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Kapitel 1

Einleitung

In den letzten Jahrzehnten konnten aufgrund der technologischen Fortschritte in der
Halbleiterindustrie immer kleinere elektronische, optische und mechanische Struk-
turen hergestellt und untersucht werden. Diese Miniaturisierung fiihrt bis hin zur
Nanotechnologie. Bereits Ende der 60er erkannte Richard Feymann die Bedeutung
der Miniaturisierung, was in seiner beriihmten Rede , There’s Plenty of Room at the
Bottom “ [1] Ausdruck findet. Heutzutage erstreckt sich die Nanotechnologie {iber
verschiedenste Forschungsgebiete, wie beispielsweise das der Biologie, der Chemie,
der Medizin und natiirlich der Physik.

Die vorliegende Arbeit beschéftigt sich mit der Mechanik von nano- bzw. mikrome-
tergrofen Strukturen, welche auf ein immer grofer werdendes wissenschaftliches und
wirtschaftliches Interesse stofit. So werden beispielsweise mikroelektromechanische
Systeme (MEMS) in der Autoindustrie als Beschleunigungssensoren zum Auslosen
von Airbags eingesetzt. Entscheidende Vorteile dieser Systeme sind ihr niedriger
Herstellungspreis, ihre geringe Grofe, sowie ihre hohe Sensitivitit.

Eine konsequente Weiterentwicklung der Miniaturisierung erschliefft den Bereich der
nanoelektromechanischen Systeme (NEMS), welche mafgeblich durch die Halbleiter-
industrie vorangetrieben wird. Mit Hilfe dieser Strukturen lassen sich faszinierende
Phénomene beobachten, wie beispielsweise die Ablagerung einzelner Goldatome [2],
Krifte im sub-Attonewtonbereich [3], die Ladungsinderung von 1/10 der Elemen-
tarladung [4], einzelne Elektronenspins [5] oder Kernspins [6]. Es wurde sogar der
quantenmechanische Grundzustand von NEMS nachgewiesen [7].

Die Herstellung der in dieser Arbeit verwendeten Strukturen erfolgte mittels Ver-
fahren der Halbleitertechnologie, um prézise und reproduzierbare nano- bzw. mi-
kromechanische Elemente aus Galliumarsenid (GaAs) zu erhalten. Diese Elemente
sind einseitig eingespannte, senkrecht auf dem Substrat stehende, invertiert koni-
sche GaAs-Saulen, deren kleinster Sdulenrumpfradius im Bereich von 10 Nanometer
liegt.

Da die mechanischen Eigenschaften nanoskaliger Objekte nicht nur aus Sicht der
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Grundlagenforschung interessant sind, sondern auch zur Erschliefung neuer Anwen-
dungsgebiete fiihren kénnen, wird im ersten Kapitel [2| die mechanische Charakteri-
sierung der bisher unerforschten ,top-down“-fabrizierten GaAs Mikro/-Nanosiulen
vorgenommen. Eine weit verbreitete Methode ist die resonante Charakterisierung.
Dabei gilt es, zwei wichtige, herausfordernde Fragestellungen der Nanomechanik
zu beantworten: Wie kann man diese kleinen Strukturen mit Eigenfrequenzen im
Bereich von Kilo- bis Megahertz resonant treiben und wie sind ihre getriebenen
Schwingungen zu detektieren?

Es existiert ein Vielzahl an Antriebsmechanismen fiir nanomechanische Resonato-
ren. So zdhlen magnetomotive- [8], kapazitive- [9] und dielektische Gradientenfeld-
Antriebsmechanismen [10] zu den ,on-chip“-Antriebsmethoden. Die Nachteile dieser
,on-chip“-Methoden sind eine individuelle elektronische Verbindung jedes einzelnen
Elements, was die Kosten und die Komplexitit des Herstellungs- und Auswertungs-
verfahrens erhoht. Externe Antriebsmechanismen wie der photothermisch induzierte
[11] oder elektrostatische [12] Antrieb verdndern die intrinsischen Eigenschaften des
Resonators. Aus diesem Grund wird in der vorliegenden Arbeit ein piezoelektrischer
Kristall als externer Antrieb verwendet. Dieser funktioniert fiir alle Resonatormate-
rialien und beeintrichtigt die mechanischen Eigenschaften des Resonators nicht [13]
- [16].

Um die Schwingungen einseitig eingespannter Nanoresonatoren zu charakterisieren,
erstrecken sich die bekannten Detektionsmethoden von der optischen Kavitéts- [17]
tiber die interferometrische [I8] und die nicht interferometrische [19] bis hin zur
elektrischen Transport-Detektion [20]. Im Unterkapitel wird eine neue De-
tektionsmethode fiir einseitig eingespannte, senkrecht auf dem Substrat stehende
nano- /mikromechanische Saulen vorgestellt. Diese besitzt eine vergleichbar gute De-
tektionssensivitiat und zeichnet sich durch einen schnelleren Probenwechsel und eine
schnellere Einjustage des Messsignals aus.

Mit dem experimentellen Aufbau werden im Unterkapitel die GaAs-Séulen bei
Raumtemperatur und in Abhéngigkeit des Umgebungsdruckes resonant untersucht.
Dabei wird ein sehr grofer Bereich verschiedenster Sdulengeometrien mit einem
Saulenkopfradius von 30 bis 1250 nm, einem Sdulenrumpfradius von 10 bis 1000 nm
und einer Sdulenhéhe von 2 bis 10 um charakterisiert, wobei die Eigenfrequenzen der
GaAs-Saulen iiber drei Grokenordnungen von 100 kHz bis 100 MHz variieren. Da die
Dampfung eines Resonators das Auflosungsvermdogen moglicher Sensoranwendungen
limitiert, wird iiber den gesamten Frequenzbereich sowohl die geometrieabhingige
als auch die umgebungsdruckabhingige Dampfung der GaAs-Sdulen bestimmt.

Mit den experimentell bestimmten Eigenfrequenzwerten und den geometrischen Ab-
messungen der GaAs-Saulen kann auf eine weitere intrinsische Kenngrofe der Konti-
nuumsmechanik, den Elastizitdtsmodul ( E-Modul), geschlossen werden. In mehreren
Veroffentlichungen wird von einem effektiven, geometrieabhéngigen F-Modul von
Nanoresonatoren berichtet, welcher mit kleiner werdendem Durchmesser des Reso-
nators groker |21 oder kleiner [22], [23] wird, ohne dass eine konsistente Erklarung
dieses Phianomens geliefert wird. In dieser Arbeit wird dagegen ein anderer An-



satz gewdhlt, welcher auf einer Erweiterung der Euler-Bernoulli-Balkentheorie [24]
basiert. Im Unterkapitel werden die theoretischen Grundlagen der Bewegungs-
gleichung des invertiert konischen Zylinders vorgestellt, um auf den Zusammenhang
zwischen der Eigenfrequenz und der Geometrie zu schliefsen. Die analytischen Lo-
sungen werden durch Finite-Elemente-Methode (FEM)-Simulationen bestétigt. Es
zeigt sich, dass alle in dieser Arbeit vorgestellten (GaAs-Sdulen ein geometrieunab-
héngiges E-Modul aufweisen.

Die Bestimmung des E-Moduls erméglicht wiederum die Bestimmung der Federhérte
[25]. Diese ist Grundvoraussetzung zur Kalibrierung des thermischen Rauschens ei-
nes Resonators und eine der wichtigsten physikalischen Kenngrofen bei sensorischen
Anwendungen. Die in dieser Arbeit untersuchten GaAs-Séaulen besitzen Federhérten,
die iiber 9 Grofenordnungen variieren. Wéahrend die hirtesten Sdulen Federhirten
von 2 10 N/m erreichen, betragen die kleinsten Federhéirten nur 3 - 107> N/m. Die
kleinsten Federhérten der GaAs-Séulen sind vergleichbar mit den kleinsten Federhér-
ten von Nanodrihten (Nanowire) [26] und sind mehr als drei Grofenordnungen klei-
ner als die flexibelsten, kommerziell erhiltlichen Rasterkraftmikroskop-Blattfedern
(AFM-Cantilever).

Ein entscheidender Vorteil nanomechanischer Systeme liegt in ihrer hohen Sensiti-
vitdt und ihrer kleinen Grofe. Aufgrund der grofen Anzahl von Resonatoren pro
Flacheneinheit (Integrationsdichte) kénnen neue physikalische Phinomene auftre-
ten, wie zum Beispiel die Kopplung zwischen benachbarten Resonatoren [27] - [29].
Des Weiteren sind aus NEMS bestehende groftflichig strukturierte Oberflichen be-
sonders fiir sensorische Anwendungen geeignet. So kann beispielsweise die rdumliche
Kraftverteilung einer bzw. vieler lebender Zellen [30] - [32] analysiert werden.
Jedoch erhoht eine grofse Anzahl an nanomechanischen Elementen auch die Anfor-
derung an die Detektion, da gleichzeitig viele Elemente analysiert werden miissen.
Mittels der On-Chip-Methoden wire dies mit den bereits erwiahnten Nachteilen mog-
lich. Da aber die mechanischen Resonatoren haufig Verbrauchs- und Verschleiftkom-
ponenten sind, ist ein einfacher Sensorwechsel von Vorteil. Dies ist am leichtesten
mit einer externen Detektions- und Antriebsmethode realisierbar.

Im Kapitel 3] werden zwei unterschiedliche Detektionsmethoden zur gleichzeitigen
Detektion einer groften Anzahl von periodisch angeordneten Nano- bzw. Mikroreso-
natoren vorgestellt.

Die theoretischen Grundlagen der ersten Methode werden im Unterkapitel be-
handelt, wobei angenommen wird, dass sich das zweidimensionale Sdulengitter mit
reflektierenden Saulenkdpfen als zweidimensionales Kreisscheibengitter beschreiben
lasst. Aus der Fouriertransformation dieses Gitters wird auf eine Intensitétsvertei-
lung im Fourierraum geschlossen.

Im Unterkapitel wird der experimentelle Aufbau zur Messung der Lichtbeugung
am starren Sdulengitter im vorgestellt, wobei das experimentelle Beugungsbild zeigt
eine sehr gute Ubereinstimmung mit der hergeleiteten analytischen Formel der In-
tensitdtsverteilung eines Kreisscheibengitters.

Wird nun die perfekte Gitteranordnung durch Auslenkungen der Séulen gestort, so
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verursacht dies auch eine Anderung des Beugungsbildes. Diese Anderungen werden,
dhnlich wie in den Debye-Waller-Experimenten [33], an den Beugungsmaxima un-
tersucht und im Unterkapitel an resonant getriebenen Sdulenfeldern mit bis zu
3600 einzelnen Saulen bei Normaldruck vorgestellt.

Um ein detaillierteres Verstdndnis des Beugungsmesssignals zu erhalten, wird im
Unterkapitel die zweite Detektionsmethode, welche die direkte optische Abbil-
dung der Sdulenauslenkungen ermoglicht, prasentiert. Aufgrund dieser Detektion ist
es moglich, lokalisiert auftretende Schwingungsmoden und eine iiberraschend gerin-
gere Dampfung dieser Moden bei Normaldruck zu identifizieren.

Im letzten Kapitel 4] werden die zuvor erwihnten Vorteile von nanomechanischen
Elementen, wie die hohe Integrationsdichte und die kleinen Federharten, ausgenutzt,
um die ersten Experimente eines Kraftsensors an lebenden Zellen vorzustellen. Diese
Experimente werden mit einer Dictyostelium discoideum-Zelle [34] durchgefiihrt, auf
welche das GaAs keine toxische Wirkung zeigt. Dabei wird ein Kraftiibertrag der
Zelle auf die flexiblen GaAs-Saulen in Form einer zeitabhéingigen statischen Sdulen-
auslenkung nachgewiesen.



Kapitel 2

Mechanische Charakterisierung
einzelner Mikro-/Nanosaulen

2.1 GaAs-Saulengeometrie

In diesem Unterkapitel werden die verwendeten nanomechanischen Strukturen vor-
gestellt. Dabei handelt es sich um ein neues Probendesign (siehe Publikationsliste
Publikation , dessen Grundelement senkrecht auf dem Substrat stehende nano-
/mikromechanische Galliumarsenid (GaAs)-Sdulen sind. IThre besondere Geometrie
kommt durch ihre .invertierte“ Verjiingung zustande und wird im Folgenden als
invertiert konischer Zylinder bezeichnet. Bei bisherigen halbleiterbasierten Herstel-
lungsverfahren von verjiingten Nanosaulen entstehen sowohl bei ;top-down*- als auch
bei ,bottom up“-Verfahren [35] im Wesentlichen Siulen mit einer breiteren Basis
als Spitze (,normale“ Verjiingung) [36], [37], [38]. Aufgrund der invertierten Ver-
jingung sind Strukturabmessungen unterhalb des Standards der elektronenlithogra-
phischen Auflésungsgrenze herstellbar [39]. Dadurch kénnen mechanische Elemente
mit kleinste Federhiirten im Bereich von 107° N/m ( siehe Unterkapitel her-
gestellt werden, wie sie bis jetzt nur mit ,bottom-up“ Verfahren mdéglich waren.
Dadurch konnen sensorische Anwendungen wie Zellkraft- oder Massenbestimmun-
gen ermoglicht bzw. verbessert werden. Diese und weitere Vorteile werden im Kapitel
ausfiihrlicher beschrieben sowie fiir Zellkraftanwendungen ausgenutzt.

2.1.1 Herstellung

In diesem Abschnitt werden das Herstellungsverfahren der neuartigen Saulengeome-
trien (invertiert konischer Zylinder) und das Probendesign vorgestellt. Dazu muss
die Probe eine Reihe von Prozessschritten durchlaufen, die aus einer Folge litho-
grafischer Schritte sowie anisotroper Atzschritte besteht. Auf der Probenoberfliche
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werden zunéchst durch Elektronenstrahllithografie oder durch optische Maskenbe-
lichtung Lackstrukturen definiert. Anschliefend wird Nickel als Atzmaske aufge-
dampft. Nach dem ,Lift-off“-Schritt folgt ein trockenchemischer Atzschritt, der die
endgiiltige und gewiinschte Struktur definiert. Eine ausfiihrliche Beschreibung des
Herstellungsverfahren sowie der Prozessparameter sind in der Arbeiten [40], [41]
sowie in der Veroffentlichung [42] zu finden, in welcher unterkehlige Wellenleiter
vorgestellt werden.

2.1.2 Probendesign und Saulengeometrie einzelner Siulen

) b) d) __*.’5.\:
hl @
600n
A' 7/ /-£H<-//

Abbildung 2.1: a),b),c) zeigen Rasterelektronenmikroskop (REM)-Aufnahmen von
drei GaAs-Siulen mit verschiedenen geometrischen Abmessungen. In d) sind die

verwendeten Geometriebezeichnungen erklart mit dem Saulenrumpfradius r, dem
Sdulenkopfradius R, der Saulenhohe h und dem Winkel der Unterkehligkeit ¢ [41].

Im Folgenden werden die in der Doktorarbeit verwendeten Sédulengeometrien anhand
einiger Beispiele (siehe Abbildung vorgestellt. Mit dem verwendeten Prozessver-
fahren ist es moglich, die geometrischen Abmessungen iiber einen grofen Bereich zu
variieren und den in dieser Arbeit untersuchten Sdulen decken die in der folgenden
Tabelle dargestellten Geometriebereich ab:

Saulenrumpfradius r 10 - 1000 nm
Saulenkopfradius R 30 - 1250 nm
Saulenhohe h 2-10 pm
Winkel der Unterkehligkeit ¢ 1°-2°

Abbildung [2.2] veranschaulicht, wie aus den REM Aufnahmen eine moglichst prézise
Geometrievermessung realisiert wird. Der Messfehler ist abhéngig von der gewéhl-
ten Vergrokerung. Bei einer Vergroferung von 130000 entspricht ein Pixel ca. einem
Nanometer. Das Erkennen der geometrischen Grenzen und der damit verbundene
Messfehler der Geometrie unterliegt den gewéhlten REM Einstellungen, wie der Be-
schleunigungsspannung, dem Probenstrom, der Detektorwahl, der Rastergeschwin-
digkeit wie auch der jeweiligen zu untersuchenden Materialdicke und -beschaffenheit.
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Auch geriitespezifische Auflésungsgrenzen treten bei grofen Vergroferungen (grofer
100000) auf. Auf Grund dieser vielfaltigen Faktoren unterliegt die Vermessung einem
subjektiven Einschéitzungsfehler, der jedoch durch ausreichende Erfahrung auf ein
Minimum reduziert werden kann. Mehrmalige Wiederholungsmessungen der geome-
trischen Grenzen haben bei einem geiibten REM Benutzer im Mittel einen Fehler
von kleiner einem Pixel ergeben.

527.8 nm

|
-

-\-

170.3 nm‘
3 J \'\‘__ .

Abbildung 2.2: Verdeutlichung der Geometrievermessung mittels REM Aufnahme
(Vergroherungsfaktor = 13000). In den Bildeinsétzen ist sowohl eine separate Nah-
aufnahme (Vergroferungfaktor = 115000) des Sdulenkopfes wie auch des -rumpfes
eingefiigt. Die jeweilige Durchmesserbestimmung wird anhand der Intensititsver-
teilung entlang der weifs eingezeichneten Balken im unteren Teil der Bildeinséitze
ausgewertet.
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2.2 Detektionsaufbau

2.2.1 Einleitung und Motivation

Mechanische Mikro- /Nanostrukturen haben in den letzten Jahren aufgrund ihrer be-
achtlichen mechanischen Eigenschaften grofses wissenschaftliches Interesse geweckt
(siche Kapitel . Dabei ist nicht nur die Herstellung eine der grofsen Herausforde-
rungen, sondern auch die Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften. Dazu
werden ein geeigneter Antriebmechanismus und eine geeignete Auslesemethode be-
notigt. Anhand der nichsten Beispiele wird deutlich, dass die Detektion dem Mate-
rialsystem der Resonatoren wie auch den aufzuldsenden physikalischen Phénomenen
angepasst werden muss.

