reibungskraft nahezu kon-
stant war. Die Reibungszapl nahm dabei in nichtlinearer Abhangigkeit mit steigender
Normalkraft ab und strebte fur eine hohe Normal- bzw. Auflagekraft (>> 300 nN) gegen einen
Wert von ca. 0,1-0,15. Die in Zusammenhang mit den Reibungskraftmessungen unter Varia-
tion der Gleitgeschwindigkeit beobachteten Abhangigkeiten unterstiitzten die Annahme einer
zwischen den Festkorperoberflachen von Siliciumspitze und Saphirprobe befindlichen
Zwischenschicht.
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