Fiir einseitig eingespannte (cantileverbasierte) Sensoren, wie sie verbreitet beim Ras-
terkraftmikroskop (AFM) [43] eingesetzt werden, existieren verschiedene Ausleseme-
thoden. So wird unter anderem das optische Hebelarmprinzip verwendet, bei dem
der optische Strahl in Totalreflexion vom Cantilever abgelenkt wird. Dieser experi-
mentelle Aufbau wird im Folgenden als externe Detektion bezeichnet, wohingegen
ein integrierter Stresssensor auf einem Cantilever zu der internen Detektionsmetho-
de (On-Chip) zihlt, der auch die Bewegung/Verformung des Cantilevers aufzeichnet
[44]. Bei diesen Cantilevern handelt es sich im Wesentlichen um mikrometergrofe
Elemente. Wird der Cantilever in den Nanometerbereich verkleinert, dann ist eine
Totalreflexionsmessung des Laserstrahls nicht mehr mdglich.

Fiir nanomechanische Resonatoren wurde in den letzten Jahren eine Vielzahl von
Detektionsmethoden entwickelt. Fiir doppelseitig eingespannte Resonatoren ist die
Interferenzdetektion [45] weit verbreitet. Die in der Literatur erwihnten Detekti-
onsmethoden fiir einseitig eingespannte Resonatoren erstrecken sich von Kavitéts-
Opto-Mechanik [I7], nicht interferometrischer [19] und interferometrischer optischer
Detektion [I8] bis hin zur elektrischen Transportdetektion [20]. Senkrecht auf dem
Substrat selbstorganisiert gewachsene Nanodréhte [46] besitzen eine dhnliche Struk-
tur sowie Substratanordnung, wie die in dieser Arbeit verwendeten GaAs-Siulen (sie-
he Unterkapitel [2.1.2)). Bei diesen Strukturen beschrinkt sich die Untersuchung der
dynamischen Antwort hauptsichlich auf das Transmissionelektronenmikroskop [47],
[48], [49] oder das Rasterelektronenmikroskop [50], [51], [52]. Hier werden mittels
zeitgemittelten Bildaufnahmen oder Feldemission [53] die Schwingungsamplituden
und Frequenzen analysiert. Diese Untersuchungsmethoden sind aufgrund elektro-
statischer Aufladungen sowie Kohlenstoffabscheidungen [54] invasive Eingriffe auf
den mechanischen Resonator. Informationen iiber die Phase gehen verloren und die
kostspielige Untersuchung erlaubt keine Umgebungsdruckvariationen.

Ein alternativer, vielversprechender Ansatz der mechanischen Charakterisierung von
Nanodrihten wurde mittels Hochgeschwindigkeits-Mikroskopieaufnahmen realisiert
[12], welche jedoch eine maximale Positionsgenauigkeit der Nanodrihte von einem
Nanometer erreicht. Trotz dieser Detektionsnachteile bieten senkrecht auf dem Sub-
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strat stehende Sdulen gegeniiber den einfacher zu detektierenden doppelseitig einge-
spannten Resonatoren Vorteile, wie z.B. die Realisierung der groften Integrations-
dichten (Anzahl der Resonatoren pro Fliche) nanomechanischer Resonatoren. Diese
und weitere Vorteile werden im Kapiteln [3| beschrieben.

Grundvoraussetzung fiir Anwendungen eines Kraft- [26] oder Massesensors [2] bleibt
vorerst die mechanische Charakterisierung einzelner Sdulen. Nicht elektronenmikro-
skopische Systeme, wie glasfaserbasierte optische Aufbauten, wie sie in den Arbeiten
[55],[56] beschrieben werden, wurden verwendet und zeigten folgende Nachteile. Die
Detektion ist nur mit speziellen und schwierig herzustellenden Sdulen- und Proben-
geometrien moglich. Da die Sdulenseitenwénde als Spiegelfliche fungieren, miissen
rechteckige Grundflichen verwendet werden. Auferdem miissen die Sdulen aufgrund
des optischen Strahlengangs direkt an der Probenkante stehen [40]. Der Hauptnach-
teil besteht aber in der aufwendigen optischen Positionierung, wodurch Messreihen
wie z.B. Umgebungsdruck- und/oder Geometrievariationen stark eingeschrankt wer-
den.

Daraus resultiert eine der zu 16senden Aufgabenstellungen dieser Arbeit: Eine neue
Detektionsmethode fiir einseitig eingespannte, senkrecht auf dem Substrat stehenden
nano-/mikromechanische Séulen ohne die zuvor erwihnten Nachteile.

2.2.2 Reflexionsdetektionsaufbau

Im Folgenden wird der experimentelle Aufbau beschrieben, mit dem die neue entwi-
ckelte Detektion ermoglicht wird. Dabei ist ein wesentlicher experimenteller Bestand-
teil die Entwicklung und Herstellung des Vakuumwiirfels. Detaillierte Informationen
tiber den optischen Aufbau mit Vakuumkammer (siche Abbildung links), den
Probenhalter, der Probenjustage mit Antrieb mittels piezoelektrischem Kristall (Pie-
z0) (siche Abbildung [2.3|rechts) sowie der Charakterisierung des optischen Strahlen-
gangs sind in der Diplomarbeit [41] wiederzufinden. Mittels dieses Aufbaus wurde
zum ersten Mal eine Reflexionsdetektion fiir senkrecht auf dem Substrat stehen-
de Sdulen mit folgenden Vorteilen realisiert. Neben dem einfachen Probeneinbau/-
wechsel sowie der Separation des Vakuumwiirfels vom optischen Strahlengang wird
auferdem durch den direkten Einbau der Positioniereinheit und des Mikroskopobjek-
tives in den Vakuumwiirfel eine einfache Probenpositionierung im optischen Strah-
lengang moglich. Dadurch wird eine direkte Proben- und Laserspotabbildung mittels
CCD-Kamera realisiert. Durch diese einfache und schnelle Positionierung kénnen
viele verschiedene Messreihen zeitnah durchgefiihrt werden, wie z.B. Umgebungs-
druckvariationsmessungen (siche Abschnitt [2.5.4)), serielles Vermessen von Sdulen
mit unterschiedlichen Geometrien oder Variation optischer Komponenten, wie z.B.
des Lasers mit unterschiedlichen Wellenldngen. Der Probenwechsel erfolgt, dank ei-
ner Hebevorrichtung des 40 kg schweren Vakuumwiirfels, unproblematisch.
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Abbildung 2.3: Links ist eine Skizze des optischen Aufbaus und rechts eine Skizze
des Antriebsmechanismus zu sehen.

2.3 FDTD-Simulationen

Nachdem der optische Detektionsaufbau vorgestellt wurde und bevor im Unterka-
pitel die mechanische Charakterisierung der einzelnen Sidulen behandelt wird,
geht es in diesem Abschnitt um den Ursprung des Messsignals der neuen Reflexions-
detektionsmethode fiir einseitig eingespannte senkrecht auf dem Substrat stehende
Saulen.

Dazu miissen die experimentellen Gegebenheiten, wie das Gaufprofil des Laser-
strahls, die Laserwellenldnge wie der Strahlengang nach dem Mikroskopobjektiv
(fokussierter Strahl) mit der Numerischen Aperatur N A mitberiicksichtigt werden.
Das riickreflektierte Lichtsignal wird im Experiment im Fernfeld mit einem Photo-
detektor analysiert (sieche Abbildung links). Dieses ergibt sich aus der nichttri-
vialen Nahfeldverteilung, welche abhingig von der Sdulenposition zum Laserspot,
seiner Auslenkung wie auch der kohdrenten Addition der elektromagnetischen Felder
ist. Eine Losung fiir derartige Problemstellungen bieten ,Finite Difference Time Do-
main“ (FDTD)-Simulationen, die nicht nur die elektromagnetische Feldverteilung in
der Umgebung der Siule, sondern auch das Fernfeld sowie weitere Variationen, wie
beispielsweise Beriicksichtigung von Oberflichenrauhigkeiten, Sdulengeometrie- und
Laserspotgrofenvariationen erlauben. FDTD-Simulationen adressieren ein sehr brei-
tes Spektrum an Anwendungen im Bezug auf Streuung, Beugung und Ausbreitung
von elektromagnetischer Strahlung. So erstreckt sich ihr Einsatzbereich beispielswei-
se von Biophotonik iiber optische Wellenleiter, Solarzellen, DVD-Oberflichendesign
bis hin zu Photonischen Kristallen [57]. Das in dieser Arbeit verwendete Simula-
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tionsprogramm der Firma Lumerical wurde unter anderem zur Designoptimierung
von Photonischen Kristallen verwendet. Eine Einfiihrung und Beschreibung des Pro-
gramms befindet sich in der Arbeit [58].

Nun wird der funktionale Teil des optischen Aufbaus mittels des FDTD-Programms
rekonstruiert. Dabei wird das dreidimensionale Problem auf ein zweidimensionales
reduziert (sieche Abbildung [2.4]links) sowie fiir eine N A von 0.13 gesetzt.

Dies ist der Laserquellensymmetrie sowie der Reduzierung der Simulationszeit (pro

Detektor
\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\}\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\\‘
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Abbildung 2.4: Links ist eine Skizze der Lumerical Software zur Analyse der zu-
riickreflektierten Lichtintensitdt mit einer selbstmodulierten Oberflichenrauhigkeit
bestehend aus 5 nm grofen Quadraten (siehe Vergroferung weikes Rechteck) und
rechts die Intensitit I, fiir @« = 0 in Abhéngigkeit von = dargestellt (DC-Scan).

Simulationschritt maximal 10 Stunden) geschuldet. Es wird sowohl das Simulati-
onsgebiet mit den ,Mesh“-Einstellungen [58] wie auch die gewiinschten Strukturen
(GaAs-Sdule und -Substrat) definiert. Die in der Simulation behandelte Siule hat
folgende geometrische Abmessungen: Héhe h = 5 um, Radius » = 500 nm. Von der
Laserquelle mit Gaukprofil startet das Licht in Richtung des Substrats. Wie im rea-
len Experiment wird auch hier der Laserstrahl mit einer Laserwellenlinge von 405
nm, einer Fokusldnge f,; und einer Fokusbreite (Spotsize) w definiert. Das Licht
wird nun an der GaAs-Sdule und am Substratboden gestreut bzw. reflektiert. Die
Lichtintensitéit I;.; wird direkt hinter der Quelle im Detektor analysiert. Sie ergibt
sich aus dem Integral iiber das Quadrat der elektrischen Feldverteilung auf dem
Detektor. Die Intensitdt ist in Abbildung rechts als Funktion der Saulenposi-
tion x dargestellt, wobei die Sdule fiir z = 0 genau auf der optischen Achse des
Laserstrahl sitzt. In diesem Fall ist die Sdule nicht ausgelenkt o = 0. Eine solche
Messung wird im Folgenden als ,, DC-Scan® bezeichnet. Bei 2 = 0 (blaue Symbole
Abbildung tritt aufgrund der Lichtstreuung der Sdule ein wie zu erwartendes
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Minimum in der riickreflektierten Intensitéat 4., auf. Befindet sich die S&dule nun
auflerhalb des Lichtspots flir x > 2000nm bei einer Fokusbreite w = 1 ym und einen
Fokusldnge f,s = 15 pum, so konvergiert die Intensitét gegen die reine Lichtriickre-
flexion des Substratbodens. Neben der Ortsabhéngigkeit hat auch eine Verkippung
der Sdule um einen Winkel o Einflul auf die riickreflektierte Lichtintensitéit I;.;. In

Abbildung 2.5: Intensititsverteilung des Nahfelds mit a = 0° bis 3° von links nach
rechts. Die weiften Linien heben den Umriss der Saule hervor und die Farbkodierung
ist fiir grofe Lichtintensitdt mit rot und fiir kleine mit blau gekennzeichnet.

Abbildung ist bei fester Saulenposition x = 0 die Abhéngigkeit des Nahfeldes
vom Winkel o dargestellt. Dabei wird das Licht unterschiedlich stark gestreut, wor-
aus auch eine Intensititsinderung am Detektor zu erwarten ist. Aus diesem Grund
wird sowohl die Sdulenpositionen x wie auch der Winkel « variiert und anschliefiend
die Intensitdt I,; bestimmt. Dies ist in Abbildung links zusammengefasst.
Dabei liefert der Fall x = 0 ein erwartetes Ergebnis. Die Sdule befindet sich auf
der Symmetrieachse des Laserstrahls und es zeigt sich eine symmetrische Abhéangig-
keit vom Auslenkwinkel a. Um eine detaillierte Analyse der Intensitdtsmodulation
vorzunehmen, werden die Simulationsdaten (Abbildung [2.4]links) mit der folgenden
Funktion genéhert:
Liet(a) = A+ Ba + Ca?. (2.1)

Unter der Annahme eines harmonischen Oszillators mit der Eigenkreisfrequenz w,
ldsst sich der Verkippungswinkel o als Funktion der Zeit ¢ schreiben als

a(t) = apsin(wt) mit  «ag = 3. (2.2)

Einsetzen der Formel [2.2in 2.1/ und mit Verwendung von sin?(a) = =222 ergibt:

2

Ca? Ca?
Tges(t) = A+ % + Bay - sin(wt) — % - cos(2wt). (2.3)
Dies bedeutet, dass die zeitabhiingige Intensitdtsmodulation Iy (t) sowohl einen

2
Anteil Bag hat, der mit der einfachen Eigenfrequenz und einen Anteil %, der mit
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Abbildung 2.6: Links wird die Intensitéit am Detektor Iy («v) gezeigt, wobei fiir ver-
schiedene Séulenpositionen x der Winkel « variiert wird. Die simulierten Werte sind
mit einem Symbol gekennzeichnet und die roten Kurven entsprechen der angepass-
ten Funktion (Fitfunktion) (Formel 2.1)). Der rechte Graph zeigt fiir eine willkiirlich
gewéhlte Eigenfrequenz fy = 1 MHz der Sdule die Intensitit I4(t). In Abhéngig-
keit der Position sind sowohl Oszillationen der Intensitdt mit der einfachen wie auch
zweifachen Frequenz (z = 0 nm) zu erkennen, dabei entsprechen die roten Kurven

der Fitfunktion (Formel [2.3).

~ 1.0} —e—B
s 7 —e—C
8
g
0.5+ -
&
8
e
Z
0.0+ -
0 1000 2000 3000

Position x (nm)

Abbildung 2.7: Abhéngigkeit der Fitparameter B und C' von der Position x
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der doppelten Eigenfrequenz des Resonators oszilliert. Aus diesem Grund sind die
Fitparameter B (linearer Term) und C (quadratischer Term) direkt proportional
zur Amplitude der Intensitdtsmodulation mit w und 2w. Werden diese Parameter
als Funktion der Sdulenposition x dargestellt (siehe Abbildung , so ergibt sich
ein nicht trivialer Zusammenhang mit zwei lokalen Maxima des Parameters B. So-
mit ldsst sich der Zusammenhang zwischen der Stéirke der Intensitdtsmodulation
und der Position der Sdule im Laserspot nicht, wie in erster Naherung zu vermuten
wire, durch die Steigung des D(C-Signal an der Position x ausdriicken. Dieses nicht-
trivale Verhalten wurde mittels weiterer Simulationen iiberpriift, wobei sowohl die
Saulengeometrie den realen GaAs-Saulen angepasst wurde, indem die Unterkehlig-
keit sowie ein stetiger Ubergang von Substratboden zur Siule beriicksichtigt wurde
(zum Vergleich siehe Abbildung [2.2). Des Weiteren wurde die Numerische Apera-
tur NA auf 0.95 wie im experimentellen Aufbau eingestellt. Aufgrund der dadurch
verursachten lingeren Simulationszeiten wurden die zuvor beschrieben Simulationen
stichweise durchgefiihrt. Die nichtintiutive ortliche Verteilung des Messsignals mit
einfacher wie auch doppelter Frequenzabhingigkeit wurde sowohl bei der groferen
NA wie auch bei den geometrischen Anderungen der Sdule beobachtet. Ob sich
diese Charakteristiken auch im Experiment zeigen wird im folgenden Unterkapitel
untersucht.

2.4 Experimentelle Charakterisierung der Detekti-
onsmethode

Wie in der Abbildung links gezeigt wurde, befindet sich in der Vakuumkammer
eine Nanopositioniereinheit der Firma attocube. Mit dieser Einheit ist es moglich,
mit ca. 120 nm groken Schritten die Probe unter dem optischen Mikroskop zu po-
sitionieren, dies entspricht der Sdulenposition z in den zweidimensionalen FDTD-
Simulationen. Im Experiment sind dreidimensionale Abrasterungen der Probe im
Laserstrahl méglich. Mit der Z-Richtung wird die Fokusebene verdndert und die X-
und Y-Richtung entspricht einer zweidimensionalen Positionsidnderung bei gleich-
bleibender Fokushéhe. Die Funktionsweise der Positioniereinheit beruht auf dem so-
genannten ,Slip-Stick” Prinzip [59)]. Eine exakte wiederholbare Schrittweite ist mit
diesen Motoren nicht maglich, so treten Abweichungen der Schrittweite in Abhén-
gigkeit der Rasterrichtung auf. Aus diesem Grund sind Markierungen auf dem Feld
wichtig, um das reale Bild bestmdoglich zu rekonstruieren.

Zu diesem Zweck ist in Abbildung a) eine REM-Aufnahme gezeigt. Als Mar-
kierungen dienen hier die geraden Seitenwinde in Y-Richtung sowie eine weitere
Saule in definierten Abstdnden. Wie in den FDTD-Simulationen liegt der Fokus auf
dem Substratboden der Probe. In Abbildung b) werden die GaAs-Saulen nicht
getrieben, sodass dies der FDTD-Simulation mit o — 0 entspricht (DC-Signal).
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Abbildung 2.8: In a) ist die rasterelektronenmikroskopische Draufsicht der Proben,
in b) ist die X-, Y-Abhéngikeit der riickreflektierten Signalstirke (DC-Signal) fiir
nicht ausgelenkte Sdulen mit einer bereits ausgefithrten Y-Korrektur und in ¢) ist
das X- und Y-korrigierte DC-Signals abgebildet. Das schwarze Rechteck markiert
in a) und c) gleiche Bereiche auf der Probe. In diesem befinden sich zwei Sdulen
sowie ein Partikel.
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Dabei ist die Y-Richtung (langsame Scanachse) bereits korrigiert. Die zuséitzliche
X-Korrekturen wurden anhand der Orientierung zur geraden Seitenwand bewerk-
stelligt (Abbildung 2.8 ¢)). Die zwei Saulen, welche sich im schwarzen Rechteck der
Abbildung ¢) befinden, werden nun genauer untersucht. Dazu wird der Ras-
terbereich des D('-Signal zwecks einer besseren Vergleichmdoglichkeit noch einmal
vergrofert in der Abbildung a) dargestellt. Zu erkennen ist eine Erniedrigung
des D(C'-Signals an den Sdulenpositionen, jedoch ist die Breite des DC-Minimums

(W =~ 3 pm) wesentlich grofer als der Séulendurchmesser (2R = 500 nm). Somit ist
die exakte Bestimmung der Sdulenposition nicht eindeutig bestimmbar. Nun wer-
den die Sdulen mittels Scherpiezo zu Schwingungen angeregt. Dazu wird an jeder
Séulenposition (X,Y’) die Treibefrequenz f variiert und die Signalantwort (Ize.(f))
analysiert. Dies wird im Unterkapitel erkldrt und ein représentativer Reso-
nanzkurvenverlauf des Messsignals ist im Bildeinsatz der Abbildung [2.16] rechts dar-
gestellt. In diesem Unterkapitel werden alle Messungen bei einem Umgebungsdruck
p < 1073 durchgefiihrt. Umgebungsdruckvariationsuntersuchungen werden im Un-
terkapitel beschrieben.

Aus den Resonazkurvendaten, welche an jeder Siulenposition (X,Y) gemessen wer-
den, werden die Eigenfrequenzen f; und f; (Abbildung ¢) der beiden Séiulen
sowie deren Signalstirke Ige:(f1) und lue(f2) ((Abbildung b)) gewonnen. Wie
bereits bei den FDTD-Simulationen beschrieben, kénnen mehrere lokale Maxima
als Funktion der Position auftreten. Dies ist auch im Experiment wiederzufinden.
Der Detektionsbereich, d.h. der Bereich mit einem Messsignal 4., iiber dem Rau-
schen, erstreckt sich iiber mehrere Mikrometer. Dies hat den Vorteil einer leichten
Signalsuche sowie Positionierung der Sdule im Laserspot. In Abbildung c) ist
die Eigenfrequenzverteilung f1(X,Y) und fo(X,Y) dargestellt, sie wird ebenfalls
aus den Resonanzkurven bestimmt. Innerhalb der farblich zusammenhéngenden Be-
reiche sind Schwingungen der Sdule detektierbar und auferhalb dieses Bereichs ist
keine Resonanzkurve messbar und somit kann auch keine eindeutige Eigenfrequenz
gefunden werden. Die linke Séule besitzt eine Eigenfrequenz von fi ,,,;, = 891 kHz
und die rechte Sdule von fy i, = 926,9 kHz. Bei genauerem Betrachten ist eine
Frequenzverschiebung innerhalb der einzelnen Bereiche erkennbar. Dies zeigt den
Einfluss der Laserleistung Ps,,; — 200 4W und der damit verbundenen Erwidrmung
des Substrats, wodurch ein Erniedrigung der Eigenfrequenz zustande kommt.

Es wurde gezeigt, dass die Probengeometrie mit der X-, Y-Korrekturen rekonstruiert
werden kann. Im Folgenden wird aufgrund der Messzeitreduzierung auf diese Kor-
rektur verzichtet, wodurch kleinere Bereiche ohne Markierungen abgerastert werden
konnen. In Abbildung sind nicht korrigierte Abrasterungen einer Siule (Bild-
mitte) mit 50 x 50 Schritte in X-, Y-Richtung abgebildet.

Dies bedeutet, dass an jeder (X,Y)-Koordinate mehrere Messungen (siehe Abbil-
dung [2.10) durchgefiihrt werden. Das DC-Signal ist die bereits erwihnte riickreflek-
tierte Lichtleistung mit einer GaAs-Saule in der Mitte und die ersten Anséitze der
geraden Seitenwandbegrenzung sind erkennbar. Das Messsignal Iy.(fo) ist bei der
Eigenfrequenz fy = 950 kHz der Sdule ausgewertet. Wie die FDTD-Simulationen
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Abbildung 2.9: In a) ist der Ausschnitt des DC-Signals (schwarzes Rechteck aus Ab-
bildung[2.§|c)) mit zwei Sdulen sowie einem dazwischen liegenden Partikel erkennbar.
In b) ist die Signalstirke Ig;(f1) und Iget(f2) bei den beiden Eigenfrequenzen der
Sdulen f1, f> und in ¢) die Eigenfrequenzverteilung f(X,Y’) der Sdulen in Abhin-
gigkeit der Sdulenposition dargestellt.
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334V Lio(2fp)

Abbildung 2.10: Darstellung verschiedener Messgroken DC, Iuei(fo), Laet(2f0),
Liet(fo)/Laet(2f0), f(X,Y), 2f(X,Y) fiir eine 50 x 50 Rasterabbildung
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zeigten, sollte auch bei der doppelten Frequenz eine Lichtmodulation auftreten.
Aus diesem Grund wurde bei der doppelten Treibefrequenz gemessen und die Si-
gnalstirke I;.:(2fo) ausgewertet. Da einseitig eingespannte Resonatoren untersucht
werden, kann im Gegensatz zu doppelseitig eingespannten ausgeschlossen werden,
dass die Obermode des Resonators das 2f, Signal verursacht. Wie in der Abbil-
dung zu erkennen ist, tritt wie in den Simulationen vorhergesagt, ein Messsignal bei
2fo = 1.9 MHz auf. Die Signalstéirke bei 2 ist wesentlich kleiner als die bei fy. Das
Verhdltnis 1ge:(fo)/laet(2f0) zeigt dieses Verhalten mit einem maximalen Verhéltnis
von mehr als 200. Die Frequenzverteilung f(X,Y) und 2f(X,Y’) zeigt den bereits
erwihnten Einfluss der Erwdrmung durch die Laserintensitit (Pspor = 500 pW).

Eine hohere Laserleistung bedeutet auch ein groferes Messsignal [41] und wie schon
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Abbildung 2.11: Eigenfrequenz in Abhéngigkeit der Laserspotleistung P, mit der
Unterteilung in reversibele und irreversibele Bereiche

bei konstanter Laserleistung aufgefallen ist, sinkt die Eigenfrequenz aufgrund von
moglichen Erwidrmungen. Dieser Einfluss wird nun genauer untersucht. Dafiir wird
die Sdulenposition (X,Y- Koordinate) bei der groften Signalstiarke I, festgehal-
ten und die Laserleistung wird beginnend mit einer Ausgangslaserleistung Psp..0 —
130 uW sukzessive erhoht. Falls der Prozess durch den Warmeeintrag des Laserspots
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verursacht wird, konnen sowohl reversibele (reine Erwirmung) wie irreversibele Pro-
zesse (Materialabtrag, inelastische Verformungen) auftreten. Um dies zu untersuchen
wird nach jeder Laserleistungerh6hung der Ausgangswert Py, o der Leistung wie-
der eingestellt. Sobald sich die Sdule wieder im thermischen Gleichgewicht befindet,
sollte sich im Falle einer reversibelen Erwdrmung auch die Ausgangseigenfrequenz
foo = 4.397 MHz wieder einstellen. In Abbildung ist das Ergebnis solch einer
Messung gezeigt. Dabei kénnen die Messdaten in zwei Bereiche unterteilt werden.
Der erste beschreibt die reversibele Eigenfrequenzverschiebung fo reversiver und ist
im Einschub der Abbildung noch einmal vergrofert dargestellt. Wird nun die
Laserleistung weiter erhoht, d.h. eine hohere Leistung als die kritische Laserleistung
Popor e = 2.5 mW, dann verdndert sich das Verhalten entscheidend. Anstatt dem
vorherigen Trend steigt die Eigenfrequenz bei einer Py, > Pyporr. Wird nun die
Laserleistung wieder auf Py, reduziert, so liegt die Eigenfrequenz deutlich iiber
der Ausgangseigenfrequenz fj,. Aufgrund dieser Tatsache wird dieser Bereich als
irreversibel fo irreversiver Dezeichnet und ermdglicht eine nachtrégliche Verstimmung
der Eigenfrequenz. In diesem Fall konnte die Eigenfrequenz um 5 Prozent angehoben
werden ohne die mechanische Giite negativ zu beeintrachtigen.

Die irreversibelen Verdnderungen treten bei ausreichend grofer Laserleistung und
die Frequenzverschiebungen hingen sowohl von der Laserleistung wie auch von der
Dauer der Bestrahlung ab. Um die irreversibelen Verdnderungen sichtbar zu machen,
wurden verschiedene Sdulen mit der maximalen Laserleistung P, — 5 mW fiir eini-
ge Minuten bestrahlt und im Folgenden im REM untersucht (siche Abbildung [2.12).
Um solche Verformungen zu vermeiden,wurde bei allen weiteren Messungen die La-
serleistung unterhalb der kritischen Leistung P, gehalten.

2.4.1 Sensitivitat der Reflexionsdetektion

Nachdem die Funktionsweise der Reflexionsdetektion sowohl experimentell wie auch
anhand von Simulationen iiberpriift wurde, wird nun bei gleichbleibender Laserleis-
tung und fester Sdulenposition die Antriebsleistung des Piezos Upje., variiert und
gegen das spektrale Messsignal U(f) = I (f) dargestellt (siehe Abbildung [2.13
links). Der Zusammenhang zwischen U(fy) und Upje,, ist linear (Abbildung [2.13
rechts), wobei f die Eigenfrequenz der GaAs-Sdule ist. Dies bedeutet, dass sowohl
der Antrieb wie auch die Detektion fiir grofer werdende Amplituden eine lineare
Antwort liefern.

Jedoch lassen sich aus diesen Daten weder absolute Auslenkungen des Resonators
noch die Sensitivitdt bzw. die Empfindlichkeit des Messaufbaus ermitteln. Dabei
sind diese Grofsen von entscheidender Bedeutung in Bezug auf sensorische Anwen-
dungen. Um nun die Sensitivitit zu bestimmen, wird das Aquipartitionstheorem
der Thermodynamik verwendet. Dabei werden die thermische und die potentielle
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Abbildung 2.12: REM-Aufnahmen von GaAs-Saulen zur Verdeutlichung der rever-
sibelen wie auch irreversibelen Verdnderungen aufgrund der Laserleistung. Oben
rechts sind sowohl reversibel wie eine irreversibel (im schwarzen Kasten) verianderte
Saulen dargestellt. Links davon befindet sich in 5-facher Vergréfserung dieser Séule
sowie eine horizontale Rotation der Probe um 90°. Die unteren drei Sdulen zeigen
ein unterschiedliches Ausmaf an irreversibelen Verdnderungen.
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Abbildung 2.13: Links sind die Resonanzkurven einer GaAs-Sdule mit
fo = 5.448 MHz bei unterschiedlichen Piezoantriebsleistungen U, und rechts die
Scheitelwerte U(fp) mit einer linearen Funktion (rote Kurve) dargestellt.

Energie des Resonators wie folgt verkniipft

2
T
k < x(t) > ks 7 (2.4)
2 2

wobei k die Federhiirte des Resonators, < z(¢)? > die mittlere quadratische Aus-
lenkung, kg die Boltzmann Konstante und 7" die Temperatur des Balkens ist. Die

Federhdrte kann aufgrund der gemessenen Eigenfrequenz und der Geometrie be-
stimmt werden (detaillierte Beschreibung siehe Unterkapitel . Die Temperatur
des Aufbaues ist Raumtemperatur Tz = 300 K. Aufgrund der Lasereinstrahlung
kann diese jedoch lokal erh6ht werden, wie z.B. in der Abbildung eindrucksvoll
demonstriert. Um eine obere Abschétzung der lokalen Resonatortemperatur zu er-
halten, wird angenommen, dass die nicht reflektierte Laserleistung absorbiert und
ausschlieflich in Warmeenergie umgewandelt wird. Die Riickseite der Probe ist ther-
misch kontaktiert, d.h. die Temperatur entspricht der Raumtemperatur T (Dicke
der Probe = 500 pm). Die restlichen Seitenwénde der Probe sowie die Oberfliche der
Sdulen befinden sich im Vakuum und werden als thermisch isolierend angenommen,
was zur Folge hat, dass die Wirmeleitung ausschlieflich iiber das Substrat stattfin-
det. In Abbildung[2.14]ist nun die Erwdrmung des Substrat fiir unterschiedliche Stel-
len der Heizleistung (Warmedeponierung) Quser mittels Finite-Elemente-Methode
(FEM)-Simulationen dargestellt. Diese FEM-Simulationen wurden mit der Software
der Firma Comsol durchgefiihrt.

Dabei wurde angenommen, dass 60 Prozent der Laserleistung Py, = 160 uW in
Wirmeenergie umgewandelt wird. Bei einem Fokusradius von w = 500 nm ent-
spricht dies einem Wirmefluss Qjuser &~ 10° W/m?% Wie in der Abbildung zu
erkennen ist, zeigt die Erwarmung T'— Tk am Saulenkopf maximal 10 Prozent Ver-
dnderung gegeniiber der Raumtemperatur und am Sdulenrumpf, welcher bei einer
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Abbildung 2.14: FEM-Simulation der Wirmeleitung. Daraus ergeben sich die
Temperaturverldufe fiir verschiedene Sdulengeometrie und verschiedener Positio-
nierung der Heizleistung Quse, (markiert mit schwarzer Ellipse) mit den GaAs-
Materialparametern: Wérmekapazitiat = 360 J/(kg-K), thermische Leitfahigkeit =
48 W/(m-K) [60], Dichte = 5307 kg/m? [61].



24 2. Mechanische Charakterisierung einzelner Mikro-/Nanosiulen

Schwingung die mechanische Verbiegung erfihrt, ca. 1 Prozent. Andere Geometri-
en, wie auch die direkte Warmedeponierung am Sédulenrumpf, fiihren zu kleineren
Temperaturinderungen (siehe Abbildung[2.14)). Da dies eine obere Abschétzung ist,
darf bei der eingestellten Laserleistung die Erwdrmung der Probe vernachléssigt wer-
den. Jedoch zeigen FEM-Simulationen mit hoheren Laserleistungen durchaus lokale
Saulentemperaturen von iiber 1000 K. Die Schmelztemperatur von GaAs liegt bei
Ts = 1238 K. Damit konnen die nichtreversibelen Verdnderungen der Sdulen (siehe
Abbildung aufgrund der lokalen Erwirmung erklirt werden.

Da nun die Raumtemperatur Tz des Resonators angenommen wird, kann unter der
Ausnutzung der Eigenschaft [ dwa?(w) = [ dtz*(t) der Laplace-Transformation fol-
gender Zusammenhang formuliert werden

o0

< 2%(t) > oc/o dwr?(w), (2.5)

wobei z(w) die spektrale Amplitudenantwort des Resonators und proportional zum
gemessenen Signal I (w) — U(w) ist. Im Fall des thermischen Rauschens wird der
Balken durch die thermische Kraft getrieben. Dabei wird angenommen, dass in ei-
nem Frequenzinterval df das Quadrat der thermischen Kraft mit einer konstanten
spektralen Dichte S gleich Fy, , = Sdf o< 2*(w) ist [62]. Da 2*(w) von der Mess-
bandbreite df abhiingt, wird das Signal U?(w) o< 2%(w) durch die Bandbreite geteilt,
um anschliefend das Integral [;° dw(U?(w)/df) zu bestimmen. Aus den Gleichun-
gen und und mit einer Transformationskonstanten F' lisst sich folgender
Zusammenhang bilden

kgT

<2?(t) > = /0 " do(U(w) /df) = F?- = (2.6)

F hat die Einheiten V/m und ermdoglicht nun die Umrechnung von U(w)/+/df in

(U(w)/v/df) - F~1, was der absoluten Amplitude pro Messbandbreite entspricht.

In Abbildung ist die thermische Bewegung in pm/Hz'/2 der GaAs-Siule dar-
gestellt. Aus dieser Messung lésst sich die Sensitivitit S des Messaufbaus bestim-
men. Sie ist durch das Rauschniveau begrenzt und betrigt S — 6 pm/Hz'/2. Ab-
schliefend werden die Sensitivitdten veroffentlichter Detektionsmethoden fiir einsei-
tig eingespannte Nanoresonatoren bei Raumtemperatur verglichen. Bei vergleich-
baren Laserleistungen wurden Empfindlichkeiten von 0.2 pm/Hz'/? fiir Hochfiness-
Mikrokavititsoptik [17], 0.5 pm/Hz'/? fiir interferometrische [56] und 2.8 pm/Hz'/?
fiir nicht interferometrische Detektion [19] erzielt. Somit besitzt die Reflexionsdetek-
tion eine etwas schlechtere Sensitivitét, jedoch ermdglich der experimentelle Aufbau
ein schnellere Detektion fiir senkrecht auf dem Substrat stehende Sdulen. Des Wei-
teren ist die Sensitivitdt ausreichend fiir die in dieser Doktorarbeit vorgestellten
Messungen.
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Abbildung 2.15: Spektrum der thermischen Bewegung einer Sdule mit h = 7 um,
r— 76 nm und R — 255 nm, bei einer Laserleistung P;, — 160 pW, einer Mess-
bandbreite df = 10 Hz und iiber 500 Messungen gemittelt

2.5 Mechanische Charakterisierung

2.5.1 Einleitung und Motivation zum nanomechanischen An-
trieb

Neben der Detektion nanomechanischer Systeme ist die Anregung von reso-
nanten Schwingungen eine weitere grofle Herausforderung der Wissenschaft. Beides
ist Voraussetzung fiir die mechanische Charakterisierung. Aus diesem Grund wurde
in den letzten Jahren eine grofse Vielfalt an unterschiedlichen Antriebsmechanis-
men entwickelt. So zdhlen magnetomotiven- [§], kapazitiven- [9] und dielektischen
Gradientenfeld-Antriebsmechanismen [10] zu den ,on-chip“-Antriebsmethoden. Mit
piezoelektrischen Materialien lassen sich unter Ausnutzung des piezoelektrischen Ef-
fekts Schwingungen anregen [63]. Die Vorteile dieser Methoden sind die individuelle
und effiziente Ansteuerung jedes einzelnen Resonators. Jedoch sind diese Antriebs-
mechanismen ungeeignet fiir senkrecht auf dem Substrat stehende Séulen. Aufierdem
wird bei der On-Chip-Anregung eine individuelle elektronische Verbindung jedes ein-
zelnen Elements bendotigt, was die Kosten und die Komplexitat der Herstellungs- und
Auswerteverfahren erhoht.

Externe Antriebsmechanismen wie der photothermisch induzierte Antrieb [IT] beno-
tigen doppelt beschichtete Materialien. Im Fall eines leitenden Resonators lédsst sich
mittels externer Elektroden aufgrund von elektrostatischen Wechselwirkungen [12]
ein Antrieb realisieren, welcher jedoch den unerwiinschten Effekt mit sich bringt,
in Abhangigkeit von der angelegten Spannung, die Federhérte und damit die FEi-
genfrequenz zu verschieben [22]. Dadurch wird das Bestimmen der intrinischen Ei-
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genschaften des Resonators erschwert. Ein anderer vielversprechender und in dieser
Arbeit verwendeter externer Antrieb ist das Aufbringen der Probe auf einen pie-
zoelektrischen Kristall (Piezo)[I3] - [16]. In bisherigen Vertffentlichungen wurden
mittels dieser Methode mechanische Resonatoren jeweils iiber einen relativ kleinen
Frequenzbereich (weniger als eine Grékenordnung) getrieben. In dieser Arbeit wird
gezeigt, dass ein Scherpiezo die Anregung von Eigenfrequenzen iiber mehr als drei
Grofenordnungen ermdglicht. Der Antrieb mit Hilfe eines Volumenpiezo hingegen,
wurde in den zwei Arbeiten [64], [65] untersucht. Obwohl der Piezoantrieb viele
Vorteile bietet, ist er weitgehend unerforscht. Er funktioniert fiir alle Resonatorma-
terialien, auch bei tiefen Temperaturen (< 10 Kelvin) und beeintréichtigt nicht die
mechanischen Eigenschaften des Resonators, wodurch die intrinischen Materialpa-
rameter wie der Elastizitdtsmodul oder die Dampfung [66], [67] bestimmt werden
kénnen. Ein weiterer entscheidender Vorteil des Piezos kann die gleichzeitige Anre-
gung der gesamten Probe (globaler Antrieb, siehe Kapitel |3) sein.

2.5.2 Experimentelle Bestimmung der Eigenfrequenzen

Nachdem im Unterkapitel die Frage nach dem Detektionsmechanismus verfolgt
und im Unterkapitel die Detektionssensitivitiat beschrieben wurde, werden im
diesem Abschnitt die experimentellen Ergebnisse der mechanischen Charakterisie-
rung einzelner Saulen vorgestellt. Aufgrund der speziellen Form der Séulen (inver-
tiert konischer Zylinder), wird im Unterkapitel die genaue theoretische Beschrei-
bung der Eigenfunktion und ihrer Eigenfrequenz geliefert. An dieser Stelle nehmen
wir einfachheitshalber einen Zylinder mit dem Radius r an, dessen Eigenkreisfre-
quenz w der Grundmode [24] sich nach der Euler-Bernoulli Theorie wie folgt ergibt

| E
w = 1.758 ;GEB mit GEB = %, (27)

wobei E der Elastizitdtsmodul und p die Dichte des Materials ist. Mit Ggp wird
der Geometriefaktor nach der Euler-Bernoulli-Balkentheorie fiir Zylinder bezeich-
net. Der Radius am Fuf der Sdule wird mit r und die H6he mit h bezeichnet (siehe
Abbildung links). Der funktionale Zusammenhang zwischen Ggp und einem
Zylinder mit nicht konstanter Querschnittfliche wird in Unterkapitel behan-
delt. Die Eigenfrequenz kann auch, wie in der Literatur [50], [51], [52] beschrieben,
durch direkte Abbildung im REM bestimmt werden. In Abbildung links ist
solch eine Messung dargestellt. Wie schon in Unterkapitel beschrieben, eignet
sich fiir nichtinvasive Messreihen die optische Reflexionsdetektion. Dazu wurden 60
GaAs-Saulen Geometrien im REM einzeln vermessen. Aus diesen Messgrofen ergibt
sich der Geometriefaktor. Die zweite Messgrofe ist die Eigenfrequenz der einzelnen
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Siulen, welche im optischen Aufbau bei einem Umgebungsdruck p < 1073 mbar ge-
messen. Eine ausfiihrliche Beschreibung der Messsignaloptimierung sowie der Mess-
technik kann in den Arbeiten [40] und [41] nachgeschlagen werden. Das zustande
kommende Messsignal mit der angepassten Lorentzfunktion (Lorentzfit, rote Kur-
ve) ist in Abbildung[2.16]rechts im Einsatz zu erkennen. Mittels dieser Messung wird
die Eigenfrequenz f—w /27 fiir jede einzelne Séule bestimmt und gegen seinen Geo-
metriefaktor dargestellt (Abbildung rechts). Bei diesem Datensatz wurden die
Sdulengeometrien iiber einen grofsen Bereich variiert. Eine intuitivere Geometriegro-
fse ist das Aspektverhiltnis K = r/h, welches zwischen 0.002 und 0.3 liegt. Zur Ver-
deutlichung der extremen Geometrien wird dieses Aspektverhéltnis mit den héchsten
Gebduden der Welt verglichen. Das World Trade Center besaf ein Aspektverhéltnis
von 0.12. Um das kleinste der GaAs-Aspektverhéltnisse zu erreichen, miisste das
Burdsch Chalifa in Dubai (ohne Antenne) verkehrt herum auf seiner Spitze stehen.
Die Antriebsamplitude des Scherpiezos wurde nicht direkt vermessen, jedoch las-
sen die gemessenen Resonanzkurven aufgrund der guten Ubereinstimmung mit dem
Lorentzfits (siehe Abbildung links) auf einen linearen Resonator und eine kon-
stante Treibeamplitude innerhalb des Messfrequenzbereiches schlieken. Des Weiteren
konnte aufgrund der Sdulengeometrievariation gezeigt werden, dass sowohl der An-
trieb wie auch die Detektion iiber drei Grofenordnungen von 100 kHz - 100 MHz
funktionieren (siche Abbildung rechts).
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Abbildung 2.16: Links ist ein REM-Bild einiger GaAs-Saulen zu sehen, wobei die
mittlere Sdule auf ihrer Resonanzfrequenz schwingt. Die Einhiillende der Eigenmode
ist rot eingefirbt. Rechts sind die optisch gemessenen Eigenfrequenzen gegen den
aus der Formel bestimmten Geometriefaktor Ggp dargestellt. Der Einsatz zeigt
eine typische Resonanzkurve mit dem dazugehorigen Lorentzfit eines harmonischen
Ostzillators.
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2.5.3 Geometrieabhingigkeit der Dampfung

Eine der wohl gréfsten ungeldsten Fragestellungen der Nanomechanik ist die Frage
nach den Ursachen der Dampfung. Auch diese Arbeit liefert keine allgemeingiiltige
Interpretation der Messdaten in Bezug auf intrinsische Dissipationsmechanismen.
Jedoch kann durch die umfassende experimentelle Untersuchung mikro- und nano-
mechanischer Resonatoren eine Basis fiir weitere Theorien geschaffen werden. In der
Literatur sind einige Urspriinge und Modelle der Dampfung [70] zu finden. Dabei
wurden die géngigsten Modelle wie die thermoelastische [68] und die aufhangepunkt-
dominierte Dampfung [69] auf die Messdaten angewendet. Jedoch konnten diese
Theorien das auftretende Dissipationverhalten nicht erkldren [41]. Um die Basis fiir
weitere Diskussionen zu legen werden im Folgenden die experimentellen Daten dar-
gestellt.

Dazu wird die Dampfung Aw wie auch die Eigenfrequenz wy aus dem Lorentzfit
bestimmt, wobei Aw die Halbwertsbreite der Lorentzkurve ist und fiir einen ge-
dampften, harmonischen Oszillator der Dampfung entspricht. Eine andere oft zi-
tierte physikalische Grofke ist die mechanische Giite @), die wie folgt definiert ist.

gespeicherte Energie der Schwingung _wo (2.8)

-9 - 0
@ 7Tdissipierte Energie pro Schwingungsperiode  Aw

In Abbildung und Abbildung sind wahlweise die mechanische Giite bzw.
die Dampfung gegen die Eigenfrequenz oder das Aspektverhéltnis K = r/h darge-
stellt.

Gemessen wurden diese Daten bei einen Umgebungsdruck von p < 1072 mbar. Der
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Abbildung 2.17: Links ist die Giite gegen die Frequenz und rechts gegen das Aspekt-
verhiltnis aufgetragen.

Einfluf der Gasddmpfung wird im Abschnitt analysiert. Die farbliche Untertei-
lung in den Abbildungen wurde aus folgendem Grund vorgenommen. Diese farbliche
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Abbildung 2.18: Links ist die Dadmpfung gegen die Frequenz und rechts gegen das
Aspektverhiltnis aufgetragen.

Markierung bedeutet den exakt gleichen Herstellungsverlauf, d.h. diese Sdulen befin-
den sich auf derselben Probe und besitzen fast identische Hohen [41]. Sie unterschei-
den sich ausschlieklich durch den Sdulenkopfradius R und den Sdulenrumpfradius r.
In Abbildung rechts wurde speziell der Bereich 0.055 < K < 0.095 markiert,
da in diesem Bereich die maximale Giite erreicht wird. Fiir grofere K fallt die Giite
fiir alle Sdulen gleichermafien. Fiir diese Aspektverhéltnisse K > 0.1 &ndert sich
die Bewegungsgleichung. Dieses Phénomen wird in Unterkapitel diskutiert und
die Ursache sind, neben dem Auftreten der Biegeverformungen, Scherverformungen.
Dieser Sachverhalt konnte einen Anhaltspunkt iiber die zugrunde liegenden Dissipa-
tionmechanismen liefern. In Abbildung [2.1§]ist die Ddmpfung dargestellt. Sie besitzt
im Gegensatz zur Giite kein Maximum. Fiir eine feste Sdulenh6he nimmt die Dadmp-
fung sowohl mit grofer werdenden Eigenfrequenzen f wie auch Radien kontinuierlich
zu (siehe Abbildung. Phéanomenologisch kann nun anhand dieser Darstellungen
bei einer gewiinschten Frequenz die optimale Geometrie mit der maximalen Giite
identifiziert werden.

2.5.4 Umgebungsdruckabhangigkeit der Dampfung

Nanomechanische Systeme wechselwirken genauso wie auch alle anderen physika-
lischen Systeme mit ihrer Umgebung. Um die Dampfung durch die Luftmolekiile
zu minimieren werden nanomechanische Resonatoren zwecks Giitemaximierung fast
ausschlieflich im Vakuum betrieben. Fiir sensorische Anwendungen hingegen ist
meistens Normaldruck notwendig. Fliissige Umgebung wird sogar bei Untersuchun-
gen biologischer Systeme bendtigt. Wie schon in Unterkapitel beschrieben,
erlaubt der experimentelle Aufbau auch Umgebungsdruckvariationen (siehe [2.2.2]).
Dazu wurde der Druck im Vakuumwiirfel schrittweise hin zu Normaldruck erhoht.
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Aus der gemessenen Resonanzkurve werden die Giite und die Dampfung bestimmt.
Dabei ist das Ziel, bei einem vorgegebenen Umgebungsdruck die Sdulengeometrien
so anzupassen, dass die Gasddmpfung minimiert wird.
Die Gasdampfung wird in die Bereiche der molekularen und viskosen Dampfung
unterteilt [71]. Im molekularen Bereich wechselwirken die Luftmolekiile nicht unter-
einander, jedoch iibertragen sie durch elastische Stofse Impulse auf den mechanischen
Resonator. Im viskosen Bereich findet zusdtzlich auch Wechselwirkung zwischen den
Luftmolekiilen statt. Der funktionale Zusammenhang zwischen Giite und Druck ist
im molekularen Regime @ o 1/p [72]. In Abbildung [2.19 links ist ein typischer Giite-
Druck Verlauf einer GaAs-Séule bei w = 976,1 kHz, h = 6 pm und einem effektiven
Durchmesser d = (r + R)/2 = 295 nm dargestellt. Da bei der Gasddmpfung die
Breite des Resonators [73] eine wichtige Rolle spielt, wird hier in erster Ndherung
arithmetisch gemittelt. Dabei ldsst sich der erwéhnte 1/p Giiteverlauf identifizieren.
Die Abweichungen bei héherem Druck weisen auf den Ubergang in den viskosen
Bereich hin.

Die 1. Obermode (Abbildung rechts) zeigt dasselbe 1/p Verhalten, jedoch
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Abbildung 2.19: Druckabhéngigkeit der Giite einer GaAs-Sédule, links die Grund-
mode mit Ubergang in den viskosen Bereich und rechts der Vergleich der Giiten
zwischen der Grund- und der 1. Obermode

mit einer niedrigeren Giite. Fiir p < 107! mbar ist die Giite konstant und wird
als intrinsische Giite ();,; bezeichnet. Dieses Verhalten, dass Moden mit niedrigerer
Frequenz héhere Giiten im Vakuum, aber niedrigere Giiten an Atmosphérendruck
besitzen, wurde auch bei doppeltseitigen Balken [74], [75] festgestellt. An dieser Stel-
le sei darauf hingewiesen, dass bei niedrigem Umgebungsdruck die Giite durch die
intrinsische Dampfung und bei héheren Driicken von der Gasddmpfung dominiert
wird. Somit muss neben der Geometrie auch die Frequenz eine entscheidende Rolle
zur Gasddmpfung beitragen. Im molekularen Regime lasst sich dieses Phinomen
durch einen elastischen Energieiibertrag von Luftmolekiilen auf den Resonator und
umgekehrt erkliren [76]. Der Zusammenhang zwischen der Giite, dem Druck, der
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Eigenfrequenz und der Geometrie ldsst sich nun wie folgt schreiben [77].

pdw |TRT

©= 4p \V 2M,,’ (29
wobei p die spezifische Masse des Resonators, d die Dicke, R die universelle Gas-
konstante, T' die absolute Temperatur, w = 27 f die Kreiseigenfrequenz, M,, die
molare Masse des Gases und p der Druck ist. Diese Formel wurde iiber einen groften
Parameterbereich bis jetzt nur anhand von experimentellen Daten doppelseitig ein-
gespannter Resonatoren verifiziert [75]. Dabei konnte die Eigenfrequenz durch eine
statische Verspannung [78| variiert werden, ohne die Geometrie wesentlich zu verén-
dern. Es wurde gezeigt, dass im Frequenzbereich von 7 bis 206 MHz die Giite linear
von w abhéngt [75]. Das Durchstimmen der Eigenfrequenz durch Anlegen einer du-
fseren Verspannung ist bei einseitig aufgespannten Resonatoren nicht moglich. Aus
diesem Grund werden die geometrischen Abmessungen variiert, um einen moglichst
grofken Eigenfrequenzbereich abzudecken. In Abbildung ist ibersichtshalber die
druckabhéngige Giite auf die intrinsische Giite (Q;,,;) normiert. Dabei ist zu erken-
nen, dass bei gleichbleibender Hohe aber steigendem Durchmesser die Giite erst bei
einem hoéheren Druck zu fallen beginnt. Bei Umgebungsdruck decken die Giiten in
Abhéngigkeit der Geometrie einen Bereich von 20 bis 800 und die Figenfrequenzen
von 0.2 bis 61 MHz ab, dies entspricht einem mehr als zehnmal so grofsen Messbe-
reich im Vergleich zu doppelseitig eingespannten Resonatoren [75].
Um zusammenfassend eine Aussage iiber die Giiltigkeit der Formel zu erhalten,
wurde der Druck psg ausgewertet, bei dem die Giite );,,; auf die Halfte ihres Wertes
abgefallen ist (siehe Abbildung links rechts grauer Balken) und gegen das Pro-
dukt aus Eigenfrequenz und Durchmesser d - f (siehe Formel dargestellt. Die
lineare Fitfunktion durch den Ursprung zeigt die Giiltigkeit der Formel auch fiir ein-
seitig eingespannte Resonatoren {iber einen sehr grofen Parameterbereich (siche Ab-
bildung [2.21]links). In Abbildung 2.2 rechts ist wieder wie im vorherigen Abschnitt
das Aspektverhiiltnis K = r/h dargestellt. Anhand der angegebenen Fitfunktion
lasst sich einfach die gewiinschte Geometrie berechnen, bei der die maximale Giite
bei Normaldruck auftritt.
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Abbildung 2.20: Druckabhéngigkeit der normierten Giite Q/Q;,; im viskosen Bereich
verschiedener GaAs-Siulen
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Abbildung 2.21: Links ist der lineare Verlauf (lineare Fitfunktion) von Druck ps
gegen das Produkt d - f und rechts der fast quadratische Verlauf (siehe Fitfunktion
im Einsatz) von Aspektverhiltnis K gegen pso gezeigt
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2.6 Bestimmung des F-Moduls und der Federhirte

Aufgrund der nichtinvasiven Antriebs- und der nichtinvasiven Detektionsmethode
konnen mittels der experimentell bestimmten Eigenfrequenzwerte und den geome-
trischen Abmessungen der GaAs-Séulen neben der intrinsischen und umgebungs-
druckabhéngigen Dampfung auch auf weitere intrinsische Kenngrofen der Mechanik
wie der Elastizitatsmodul oder die Federhérte geschlossen werden. In zahlreichen an-
deren Veroffentlichungen nanostrukturieter Resonatoren wird mittels Eigenfrequenz
und Geometrieabmessung sowie einer konstanten Volumendichte p von unterschied-
lichen geometrieabhingigen E-Modulverldufen berichtet. So zeigen einige ein grofer
[21] und andere ein kleiner werdendes E-Modul [22], [23] mit kleiner werdendem
Durchmesser. Aufgrund dieser nicht konsistenten Darstellungen wird in dieser Ar-
beit ein anderer Ansatz verfolgt. Neben der konstanten Dichte wird gezeigt, dass
es moglich ist, durch Erweiterungstherme der Euler-Bernoulli-Bewegungsgleichung,
welche auf einem tieferen Verstindnis der auftretenden Bewegungsmechanismen be-
ruhen, ein konstantes geometrieunabhéngiges F-Modul einzufiihren.

Jedoch bietet der hier vorgestellte Ansatz keine Universallésung auf die divergieren-
den Aussagen bisheriger Veroffentlichungen. Vielmehr erméglicht die im folgenden
Abschnitt vorgestellte Theorie eine Auswertung der Materialeigenschaften von ,top-
down* fabrizierten invertiert konischen GaAs-Zylindern iiber einen sehr grofen Geo-
metriebereich. Diese Ergebnisse werden zusétzlich mittels Finite-Elemente-Methode
(FEM)-Simulationen bestétigt.

Um nun auf die Materialeigenschaften schlieffen zu kénnen, wird die Losung der
Bewegungsgleichung des Resonators bendtigt. Fiir einseitig eingespannte Zylinder
kann diese nach der Euler-Bernoulli-Balkentheorie analytisch gelost werden [24].
Aus dieser resultiert dann der Zusammenhang zwischen der Geometrie, den Mate-
rialparametern und der Eigenfrequenz (siehe Gleichung . Die Randbedingungen
einseitig eingespannter Balken sowie weitere Annahmen zur Losung der Bewegungs-
gleichung, wie beispielsweise konstante Querschnittsflichen und Aspektverhiltnisse
K < 0.1, sind in den Arbeiten [41] und [24] zusammengefasst. Im Fall von inver-
tiert konischen Zylindergeometrien ist der Standardldsungsweg nach Euler-Bernoulli
aufgrund der nicht konstanten Querschnittfliche und dem damit verbundenen nicht
konstanten Flidchentrigheitsmoment nicht mehr anwendbar. Auch die Annahme K
< 0.1 ist bei einigen der charakterisierten GaAs-Sdulen nicht mehr zutreffend. Aus
diesem Grund wird der Einfluss der geometrischen Abweichungen von einem ,Euler-
Bernoulli-Zylinder” im folgenden Abschnitt behandelt.

2.6.1 Eigenfrequenz von Zylindern mit K > 0.1

Wie bereits erwihnt, ist die Euler-Bernoulli-Balkentheorie, welche ausschliellich Bie-
geverformungen beriicksichtigt, nicht fiir ein Aspektverhiltnis von K > 0.1 ausge-
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legt. Dabei wird keine explizite Erklirung dieser Einschrinkung geliefert [24]. Um
eine Erklarung anschaulich zu liefern, werden FEM-Simulationen benutzt. Dadurch
ist es moglich, die Verteilung der auftretenden Spannungen im Material, bedingt
durch Verformungen, zu analysieren. Um die Spannungen im Material zu zeigen,
werden in Abbildung die Querschnittprofile resonant getriebener Zylinder bei
der jeweiligen maximalen Auslenkung dargestellt. Dabei ist erkennbar, dass fiir K =
0.05 (Abbildung a) eine neutrale, spannungsfreie Achse existiert. Die neutrale
Achse tritt bei der reinen Biegeverformung in der Mitte des Balkens auf, da die
eine Seite im verbogenen Zustand gestaucht und die andere Seite gedehnt wird. Fiir
ein Aspektverhéltnis K = 0.5 (siehe Abbildung b)) verschwindet die neutrale
Achse. Dies bedeutet, dass zu der reinen Biegeverformung eine weitere Verformung
auftritt, welche keine neutrale Achse mehr besitzt. Solch eine Charakteristik ist bei
Scherverformungen bekannt.

Aus diesem Grund wird die Euler-Bernoulli-Balkentheorie fiir einseitig aufgehéingte

a) b) max

\ . él

Abbildung 2.22: Darstellung der Querschnittsprofile resonant ausgelenkter Zylinder
mittels FEM-Simulationen. Die geometrischen Abmessungen sind in a): Radius r =
500 nm, Hohe h = 10 pm (K = 0.05) und in b): Radius » = 500 nm, Héhe h = 1
(K = 0.5). Die Farbskalierung zeigt die Stdrke der Verspannung des Materials an.

D & & o

Zylinder um einen weiteren Term erweitert, um den Ubergang in die Scherverfor-
mung beschreiben zu koénnen. Dies bedeutet, dass neben der kinetischen Energie
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T und der Biegeenergie Up die Scherenergie Ug mit beriicksichtigt wird. In Abbil-
dung wird dieser Sachverhalt skizziert sowie die Grofen o und f eingefiihrt.
Dabei bezeichnet a(z,t) den Biegewinkel, der den Winkel zwischen der Querschnitts-
flachennormalen und Flachennormalen des Substrats und (§(z,t) den Scherwinkel,
der den Winkel zwischen der Balkenkante und Flachennormalen des Substrats an-
gibt.

Mit der Annahme von kleinen Siulenauslenkungen v(z,t) gilt fiir die Steigung

a) b)
R f dz e ™
N N
N S e N
N N
NEREREERE N
~ & N
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Abbildung 2.23: a) Die einzelnen Balkenelemente werden aufgrund einer homogen
verteilten Antriebskraft Frr verbogen. b) Diese Kraft fiihrt jetzt aber nicht nur zu
einer Biegeverformung um den Winkel a mit neutraler Achse (gestrichelte Linie)
und dem resultierenden Biegemoment M, c¢) sondern auch zu einer Scherverformung
um den Winkel . d) Zusammengefasst fiihrt die Biege- und Scherverformung zu
einer Auslenkung des Balkens um den Gesamtwinkel o + (.

v'(z,t) aufgrund des Biege- und Scherwinkels folgender Zusammenhang:

0v(z,t)
0z

= tana(z,t) + tan B(z,t) =~ a(z,t) + B(z, 1) (2.10)

Nun werden die Energieterme einzeln vorgestellt, um anschlieffend aus der Lagrange-
Funktion mittels Hamiltonschen Integralprinzips die Bewegungsgleichung aufzustel-
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len, welche letztendlich auf den gewiinschten Zusammenhang zwischen Eigenfre-
quenz, Materialkonstanten und Geometrie schliefen lisst.
Fiir die kinetische Energie T gilt:

T = %/Oh M(%de. (2.11)

Die potentielle Energie U besteht aus zwei Termen, der Biegeenergie U und der
Scherenergie Ug. Fiir kleine Auslenkungen gilt fiir die Biegeenergie:

1 Po(z,t)\2, 1 (" Oa(z,t)\2
Up = 5/0 EI(W> dz = 5/0 E[<T> dz. (2.12)

Die Scherenergie mit dem Schermodul Gy, der Querschnittsfliche A und dem Form-
faktor & ist definiert als

h
Us = % / EG ARz (2.13)
0

Fiir eine kreisformige Querschnittsfliche gilt fiir £ [79)

6(1+v)
K =———2- 2.14
T 6 (2.14)

wobei v das Poissonverhéltnis (GaAs(v)= 0.31 [80]) ist.

Substitution von § aus (2.10) in (2.13)) ergibt:

1", 0v(z,1) 2
Us = 5/0 stA< 5 —a(z,t)) dz (2.15)

z

Daraus resultiert die Lagrange-Funktion L:

(s DRE SR C )
2.16

Nun wird das Hamiltonsche Integralprinzip

t2
5/ Ldt =0 (2.17)
t1

angewendet, um die Bewegungsgleichung aufzustellen. Eine detaillierte Durchfiih-
rung der Umformungen kann in der Arbeit [41] nachgeschlagen werden. Die daraus
resultierenden Differentialgleichungen fiir v(z,t) und «a(z,t) lauten:

82U(Z,t) 82v<z,t) _ 8a(z,t)> —0

PA—5n 972 Bz

- k’GSA( (2.18)
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Palz,t) dv(z,t) B

Unter Verwendung des Separationsansatzes mit v(z,t) = X(z) - T( ) und der Rand—
bedingungen eines einfach eingespannten Balkens (X (0) = 0, & dz b0 =0, 4 dZQ Xmn
=0, % .—n = 0) kann die Bestimmungsgleichung F' mit den Koeffizienten a und b
aufgestellt werden.

F = (b — a*)absinasinh b + (b* + a*) cos a cosh b + 2a*b* = 0 (2.20)
2 2 02 AL

N ( pe ) pLe 2.21

“T N\ 2a, +\/ owe,) T e (2.21)
2 2 2 pAw?
pw pw pAw

b= |- (507) h 2.22

WG, +\/ wG,) T EI (2.22)

Ohne Scherverformung, also nach der allgemein bekannten Euler-Bernoulli-Theorie,
vereinfacht sich die Bestimmungsgleichung zu

F = cosccoshe = —1, (2.23)

wobei ¢ eine positive Konstante ist. Aus der Gleichung wird die ortsabhédngige
Auslenkung X (z) genauso wie die Eigenkreisfrequenz w abgeleitet.

h
X(z) = cos %z — cosh %z - %(sm %z — sinh %z) (2.24)

|Ec® r

E ist der Elastizitdtsmodul, p die Materialdichte, h die Hohe und r der Radius des
Zylinders.

Unter Beriicksichtigung der Scherverformung, also im Falle der Bestimmungsglei-
chung lasst sich die Losung der geometrieabhéngigen Parameter a, b in Ab-
hangigkeit des Aspektverhiltnisses numerisch bestimmen. Die Eigenkreisfrequenz
eines Zylinders in Abhéngigkeit von a, b ldsst sich wie folgt schreiben

ab r l
- Eh— GE‘B+S (226)

€
|
==
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Abbildung 2.24: Koeffizienten a und b in Abhéngigkeit des Aspektverhéltnisses [41].

Somit ist auch die Definition des Geometriefaktors Gpp.s unter Beriicksichtigung
der Scherverformung gegeben.

Der Verlauf der beiden Parameter ist in Abbildung dargestellt. Dabei ist zu
erkennen, dass die Parameter a = b = 1.875 fiir sehr kleine Aspektverhdltnis (K
— 0) sind. Dies entspricht exakt der Losung der reinen Biegeverformung (siehe
Formel [2.26|und 2.25). Somit ist in dem Geometriebereich K < 0.1 die Abhiingigkeit
der Parameter a und b von der Scherverformung geringfiigig und der Einfluss der
Scherverformung kann in diesem Geometriebereich vernachléssigt werden.

2.6.2 Auswertung der Messdaten nach Euler-Bernoulli plus
Scherverformung

Da nun der Zusammenhang zwischen der Eigenfrequenz und den Materialkonstan-
ten sowie der Geometrie hergestellt wurde, werden im Folgenden die experimen-
tellen Daten nach der Euler-Bernoulli-Balkentheorie sowie dem Erweiterungsterm
der Scherverformung ausgewertet. Dafiir wurden bereits die Geometriefaktoren Ggp
(siche Gleichung und Ggpys ( sieche Gleichung eingefiihrt, um zwischen
den vorgestellten Modellen zu unterscheiden. Diese ergeben sich aus den im REM
gemessenen Radien und Hoéhen der verschiedenen Siulen. Die Figenfrequenz wur-
de, wie im Unterkapitel beschrieben, vermessen. Die verschiedenen Verldufe
der Modelle sind in Abbildung [2.25 dargestellt. Deutlich zu erkennen ist der geringe
Unterschied unterhalb eines Aspektverhéltnisses von 0.1 was einem Ggp bzw. einem
Grp+s von ca. 80 mm™! entspricht. Fiir grofere Geometriefaktoren divergieren die
beiden Verlaufe.

Zusammenfassend lassen sich folgende Aussagen treffen. Aufgrund der Erweiterung
des Modells um die Scherverformungsenergie ist es moglich, einen linearen Zusam-
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menhang zwischen Geometrie und Eigenfrequenz fiir eine konstante Dichte und ei-
nem geometrieunabhingigen F-Modul herzustellen, so wie es in der hergeleiteten
Formel mit w < Ggpys beschrieben ist. Des Weiteren sind diese Korrektu-
ren fiir Aspektverhdltnisse K < 0.1 vernachlissigbar. Jedoch verlauft die einge-
zeichnete Fitgerade (siehe Abbildung nicht durch den Ursprung, wodurch eine
E-Modulbestimmung aus der Formel nicht moglich wird. Die Ursache ist die
bisher nicht beriicksichtigte Unterkehligkeit der Sdulen. Diesem Sachverhalt wird im
ndchsten Unterkapitel nachgegangen.

100 — T T T T T T T T ) T
°
u EB+S )
® EB (]
75+ o .
°
T sof ]
2
25 - ~_ —
K=0,1
0 | L | L | L | L | L |
0 50 100 150 200 250
G (mm™)

Abbildung 2.25: Abhéngigkeit der gemessenen Eigenfrequenz von den Geometrie-
faktoren nach der Euler-Bernoulli Balkentheorie mit Scherverformung Ggp,s und
ohne Scherverformung G gp fiir verschiedene Saulengeometrien.

2.6.3 Eigenfrequenz invertiert konischer Zylinder mit K < 0.1

In diesem Abschnitt wird der Einfluss der Unterkehligkeit einer Sdule (siehe Ab-
bildung auf die Bewegungsgleichung untersucht, wobei die Scherverformung
fiir Aspektverhéltnisse von K < 0.1 vernachlissigt werden kann, wie im Unterkapi-
tel[2.6.1] gezeigt wurde. Die Bewegungsgleichung eines invertiert konischen Zylinders
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Abbildung 2.26: Skizze eines invertiert konischen Zylinders

ldsst sich nach der Standard Euler-Bernoulli-Theorie herleiten, mit dem Unterschied
einer nicht konstanten Querschnittsfliche S(z) und eines nicht konstanten Flichen-
tragheitsmomentes 1(z):

d d>X

wobei I(z) = w/4 - r!(z) das Flichentrigheitsmoment und die Querschnittfléiche
S(z) = mr?(z) ist. Dabei besitzt der Radius eine Abhiingigkeit von der Position z
mit 7(z) = z - tan(p). Die rechte Seite der Gleichung entspricht im Gleichge-
wichtszustand der inneren Spannungskraft F, fiir eine Auslenkung in x-Richtung.
Aufgrund der Zylindersymmetrie kann diese Annahme ohne Einschriankung der All-
gemeinheit getroffen werden. Die Bewegungsgleichung lasst sich fiir ein nicht
konstantes Flachentrédgheitsmoment und ohne Kenntnis der inneren Spannungskraft-
verteilung nicht mehr analytisch l6sen. Einen alternativen Zusammenhang zwischen
Eigenfrequenz und Geometrie liefert der Energieansatz eines harmonischen Oszilla-
tors. Ein Naherungslosungsverfahren, welches den Energieansatz eines Resonators
mit nicht konstantem Flichentrigheitsmoment benutzt, ist die erste Methode von
Ritz. Das Endergebnis stellt eine obere Schranke der tatsachlichen Losung dar. Da
die Rechnung nach Ritz im Rahmen meiner Doktorarbeit in der Diplomarbeit [4T]
durchgefiihrt wurde und als Modell fiir invertiert konische Zylinder diente, werden
die Ergebnisse der Ritzmethode aufgrund der Vollstindigkeit in dieser Arbeit dis-
kutiert, jedoch nicht mehr im Detail vorgestellt. Das Endresultat fiihrt zu einem
langen Ausdruck des Geometriefaktors Gpy. (siche Anhang Formel [A.1)), der
nun zwar die kompletten geometrischen Abmessungen der Saule fiir K = r/h < 0.1
beriicksichtigt, jedoch aber weiterhin eine obere Schranke des tatsichlichen Ergeb-
nisses liefert. Neben dem Ritz-Verfahren wird ein weiterer Ansatz vorgestellt, bevor
diese miteinander verglichen und die Ergebnisse diskutiert werden.

Um die Abweichungen der Ritz-Methode zu den tatsichlichen Werten zu untersu-
chen, werden FEM-Simulationen von invertiert konischen Zylindern durchgefiihrt.
Damit besteht die Moglichkeit, die getroffenen Annahmen und die damit verbunde-
nen Losungen der Differenzialgleichungen mit FEM-Simulationen zu vergleichen.



2.6 Bestimmung des EF-Moduls und der Federhirte 41

Homogene Kraftverteilung (Homo-Theorie)

Dieser Ansatz beschreibt eine homogene Kraftverteilung entlang des Resonators (sie-
he Abbildung a)). Dieser wird aufgrund des Trigheitsantriebes mittels Scher-
piezos motiviert (siehe Unterkapitel . Er beschleunigt jeden Massepunkt der
Probe gleichermafien und im Fall einer oszillatorischen Bewegung des Balkens, ist
die Zeit, bis der Balken sich wieder im Gleichgewichtszustand befindet, um eini-
ge Grofenordnungen kleiner als die Zeit einer Schwingungsperiode. Somit sind die
Annahmen einer homogenen Kraftverteilung und einem Balken, der sich im Gleich-
gewicht befindet, sinnvoll.

Wird die Gleichung einmal nach z abgeleitet, dann folgt

d? d*X dF,
E—(I(z)— ) =— = K,. 2.2
dz? ( (2) dz? ) dz * (2.28)

Da die Summe aller resultierenden Krifte auf ein Volumenelement im Gleichge-
wichtszustand verschwinden muss, ist —d;;” = K,, wobei K, die dufere treibende
Kraft pro Langeneinheit ist. Unter der Annahme einer konstanten duferen Kraft K,
(homogen verteilt), ldsst sich die Differenzialgleichung mit den Randbedingungen
eines einfach eingespannten Balkens (X (0) = 0, % 2=0 — 0, %\zzh =0, % ——
0) mit Hilfe von Mathematica 16sen und die Eigenfunktion erhélt folgende Form

1
- 3b*Emr3(r 4 bz)
+ 207 (b*h% — bhr + r?)2%) 4 6r3(r + b2)?(log(r) — log(r + bz2))),

X(2) S Ko (bz(6r" + 3br(b?h* 4 3r%)z

(2.29)

wobei b = tan(y) ist. Uber den Energieerhaltungsansatz fiir konservative Schwin-
gungssysteme folgt, dass die maximale kinetische Energie T,,,., gleich der maximalen
potentiellen Energie Up 4, ist. Unter Verwendung des Ansatzes eines harmonischen
Oszillators mit der Schwingungsamplitude X (z), der Eigenfrequenz w und der Phase

¢
v(z,t) = X(2)sin(wt + ¢), (2.30)
lassen sich die Energien (siehe Formel und [2.12)) schreiben als
W2 [t
Tonaw = ?/ pS(2)X (2)*dz (2.31)
0
und , )
1 0*X (2)
UBmaz = 5 E I dz. 2.32
s =58 [ 161 (7470 a: (232

Aus diesen beiden Gleichungen folgt fiir das Quadrat der Eigenfrequenz

h 2X (2
o BRI s

= S . (2.33)
P fy S(2)X(2)%dz
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Das Einsetzen der Eigenfunktion aus der Gleichung liefert nun die Eigenfrequenz
unter Beriicksichtigung der invertiert konischen Zylindergeometrie

E
Whome = —(900* 3 (bh(b*h* — 2b°h%r + 6bhr? + 12r°) + 127 (bh + 7) (log(r)
P

—log(bh +1))))/((bh(24b°h® — 180" h"r + 720°h%r? 4- 2076°h°r® — 21b*hr
+ 3756°R*r® + 14900*h*r® + 1410bhr" + 4207r®) + 607> (bh + )3 (36°h* — 6b%h°r
+ 12bhr? + 7 + 67 (log(r) — log(bh + 1)) (log(r) — log(bh +1)))).

(2.34)

Fiir den Grenzfall r gegen 0 und r < R ergibt sich aus der Formel Whomeo — 0.
Dies unterscheidet sich von der Theorie der Ritz Methode. Sie liefert, wie bereits
erwihnt, eine obere Schranke, wobei wg;. (siehe Gleichung fiir r gegen 0 und
r < R immer grofer als 0 ist. Dies stellt eine nicht sinnvolle physikalische Losung
dar, da fiir r = 0 die Sdule keinen Kontakt mehr mit dem Substrat besitzt. Jedoch
liefert sowohl die Ritz- wie auch die Homo-Theorie im Falle eines Zylinders, also r
= R, eine sehr gute Ubereinstimmung (kleiner 1 Prozent) mit der Euler-Bernoulli-
Balkentheorie (siche Gleichung [2.7).

Fiir eine feste Hohe h und einen festen Sdulenrumpfradius = ist in Abbildung
der Einfluss der Unterkehligkeit auf die Eigenfrequenz dargestellt. Dabei werden die

0.8\ T
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=
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—  homo
- alt
035 ‘ ‘ ‘ -
0 1 2 3 4

Unterkehligkeit ¢ (Grad)

Abbildung 2.27: Direkte Vergleich zwischen den Eigenfrequenz-Modellen in Abhén-
gigkeit des Winkel . Dabei wurden folgenden Parameter festgelegt: £ = 45 GPa,
p = 5307 kg/m?, Aspektverhiltnis K = 0.01, h = 10 um

verschiedenen Modelle angefangen von der Euler-Bernoulli iiber die erste Methode
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von Ritz bis hin zur homogenen Kraftverteilung untereinander verglichen. Die rot
gestrichelte Kurve in der Abbildung stellt eine alternative, erahnte und weniger
komplexe Eigenkreisfrequenzfunktion als wpym, dar und wird im Folgenden mit alt

gekennzeichnet
E /r\2 15
2 ="(=) —————. 2.35
Wait D (hg) 5—1—4%'6&11(90) ( )

Die gute Ubereinstimmung zwischen wy; und wpeme ist in der Abbildung er-
sichtlich und die relative Abweichung wpmo/wa: im geometrisch relevanten Bereich
(h = 2-10 pm , r = 10-1000 nm, ¢ = 1-2 Grad) ist kleiner als 2 Prozent, von
daher kann im Folgenden wpomo = war angenommen werden. Des Weiteren liefern
alle Theorien fiir ¢ gegen Null eine gute Ubereinstimmung mit der Euler-Bernoulli-
Zylinderlosung liefern und die relative Abweichung von den Theorien Ritz, homo
und alt zu Euler-Bernoulli-Theorie liegen unter 2 Prozent. Bis ca. ¢ = 0.5 Grad
verlaufen alle drei Modelle, welche die Unterkehligkeit beriicksichtigen, anndhernd
parallel. Fiir grofere Winkel ¢ hingegen divergiert Ritz von homo und alt, wobei
die Eigenfrequenzwerte von Ritz immer oberhalb der beiden anderen Modelle liegen
und dem intuitiven Verstidndnis der Eigenfrequenzinderung bei grofser werdendem
Winkel widerspricht.

2.6.4 Vergleich w-Modelle mit FEM-Simulationen

Nachdem die Modelle untereinander verglichen wurden, wird in diesem Unterkapi-
tel mittels FEM-Simulationen die Richtigkeit bzw. der Giiltigkeitsbereich der ver-
schiedenen Modelle iiberpriift. Bei diesen Simulationen kénnen konische Zylinder
vorgegeben werden, um den Einfluss der Geometrievariationen zu untersuchen. Die
zu treffenden Simulationseinstellungen sowie die verwendeten Differenzialgleichun-
gen des kommerziell erhiltlichen Programms C'omsol kénnen in der Bachelorarbeit
|81] nachgelesen werden. Zunéchst werden die Zylinder mit ¢ = 0 betrachtet. Sie
werden durch alle vier vorgestellten Theorien gleichermafen gut beschrieben, und
die relative Abweichung von den simulierten Eigenfrequenzen zu den Frequenzen
der EB-Theorie ist deutlich kleiner als 1 Prozent. In Abbildung sind die Si-
mulationsdaten mit dem Ritz- und dem alt-Modell verglichen. Dabei beschreibt die
Formel von w,; aus der Formel sehr gut die Simulationswerte der wpgy, fiir
eine ausgewdhlte Sdulengeometrie, wohingegen wg;, eine starke Abweichung von
den simulierten Ergebnissen fiir ¢ > 0.5 liefert. Damit ist gezeigt, dass sich die
Ritz-Methode zur exakten Bestimmung der Eigenfrequenz fiir invertiert konische
Zylinder nicht eignet. Aus diesem Grund wird das Modell alt in Abbildung
fiir weitere Sdulengeometrien iiberpriift. Dazu wird einmal der Radius r und einmal
der Winkel ¢ festgehalten, und die jeweils anderen freien Geometriegroben r, h, ¢
werden so variiert, dass anndhernd der gesamte Bereich, der in dieser Doktorarbeit
experimentell untersuchten GaAs-Siulen, abgedeckt wird.
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Abbildung 2.28: Vergleich zwischen den FEM-Simulationen (Symbole) und den
Eigenfrequenz-Modellen (Kurven) in Abhéngigkeit des Winkels ¢ mit folgenden Pa-
rametern: E = 45 GPa, p = 5307 kg/m?, Aspektverhéltnis K = 0.01, = 10 um

Wie in der Abbildung zu erkennen ist, beschreibt der funktionale Zusam-
menhang zwischen wg; und der Geometrie die Verldufe der simulierten Werte fiir
alle dargestellten Geometrien sehr gut. Die maximale relative Abweichung fiir ein
Aspektverhédltnis von K < 0.1 und einem Winkel ¢ von 0.5 bis 3 Grad liegt bei
knapp einem Prozent. Somit ist in Gleichung ein giiltiger Zusammenhang zwi-
schen der Eigenfrequenz, der geometrischen Abmessungen und dem E-Modul w im
untersuchten Parameterbereich gefunden.

2.6.5 Auswertung des F-Moduls fiir K < 0.1

Da nun der funktionale Zusammenhang zwischen der Eigenfrequenz und den Ma-
terialkonstanten sowie der Geometrie hergestellt wurde, werden im Folgenden die
im Reflexionsdetektionsaufbau bestimmten Eigenfrequenzen sowie der im REM be-
stimmten Geometrien mit der Formel

|E
Walt = G mit Gup = 2.36
" p e \/ 5+4htan \/5+4htan (2.36)

ausgewertet. In Abbildung[2.30|links ist die Elgenfrequenz gegen den Geometriefak-
tor G dargestellt. Im Gegensatz zu der reinen FB + S-Theorie verlduft diesmal
die Fitgerade durch den Ursprung. Somit kann bei einer Dichte p(GaAs) = 5307
kg/m? [61] direkt aus der Steigung der Geraden s der Wert des E-Moduls bestimmt
werden, da

s=—, |2 (2.37)
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Abbildung 2.29: Links und rechts ist der Verlauf der Eigenfrequenzen in Abhéangig-
keit von ¢, h und r dargestellt, wobei links » = 300 nm und rechts ¢ = 1 Grad
festgehalten wurden. Die eingezeichneten Kurven sind die direkte Darstellung der
Funktion f,; (ohne freien Parameter), und die Symbole sind die einzelnen FEM-
Simulationswerte fiir die jeweilige Geometrie (E = 45 GPa, p = 5307 kg/m?)

ist. Aus der Steigung (sieche rote Gerade aus Abbildung links ) ergibt sich ein
E-Modul von E = 45 + 3 GPa. In Abbildung rechts wird nun fiir jede einzelne

40+
30+
§20
2 L
10t
OV 1 1 1 ] 1 1 1 1 1
20 40 60 80 0 20 40 60 80
G, (mm?) G, (mm’)

Abbildung 2.30: Links ist die Eigenfrequenz und rechts der E-Modul gegen den
Geometriefaktor G dargestellt (p = 5307 kg/m?).

Saulengeometrie der E-Modul mit der Formel bestimmt, woraus sich die Ver-
teilung des E-Moduls in Abhéingigkeit des Geometriefaktors G, ergibt. Deutlich
zu erkennen ist, dass fiir kleine Geometriefaktoren G, die Streuung um den zuvor
aus der Steigung bestimmten E-Modulbereich £ = 45 £+ 3 GPa zunimmt. Dies ist
einem groferen Messfehler fiir kleinere Rumpfradien geschuldet (siehe Unterkapi-
tel . Aufgrund der symmetrischen Verteilung der F-Modulwerte um F = 45
GPa ist gezeigt, dass die in dieser Arbeit vorgestellten (GaAs-Sdulen ein geometrie-
unabhangiges F-Modul besitzen und somit der E-Modul als eine Materialkonstante
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angesehen werden kann.

2.6.6 Federhirten invertiert konischer Zylinder mit K < 0.1

Nachdem der E-Modul von invertiert konischen Zylindern bestimmt wurde, konnen
nun darauf aufbauend die Federhérten hergeleitet werden. Neben dem wissenschaft-
lichen Interesse der Federhéirtenbestimmung invertiert konischer, ,top-down* herge-
stellter GaAs-Zylinder, ist die Bestimmung der Federhirte Grundvoraussetzung zur
Kalibration des thermischen Rauschens eines Resonators (siche Unterkapitel
wie auch eine der wichtigsten physikalischen Grofsen bei sensorischen Anwendungen,
beispielsweise der Zellkraftsensorik (sieche Unterkapitel .
Dabei ist der Zusammenhang zwischen Auslenkung der Sdule X (h) an der Stelle z
= h und der angelegten duferen Punktkraft K am Sdulenkopf durch das Hookesche
Gesetz gegeben

Kn=k-X(h), (2.38)

wobei k die Federkonstante oder Federhérte ist. Die Bestimmung der Federhirte
erfolgt sowohl analytisch wie auch mit FEM-Simulationen. Um die Federhérte der
GaAs-Saule analytisch zu bestimmen, wird die Differenzialgleichung fiir eine am
Saulenkopf angreifende Kraft aufgestellt. Dabei folgt aus der Gleichung dass
die innere Spannung F), fiir eine Punktkraft bei z = h entlang der Siule konstant
und F, = -K}, [82] ist. Die Losung der Differenzialgleichung

Edilz (I(z)d zgh)) = —K), (2.39)

mit den Randbedingungen (siehe Unterkapitel [2.6.3)) eines einseitig eingespannten
Balkens liefert fiir die Auslenkung X (h) folgenden Ausdruck

4h3

= K. 2.40
3rErt (1+ 2tan(p)) " (2.40)

X(h)

Mit der Gleichung gilt

K 3rErt h
k=t o 14+ 2 . 2.41
X(h)  ah ( i an@) (241)

Fiir einen Zylinder (Unterkehligkeit ¢ = 0) entspricht der Wert der Federhérte k.,

exakt dem Literaturwert [35]
3rErt

4h3
Ahnlich wie im Unterkapitel kann die Giiltigkeit der analytischen Losung von
invertiert konischen Zylindern mit FEM-Simulationen iiberpriift werden. Um auf die

kzyl = (242)
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Federhérte krppy = Frey/Xreeym(h) zu schliefen, wird im Comsol-Programm eine
definierte Kraft Frgy, am Sdulenkopf angesetzt und die Auslenkung am Séulenkopf
Xrpu(h) ausgewertet.

In Abbildung wird dhnlich wie bei der Eigenfrequenzbestimmung ein mog-

' ' ' 10°f
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10"}
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Abbildung 2.31: Links und rechts ist der Verlauf der Federhérte in Abhéngigkeit von
¢, h und r dargestellt, wobei links » = 300 nm und rechts ¢ = 1 Grad festgehalten
wurde. Die eingezeichneten Kurven sind die direkte Darstellung der Formel
(ohne freien Parameter) und die Symbole sind die einzelnen FEM-Simulationswerte
fiir die jeweilige Geometrie (E = 45 GPa, p = 5307 kg/m?)

lichst grofser Geometriebereich abgedeckt, um die Giiltigkeit der Formel zu zeigen.
Der Vergleich mit den FEM-Simulationen zeigt fiir ein Aspektverhaltnis K < 0.1
eine relative Abweichung von weniger als 1 Prozent. Somit ist die Giiltigkeit der
Formel in dem untersuchten Parameterraum bestitigt. Die in dieser Arbeit
untersuchten GaAs-Séulen besitzen Federhirten, die iiber 9 Grofienordnungen vari-
ieren. Wihrend die hirtesten Siulen Federhiirten von 2-10* N/m erreichen, betragen
die kleinsten Federhéirten nur 3-107° N /m. Diese ultra weichen Siulen sind vergleich-
bar mit den kleinsten Federhérten von ,bottom-up“ hergestellten Nanodréhten [26].
Somit konnen kleinste Kréfte (im p/N-Bereich), wie beispielsweise die Kraftiibertra-
gung einer migrierenden Zelle auf eine Sdule, mit einer Genauigkeit von einigen 10
Nanometern in einem optischen Mikroskop aufgelost werden. Dies wird im Unterka-
pitel 4] ausgenutzt und beschrieben.



48 2. Mechanische Charakterisierung einzelner Mikro-/Nanosiulen




Kapitel 3

Mechanische Charakterisierung
zweldimensionaler Saulengitter

3.1 Einleitung und Motivation

Ausgehend von den statischen und dynamischen Eigenschaften einzelner Sdulen (sie-
he Kapitel werden in diesem Kapitel Felder mit einer grofsen Anzahl von invertiert
konischen Séulen vorgestellt. Die im Unterkapitel erwdhnten externen Detek-
tionsmethoden sowie die in dieser Arbeit vorgestellte Reflexionsdetektionsmethode
(siche Unterkapitel eignen sich nicht fiir die gleichzeitige Untersuchung vieler
Saulen.

Somit resultiert daraus die zu l6sende Aufgabenstellung nach einer neuen Detektion,
welche die gleichzeitige Untersuchung einer grofen Anzahl von einseitig eingespann-
ten, senkrecht auf dem Substrat stehender nano- /mikromechanischer Saulen erlaubt.
Eine solche Detektionsmethode ermoglicht es, der Fragestellung nachzugehen, welche
Eigenschaften resonant getriebene Sdulenfelder aufweisen. Neben dieser Motivation
stellen Nanoresonatoren, insbesondere grofe Felder von ihnen, ein grofes Potential
fiir sensorische Anwendungen dar, wobei eine passende Detektion Grundvorausset-
zung ist. Im Folgenden wird das wissenschaftliche Interesse anhand der Kraftsensorik
beschrieben, um anschliefend zu erértern, inwieweit sich Felder aus senkrecht auf
dem Substrat stehenden GaAs-Saulen fiir sensorische Anwendungen eignen.

Ein herausforderndes Testobjekt fiir die Kraftdetektion sind lebende Zellen. Sie ge-
nerieren Krifte aufgrund verschiedenster Zellprozesse, wie beispielsweise der Mi-
gration, Zellteilung, Kontraktion oder der Adhésion an Oberflichen. So kann die
Zellkraftspektroskopie Aufschluss iiber Migrationsmechanismen geben. Beispielswei-
se erzeugen Fibroblasten und Tumorzellen mechanische Kréfte [84], [85], um sich
durch das Bindegewebe fortzubewegen. Aus diesem Grund ist die Analyse von Zell-
kraften nicht nur in der Grundlagenforschung von grofsem Interesse, sondern auch
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in den angewandten Bereichen der Pharmakologie und Medizin. Die Anforderungen
an den Sensor sind eine hohe Sensitivitit, um beispielsweise Krifte einer Zelle im
Bereich von wenigen Piconewton [83] aufzulosen, wie auch das Abbilden der ort-
lichen Kraftverteilung entlang einer Zelle. Folglich muss der Sensor nicht nur sehr
kleine Federhérten besitzen, sondern bendétigt fiir die ortliche Kraftverteilung auch
eine hohe Integrationsdichte der Federn (detaillierte Informationen siehe Unterka-
pitel . Aufgrund intensiver, wissenschaftlicher Aktivitdten der letzten Jahre ist
eine Vielzahl verschiedener Untersuchungsmethoden zur Zellkraftanalyse entwickelt
worden, wovon einige im Folgenden vorgestellt werden.

Mittels optischer Pinzette [86] und Mikropipetten [87] konnen Krifte im Piconewton-
Bereich auflost werden. Diese Technologien, genau wie die Zellkraftmessung mittels
eines AFMs [88], beschrianken sich jeweils auf punktuelle Zellvermessungen. Andere
Messmethoden erlauben eine Untersuchung entlang der Zelle. Die meisten Arbeiten
benutzen als Materialsystem Polymere, welche entweder als flexibler Untergrund fiir
zweidimensionale [30], [31], [32] oder als Volumenmaterial fiir dreidimensionale [89]
Kraftmessungen dienen. Dies ermé&glicht Orts- und Kraftauflosungen im Nanometer-
bzw. Nanonewtonbereich. Der Hauptnachteil dieser Systeme ist, dass der Kraftsen-
sor komplett aus einem Polymer besteht, wodurch schwer kontrollierbare elastische
Eigenschaften auftreten, da sich sowohl die Feder wie auch das Substrats verfor-
men [90]. Um dreidimensionale Kraftiibertragungen der Zelle aufzuldsen, werden
kleine fluoreszierende Kugeln in ein Polymer-Gel eingearbeitet und deren Auslen-
kung aus ihrer Ruheposition im konfokalen Mikroskop verfolgt. Dabei werden in der
Zellumgebung bei einer Zellgrofe von ca. 100 pm bis zu 80000 Kugeln analysiert.
Aufgrund der unbekannten Ausgangslage jeder einzelnen Kugel und der elastischen
Gesamtumgebung ist die Auswertung duferst zeitaufwendig und nur mit Hochleis-
tungsrechnern realisierbar.

Eine auf Halbleitertechnologie basierende Variante sind flexible GaP Nanodrihte [26].
Im Gegensatz zu den FEM-Simulationen der dreidimensionalen Kraftmessungen in
Polymeren, geben Verbiegungen der Nanodrihte aufgrund einer Trennung zwischen
dem faktisch nichtflexiblem Substrat und den flexiblen Nanodrédhten direkt Auf-
schluss iiber die wirkenden Krifte. Diese Drihte lassen sich vordefiniert positio-
nieren, besitzen reproduzierbare elastische Eigenschaften und haben aufgrund ihrer
kleinen Aspektverhéltnisse im Gebiet der Nanomechanik eine der kleinsten realisier-
ten Federhiirten (k < 107 N/m). Somit kénnen kleinere Krifte (im Bereich von
Piconewton) als mit Polymer-Siaulen [31] aufgelost werden, wobei der Vorteil der
ortlichen Kraftverteilung im Gegensatz zur optischen Pinzette erhalten bleibt. Eine
grofe Herausforderung ist die Herstellung reproduzierbarer, senkrecht auf dem Sub-
strat stehender Nanodréihte. Mit der ,top-down“-Methode war es bisher aufgrund von
Limitierungen der Lithographie (siehe Unterkapitel nicht moglich, vergleichbare
Federhérten wie die der Nanodrahte herzustellen. In dieser Arbeit wird gezeigt, dass
dieser Bereich mit invertiert verjiingten Saulen erschlossen wird. Im Kapitel 4| wird
die Realisierung eines biokompatiblen Zellkraftsensors anhand von zweidimensiona-
len GaAs-Saulenfeldern die durch Fluoreszenzmikroskopie vorgestellt.
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In diesem Kapitel werden zuvor die verwendeten Probendesigns zweidimensionaler
Gitter beschrieben. Dabei besteht ein Sdulengitter typischerweise aus mehreren tau-
send Einzelsiulen. Eine Charakterisierung dieser wiirde mit der im Unterkapitel [2.2.2]
vorgestellten Reflexionsdetektion mehrere Wochen dauern. Aus diesem Grund wur-
den zwei neue Detektionsmethoden zur gleichzeitigen Detektion vieler nanoskaliger
GaAs-Saulen entwickelt. Diese werden im Hauptteil dieses Kapitels beschrieben.

3.2 Probendesign zweidimensionaler Siulengitter

Abbildung 3.1: REM Aufnahme von a),b) quadratisch angeordneten Sdulen in einen
20 x 20 bzw. 80 x 80 grofen Sdulenfeld. In c)und d) ist die Draufsicht bzw. eine ver-
kippte Ansicht von hexagonal angeordnetern Sédulen mit Orientierungsmarkierungen
zu sehen.

In diesem Abschnitt werden die Probendesigns zweidimensionaler Sdulengitter vor-
gestellt. Die im Unterkapitel 2.1 beschriebene Probenprozessierung einzelner Saulen
lasst sich aufgrund des Herstellungsverfahrens auch auf grofflichig strukturierte Fel-
der mit senkrecht auf dem Substrat stehenden Sdulen iibertragen. Dabei werden in
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dieser Doktorarbeit vor allem quadratisch und hexagonal angeordnete periodische
Séulen verwendet (siehe Abbildung . Die hexagonalen Sdulenfelder werden be-
vorzugt im Kapitel 4] zur Kraftmessung an lebenden Zellen verwendet, da hier die
néchsten Sdulennachbarn denselben Abstand haben. Typische Gitterpunktabstand p
liegen im einstelligen Mikrometerbereich zwischen 1 und 5 Mikrometern. Aufgrund
der hohen Integrationsdichte senkrecht auf dem Substrat stehender Saulen wurden
auf einer Fliache von ca. einem Quadratzentimeter mehr als einer Million einzelner
Sdulen hergestellt.

3.3 Einfiihrung in die Fourieroptik

Im folgenden Unterkapitel wird die Fourieroptik anhand des Doppelspaltes einge-
fithrt. Die Grundlagen der Fourieroptik werden ausfiihrlich in der Literatur [91], [92]
diskutiert. In diesem Abschnitt werden die bendtigten mathematischen Eigenschaf-
ten und Formulierungen vorgestellt. Anschliefend wird angenommen, dass sich das
zweidimensionale Sdulengitter mit den reflektierenden Sdulenkdpfen als zweidimen-
sionales Kreisscheibengitter beschreiben lisst. Die Fouriertransformation (FT) der
periodisch angeordneten Kreisscheiben entspricht dann der elektrischen Feldvertei-
lung, welche im Beugungsexperiment iiberpriift wird.

Dabei wird die zweidimensionale Fouriertransformation wie folgt definiert:

flx,y) = e / / F(ky, ke Faothv) qr dk, (3.1)
71'

FT{f(z,y)} = / / Fleg)e =D dady = F(ky k). (3.2)

3.3.1 Theorie zur Beugung am Doppelspalt

Trifft eine monochromatische, kohédrente, ebene Welle auf einen Doppelspalt, so wird
nach dem Huygens‘schen Prinzip jeder Spalt gleichphasig angeregt und sendet iso-
trope Kugelwellen aus, welche aufgrund des Wegunterschiedes zum Schirm interfe-
rieren. Dieses Interferenzmuster ist in Abbildung mittels FDTD-Simulationen
(siehe Unterkapitel veranschaulicht.

Mathematisch lasst sich das Intensitatsprofil nach dem Doppelspalt mithilfe des
Faltungssatzes der Fouriertransformation analytisch 16sen. Dieser besagt, dass die
Fouriertransformierte einer Faltung zweier Funktionen, dem Produkt der Fourier-
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5 um

Abbildung 3.2: Logaritmische Darstellung der Lichtintensitit einer nach rechts pro-
pagierenden ebenen Welle, welche an einem Doppelspalt gebeugt wird, wobei die
rote Farbkodierung einer hohen und gelb einer niedrigen Intensitét entspricht. Der
eingefiigte Kurvenverlauf zeigt das Intensitatsprofil entlang der gestrichelten Linie.
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transformierten der beiden Funktionen entspricht:

g(z') = f(') ® h(') = / " f@h(e — 2)de (3.3)
FT{g} =FT{f®h}=FT{f} -FT{g}. (3.4)

Damit kann die Blenden6ffnungsfunktion g(z’) eines Doppelspaltes als Faltung einer
Einfachspaltoffnungsfunktion f(z’) (Rechteckfunktion) mit zwei §-Funktionen h(z’)
an den Positionen der Spaltmitten beschrieben werden. Die Fouriertransformierten
der einzelnen Funktionen g und f sind bekannt [92]. Nach dem Faltungstheorem
ist nun das Gesamtbeugungsbild das Produkt der einzelnen Fouriertransformier-
ten. Dieser Zusammenhang ist in Abbildung graphisch dargestellt, und aus der
fouriertransformierten Blendendffnungsfunktion ergibt sich die elektrische Feldver-
teilung E(k). Die Intensititsverteilung I(k) (sieche Abbildung berechnet sich
aus dem Betragsquadrat der elektrischen Feldverteilung |E (k).

Abbildung 3.3: Grafische Darstellung der FT eines Doppelspaltes nach dem Fal-
tungstheorem

3.3.2 Theorie zur Beugung am zweidimensionalen Kreisschei-
bengitter

Nun werden die vorher beschriebenen Methoden der Fourieroptik auf ein zweidimen-
sionales, quadratisches Gitter aus Kreisscheiben angewendet. Diese mathematische
Beschreibung ist eine gute Naherung der im Unterkapitel vorgestellten Saulen-
felder, wie auch in Abbildung erkennbar ist.

Die Offnungsfunktion a(z,y) einer solchen Anordnung mit N x M Elementen, ei-
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Abbildung 3.4: REM Draufsicht eines 5 x 5 GaAs-Siulengitters mit quadratischer
Anordnung, einem Saulenkopfdurchmesser d = 1 pm und einem periodischen Sau-
lenabstand p = 2 um

nem Kreisdurchmesser d und einem Gitterpunktabstand p ldsst sich mathematisch
als Faltung eines quadratischen Gitters aus ¢ - Funktionen und einer Kreisblenden-
funktion a.(z,y) formulieren.

N-1 M—-1

a(z,y) = ac(r,y) @ Y _d(x/p—n) Y _ d(y/p—m)
= ac(z,y) @ p - 6(z — np) 25(y—mp) (3.5)

1 fiir 22 + y* = (d/2)?

0 sonst

Die Fouriertransformierte von a(z,y) lasst sich mit Hilfe der geometrischen Reihe
und einigen Umformungen wie folgt ausrechnen. Eine ausfiihrliche Beschreibung der
verwendeten mathematischen Operationen ist im Anhang[A.3[sowie in Literatur [93]
zu finden.

=2

-1 M-1

FT{a(z,y)} = E(ke, ky) = p*Ac(ka, ky) D (e FeP) Ny~ (e7hor)m
m=0 (3.6)

—ikgpN 1 efikypAM -1

[e=]

3

@

- per(kma ky)

e—thap — 1 e—ikyp _ 1’

wobei A.(k;, k,) die fouriertransformierte Kreisscheibenfunktion F'T" {a.(z,y)} und
die Besselfunktion 1. Art der Ordnung 1 ist [94].
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Die Intensitatsverteilung I(k,, k,) ist

I(ky, ky) < E(ky, ky) - E* (kg ky)
2 2
sin( N k«2) sin(M22) (3.7)
= p* A2 (ky, ky) <—k§> (—@2 :

sin(=%%)

Fiir den Spezialfall N = M = 1 folgt auch wie zu erwarten die Intensititsvertei-
lung einer einzelnen Kreisscheibe. Die gebeugte Lichtintensititsverteilung des Kreis-
scheibengitters wird in der Beugungsebene beobachtet, welche sich im Abstand
s zum Beugungsobjekt (Kreisscheibengitter) befindet. Durch das Quadrieren der
elektrischen Feldverteilung geht die Phaseninformation verloren. Aus diesem Grund
kann durch die Riicktransformation der Intensititsverteilung nicht eindeutig auf das
Kreisscheibengitter geschlossen werden. Jedoch bleiben die Nullstellen und die Ex-
trema erhalten. Weitere wichtige Informationen, wie beispielsweise eine Storung der
perfekten Periodizitét, gehen nicht verloren. Diese Figenschaft wird im Unterkapitel
[3.5] ausgenutzt.

In Abbildung [3.5]ist die normierte Intensitat I(X,Y")/1(0,0) aus der Formel [3.7 auf
einem kugelsymmetrischem Monitor dargestellt, wobei (0, 0) der Grenzwert der In-
tensitét fir X,Y gegen Null ist. Dabei gilt folgender Zusammenhang: k, = k- X/s
und k, = k-Y/s, wobei k = 2w /X der Wellenvektor ist. Im Falle einer Ebene als Be-
trachtungsmonitor gilt dieser Zusammenhang nur fiir kleine Beugungswinkel (kleiner
5 Grad) und fiir grokere Beugungswinkel muss der Monitor kugelsymmetrisch sein,
um Verzerrungen zu vermeiden (siche Unterkapitel [3.4).

Im Fall einer eindimensionalen Kette bestehend aus N = 10 Kreisscheiben (siehe
Abbildung [3.5|links) besitzt die normierte Intensititsverteilung I(X,Y = 0)/1(0,0)
in dem ausgewihlten Abschnitt 5 Hauptmaxima, N-2 Nebenmaxima zwischen je-
weils zwei benachbarten Hauptmaxima und die einhiillende Funktion, welche der
fouriertransformierten Kreisscheibenfunktion entspricht. Der reziproke Gittervektor
der Hauptmaxima ist 27 /p. Die Nebenmaxima haben ihren Ursprung in der End-
lichkeit der Kette bzw. des Gitters und besitzen einen kleineren Gittervektor 2w /pN.
In Abbildung rechts ist das Beugungsbild eines 10 x 10 groften Kreisscheibengit-
ters dargestellt. Ahnlich wie im eindimensionalen Fall sind nun 5 x 5 Hauptmaxima
mit 8 Nebenmaxima zwischen jeweils zwei benachbarten Hauptmaxima sowie der
einhiillenden Besselfunktion 1. Art der Ordnung 1 abgebildet.

3.4 Beugungsdetektion am starren Saulengitter

Wie in der Einleitung |3.1] beschrieben, wird nach einer Detektionsmethode gesucht,
welche viele Sdulen gleichzeitig charakterisieren kann. Dazu eignen sich die im Unter-
kapitel beschriebenen externen Detektionsmethoden sowie die in dieser Arbeit



3.4 Beugungsdetektion am starren Siulengitter 57

1(X, Y=0)/1(0,0)
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Abbildung 3.5: Links ist die normierte Intensitétsverteilung fiir Y = 0 einer eindi-
mensionalen Kreisscheibenkette (N = 10) und rechts die normierte Intensitatsvertei-
lung der F'T eines 10 x 10 quadratischen Sdulengitters auf einem kugelsymmetrischen
Monitor dargestellt. Folgende Parameter wurden verwendet: p = 3 ym, d = 1 pm,
A =633 nm,  — 0 und s = 40 cm.

vorgestellte Reflexionsdetektionsmethode (siehe Unterkapitel nicht, da sie je-
weils nur einzelne Nanoresonatoren untersuchen.

In diesem Unterkapitel wird zunéchst der experimentelle Aufbau zur Messung der
Lichtbeugung an starren Sdulengittern vorgestellt und mit der zuvor hergeleitenden
analytischen Formel der Intensititsverteilung von einem Kreisscheibengitter (siehe
Gleichung verglichen. Anschlieffend wird diese Beugungsdetektion auch fiir re-
sonant getriebene Sdulenfelder verwendet. Dabei fithren Schwingungen der Sdulen
zu einem dynamischen Siulengitter (Beugungsgitter), wodurch sich auch Anderun-
gen im Fourierraum (reziproken Raum) ergeben. Es wird gezeigt, dass die reso-
nant getrieben Sdulenfelder mittels der Beugungsdetektion charakterisiert werden
konnen. Somit ermdglicht diese Detektion die gleichzeitige Charakterisierung vieler
periodisch angeordneter Saulen.

3.4.1 Beugungsdetektionaufbau

Der optische Aufbau der Beugungsdetektion (siehe Abbildung zeichnet sich
durch seine Einfachheit aus. Neben der Probe und dem Antriebspiezo zur resonan-
ten Anregung der Séulen (siche Unterkapitel besteht der optische Aufbau im
Wesentlichen aus einem Helium-Neon-Laser (Leistung P = 1,5 mW, Wellenlénge
A = 633 nm) und einer Detektionsvorrichtung (Monitor oder CCD-Kamera). Der
Laserstrahl trifft unter einem frei wihlbaren Winkel « auf die Probe, welche mit ei-
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Abbildung 3.6: Skizze des experimentellen Beugungsaufbaues

ner Positioniereinheit im Strahlgang positioniert wird. Als reflektierende Oberfliche
dienen dabei die Sdulenkopfe und das Substrat. Zur Charakterisierung des Beu-
gungsbildes, welches sich aus dem gebeugten Laserstrahl in Reflexion ergibt, wird
die Intensitatsverteilung von einem Monitor mit einer herkommlichen Digitalkame-
ra abfotografiert oder die lokale Intensitiatsverteilung mittels einer positionierbaren
CCD-Kamera analysiert. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen werden im néchsten
Abschnitt vorgestellt.

3.4.2 Experimentelle Bestimmung des Beugungsbildes

Im Folgenden trifft der Laserstrahl unter einem Winkel @ = 0 Grad (siehe Ab-
bildung auf die Probe mit einem 80 x 80 grofsen Sdulenfeld, ohne die S&ulen
mit einem Piezo zu Schwingungen anzuregen (starres Sdulenfeld). Das Beugungs-
bild wird auf dem Monitor, dessen Fliachennormale parallel zum totalreflektierten
Laserstrahl ist und sich zwischen dem Laser und der Probe befindet, mit einer Digi-
talkamera abfotografiert. Der Monitor besitzt in der Mitte eine Aussparung damit
der Laserstrahl ungehindert auf die Probe treffen kann. Da dieser jedoch keine Ku-
gelsymmetrie besitzt und wesentlich grofere Beugungswinkel als 5 Grad auftreten
(siche Unterkapitel [3.3.2)), ist das perfekte quadratische Beugungsgitter verzerrt.
Diese Verzerrung lédsst sich berechnen, indem das kugelsymmetrische Beugungsbild
auf eine Ebene projiziert wird, wobei der Radius der Kugel gleich dem Abstand s
zwischen Monitor und Probe entspricht. Die Messung wurde mit den folgenden Pa-
rametern durchgefithrt: p =3 ym, d =2R =1 pm, A = 633 nm, a = 0 und s = 40 cm
und N = M = 80. Das dazugehérige experimentell resultierende Beugungsbild ist in
Abbildung [3.7] dargestellt. In Abbildung ist die berechnete Fouriertransformati-
on (siehe Formel eines 80 x 80 groken Kreisscheibengitters mit den identischen
Abmessungen, welche in Abbildung verwendet wurden, dargestellt, wobei die
Projektion von einer Kugeloberfliche auf einen ebenen Monitor mitberiicksichtigt
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Abbildung 3.7: Abfotografiertes Beugungsbild eines quadratischen 80 x 80 grofsen
Saulenfeldes mit einem roten Laser. In den runden Klammern sind die Beugungs-
ordnungen, auch Braggreflexe genannt, nummeriert. Links oben im Bild befindet
sich ein vergrofserter Ausschnitt und rechts eine Profildarstellung der Intensitéts-
verteilung des darunterliegenden Rechtecks.

Abbildung 3.8: Berechnete Intensitéitsverteilung eines 80 x 80 grofen Kreisschei-
bengitters, mit identischen geometrischen Abmessungen wie sie in Abbildung|3.7]
experimentell bestimmt wurden.
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wurde. Die Berechnung sowie die Darstellung der Intensitétsverteilung benétigte
mit einem Hochleistungsrechner mehrere Stunden Computerrechenzeit sowie mehr
als 15 Gbit Arbeitsspeicher.

Der direkte Vergleich zwischen Abbildung und Abbildung zeigt eine gute
Ubereinstimmung in der Verzerrung des quadratischen Gitters, der Anzahl und den
absoluten Abstédnden der einzelnen Haupt- und Nebenmaxima. In beiden Abbildun-
gen betrigt die Anzahl der Nebenmaxima auf jeder Verbindungslinie zwischen zwei
Hauptmaxima genau N-2 = 78. In Abbildung befindet sich an der Position der
nullten Beugungsordnung (0,0) eine Aussparung im Monitor, durch welches sowohl
der einfallende wie auch der totalreflektierte Laserstrahl propagiert. Des Weiteren
ist in der Messung verstarkt Streulicht im Bereich der nullten Ordnung erkennbar,
welches aufgrund der Laserreflexion an der rauen Probenoberfliche auftritt.

Es wurde so gezeigt, dass die mathematische Formulierung der Intensitéitsvertei-
lung, welche sich aus der Fouriertransformation eines Kreisscheibengitters ergibt,
ein hinreichend gutes Modell ist, um das experimentelle Beugungsbild von einem
Saulengitter bestehend aus senkrecht auf dem Substrat stehenden Sdulen mit reflek-
tierenden Saulenkopfen zu erkliaren und zu rekonstruieren.

3.5 Dynamisches Beugungsgitter

Im Gegensatz zum starren Beugungsgitter wird in diesem Unterkapitel das Saulen-
feld mit einem Scherpiezo resonant getrieben. Dieser Antriebsmechanismus wurde
bereits im Unterkapitel verwendet, um einzelne Sdulen mit unterschiedlichen
Geometrien resonant zu treiben und zu charakterisieren. Dazu werden Saulenfelder
verwendet, wobei die einzelnen Siulen des Feldes mit denselben Herstellungspa-
rametern hergestellt wurden, um somit eine moglichst identische Sdulengeometrie
aufzuweisen. Jedoch treten fabrikationsbedingt geringfiigige Abweichungen in den
geometrischen Abmessungen aufgrund von prozess- wie auch gerétespezifischen Li-
mitierungen auf. Die geometrischen Abweichungen einzelner Saulen liegen fiir die
Saulenkopf- R und die Sdulenrumpfradien r im Bereich von £ 2 bis 3 Nanometer
und fiir die Sdulenhéhe A im Bereich von + 50 Nanometer, wobei die Sdulenhche
der dukeren drei Sdulenreihen eines Siulenfeldes aufgrund der héheren Atzwirkung
durchaus grofere Abweichungen von einigen 100 Nanometern aufweisen kénnen. Na-
here Erlduterungen befinden sich in der Arbeit [40].

Mit Hilfe des analytischen Zusammenhangs zwischen Geometrie und Eigenfrequenz
aus der Formel kann die Eigenfrequenzvariation aufgrund der geometrischen
Abweichungen der nominell identischen Sdulen bestimmt werden. Die hier vorge-
stellten Saulengitter (Beugungsgitter) haben eine typische Saulengeometrie von R
= 500 nm, r = 280 nm und h = 10 pm. Unter Beriicksichtigung der geometrischen
Abweichungen ergibt sich eine Sauleneigenfrequenz von 1.760 4+ 0.003 MHz.

Die experimentelle Bestimmung der tatsichlichen Eigenfrequenzverteilung der ein-



3.5 Dynamisches Beugungsgitter 61

zelnen Séulen im Saulenfeld eines beispielsweise 80 x 80 groften Sdulenfeldes wiirde
mittels der Reflexionsdetektionsmethode (siche Unterkapitel mehrere Wochen
reine Messzeit beanspruchen.

Ein alternativer Ansatz wurde bereits am Anfang des letzten Jahrhunderts mittels
Rontgen- bzw. Neutronenstreuexperimenten aufgezeigt. Dieser erlaubt die gleichzei-
tige Untersuchung viele Atome eines Kristalls. Mit diesen Experimenten wurde ne-
ben der Strukturanalyse des Kristalls auch die thermische Bewegung der Atome ana-
lysiert. Das Debye-Waller-Modell [33] beschreibt die Abhéngigkeit der Braggreflex-
intensitdt von der Atomauslenkung aus ihrer Ruhelage. Dabei wird angenommen,
dass sich jedes Atom unabhingig von den nichsten Nachbarn um seine Gleichge-
wichtslage bewegt und sein Streuquerschnitt erhalten bleibt. Es ergibt sich folgende
Abhéngigkeit der Braggintensitit [

I = Iyexp(—1/3(u*))G?), (3.8)

wobei [y die Streuintensitét eines starren (Atom)-Gitters, G der reziproke Gitter-
vektor und (u?) die mittlere quadratische Verriickung der Atome ist. Der Antriebs-
mechanismus ist das thermische Rauschen, welches hier als weilses Rauschen an-
genommen werden kann. Somit gibt die Braggintensitit direkt Aufschluss iiber die
mittlere Auslenkung der Gitterpositionen. Dieser Zusammenhang wird im folgenden
Abschnitt fiir resonant getriebene Saulenfelder ausgenutzt.

3.5.1 Frequenz- und Amplitudenabhingigkeit der Braggreflex-
intensitat

Im Gegensatz zu den Debye-Waller-Experimenten besteht das Gitter nicht aus Ato-
men sondern aus GaAs-Sdulen. Im Unterkapitel wird gezeigt, dass sich die
GaAs-Saulen sich als reflektierende Kreisscheiben beschreiben lassen und sich das
Beugungsbild analog zu den Streuexperimenten am Atomgitter ergibt. Ein weiterer
Unterschied ist, dass alle Atome breitbandig anregen werden, wohingegen die reso-
nanten Anregung mittels Scherpiezo schmalbandig erfolgt. Auferdem ist die Annah-
me von unabhingigen Resonatoren, wie sie im Debye-Waller-Modell angenommen
ist, zu tberpriifen.

Im Folgendem wird die Braggintensitit I des Sdulengitters in Abhéngigkeit von der
Piezotreibfrequenz mittels einer CCD-Kamera gemessen. Alle experimentellen Mes-
sungen an resonant getriebenen Sidulenfeldern wurden bei Normaldruck durchgefiihrt
und im weiteren Verlauf dieses Unterkapitels nur phianomenologisch untersucht und
beschrieben. Den exakten Ursprung des Messsignals wird erst im Unterkapitel
mittels einer weiteren Detektion erarbeitet.

In Abbildung 3.9| (links) wird die normierten Intensitétsverliufe I /I, des Braggrefle-
xes eines 80 x 80 grofsen Séulenfeldes mit nominell identischen GaAs-Saulengeometrien
in Abhangigkeit der Piezotreibefrequenz bei einer festen Treibeleistung dargestellt.
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Abbildung 3.9: Normierte Intensitétsverteilung I/, eines quadratischen 80 x 80
grofen Saulenfeldes in Abhéngigkeit von der Antriebsfrequenz bei einer festen Trei-
beleistung von 36 dBm fiir: (links) die Beugungsordnungen (3,0) mit allen messbaren
Minima und (rechts) der Ausschnitt des schwarzen Rechtecks aus der linken Abbil-
dung fiir verschiedene Beugungsordnungen.

Die Intensitét I ist die des “starren” Gitters ohne externen Antrieb. Es sind mehrere
frequenzabhéngige Intensititseinbriiche mit jeweils unterschiedlicher starken Inten-
sitiatseinbriichen (Minima) erkennbar. Innerhalb des gemessenen Frequenzintervalls
von 500 kHz bis 5 MHz treten keine weiteren Minima auf. Im Anhang wird
erlautert, dass das Beugungsbild des Saulengitters invariant gegeniiber einer Trans-
lation des Gitters ist (Ursprungsverschiebung). Dies ist gleichbedeutend mit der
Treibeamplitude des Scherpiezo, welche sich unterhalb der Probe befindet. Folglich
ist das Beugungsbild und damit auch die Braggreflexeintensitit unabhingig von
der Antriebsamplitude, welche typischerweise im Subnanometerbereich liegt. Inten-
sitdtseinbriiche der Braggreflexe treten aufgrund von Storungen der Periodizitat auf,
wie sie beispielsweise durch Saulenschwingungen versucht werden kénnen.

In Abbildung (rechts) sind die Intensitdtsverlaufe I/l exemplarisch fiir drei
verschiedene Minima verschiedener Beugungsordnungen dargestellt. Dabei ist zu
erkennen, dass die Intensitdt der nullten Beugungsordnung unabhingig von der
Treibefrequenz ist. Hohere Beugungsordnungen zeigen frequenzabhéngige Intensi-
tatseinbriiche. Dabei weisen hohere Ordnungen, dhnlich wie in den Debye-Waller-
Experimenten, auch einen stirkeren Intensitdtseinbruch auf, was einer hohere De-
tektionssensitivitdt entspricht.

Neben der Variation der Treibefrequenz wird in Abbildung (links) zusitzlich
die Treibeleistung Upe., variiert. In Abbildung rechts wird die normierte Brag-
gintensidt bei fester Treibefrequenz f; dargestellt. Die Messdaten zeigen eine gute
Ubereinstimmung mit dem exponentiellen Verlauf, wie er auch in der Debye-Waller-
Formel B.8] beschrieben wird.
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Abbildung 3.10: Links ist in Abhéingigkeit der Treibeleistung Uy, die normierte
Braggintensitat I/ly und rechts die Amplitude des Minimums bei der Frequenz f;
dargestellt. Die Fitfunktion, welche der Debye-Waller Theorie gleicht, zeigt eine gute
Ubereinstimmung mit den gemessen Messdaten, wobei ein ¢ ein freier Fitparameter
ist.

3.6 Optische Mikroskopabbildung dynamischer Sau-
lengitter

Nachdem die Analyse von resonant getriebenen Saulenfeldern im Fourierraum be-
schrieben im Unterkapitel wurde, wird in diesem Unterkapitel die direkte Ab-
bildung der Sdulenfelder mit Hilfe eines optischen Mikroskops untersucht, um ein
tieferes Verstindnis fiir die frequenzabhingige Braggintensitit zu erhalten.

Dazu werden die Saulen im optischen Mikroskop bei Normaldruck in Draufsicht ab-
gebildet. In Abbildung links ist ein Sdulenfeld bestehend aus 20 x 20 einzelnen
Séulen (mit ein paar Storstellen) in der Draufsicht abgebildet. Die geometrischen
Abmessungen der Saulen sind: R = 500 nm, A = 10 gm und r = 280 nm und der
Gitterpunktabstand p betrigt 3 pum.

In der Abbildung links wird bei einer Frequenz von f; = 1.5 MHz und rechts
bei fo = 1.52 MHz getrieben. Dabei sind die einzelnen Sdulenkdpfe eindeutig iden-
tifizierbar und im Fall einer Oszillation (f = 1.52 MHz) sind die Einhiillenden der
Schwingungen gut erkennbar. Bevorzugt schwingen benachbarte Siulen bei einer fes-
ten Frequenz (lokalisierte Moden). Es treten Schwingungsamplituden verschiedener
Grofen und Orientierungen (beziiglich der Gitterachsen) auf. Zur weiteren Verdeut-
lichung befindet sich im Anhang ein weiteres Beispiel eines resonant getriebenen
40 x 40 grofen Sdulengitters.

Um den Nachweis zu liefern, dass es sich bei der Beugungsdetektion gefunden der
Braggreflexe (sieche Unterkapitel um resonante Schwingungen der Sdulen han-
delt, Intensitéatseinbriichen ist eine Auswertung der Mikroskopaufnahmen notwen-
dig. Um die Mikroskopaufnahmen zu analysieren, miissen einige bildverarbeitende



64 3. Mechanische Charakterisierung zweidimensionaler Siulengitter

Abbildung 3.11: Optische Mikroskopaufnahme eines quadratisch angeordneten Sau-
lenfeldes mit 20 x 20 Saulen. In beiden Fillen wird mit einer Treibeleistung von
36 dBm getrieben, wobei links bei der Treibefrequnez f; = 1.5 MHz und recht bei
fo = 1.52 MHz.

Schritte ausgefiihrt werden. Dies geschieht mit Hilfe von Adobe Photoshop CS4 und
einem Auswerteprogramm Cell Evaluator [96], welches in Zusammenarbeit mit Si-
mon Yousself (Lehrstuhl Rédler an der LMU Miinchen) entstanden ist.

In Abbildung [3.12] werden die einzelnen Schritte der Bildverarbeitung aufgezeigt.
Aufgrund einer besseren Ubersicht wird anhand eines 7 x 6 grofen Ausschnittes eines
60 x 60 groken Sdulenfeldes eine Schwingungsmode des resonant getriebenen Feldes
bei fo = 1.521 MHz vergrokert dargestellt. Die Schritte 2 bis 4 werden mit dem Ado-
be Photoshop CS4-Programm ausgefiihrt. Dabei handelt es sich im Schritt 2 um die
Funktion ,Kanten betonen“, welche eine Verstirkung der Kanten (hoher Gradient)
im Bild liefert. Dadurch wird der Ubergang von Siulenkopfrand zu Substratboden
deutlicher. Im Schritt 3 wird in den ,Graustufenmodus* konvertiert, sowie die ,,Hel-
ligkeit“ und der ,Kontrast* angepasst. Im néchsten Schritt wird der ,,.Schwellenwert
festgelegt. Somit werden alle Pixel, die heller als der Schwellwert sind, zu Weifs und
alle anderen Pixel zu Schwarz konvertiert. Anschliefend wird das Bild 4 mit ImageJ
geoffnet, in welchem das erwédhnte Cell Fvaluator-Programm eingebunden ist. Mit
diesem werden zusammenhingende weifle Bereiche erkannt und farblich markiert
(Bild 5). Ein vergroferter Ausschnitt ist in Bild 6 dargestellt. Von jeder Siaule wer-
den die maximalen Pixel in x- wie in y-Richtung erkannt und so die Ausdehnung der
Einhiillenden der Sdulenschwingung analysiert. Aus den Seitenlingen der Rechteckes
(maximale Pixelabstand, siehe Bild 6), kann mittels der Seitenléngen der resonant
angeregten a,, a, und der nicht schwingenden Saule a,9, a,o auf die Schwingungs-
amplitude d geschlossen werden.

Somit besteht die Moglichkeit, viele Sdulen pro Bildaufnahme zu analysieren. Wird
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Abbildung 3.12: Bildverarbeitungsschritte zur Analyse der Schwingungsamplituden
der Saulen. Die einzelnen Schritte werden anhand eines Ausschnittes eines 60 x 60
grofen Saulenfeldes dargestellt. Die geometrischen Abmessungen der Sdulen sind:
R =500nm, h = 10 pum und r = 280 nm und der periodische Sdulenabstand

p— 3 um
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nun die Treibefrequenz variiert, dann wird pro Frequenzschritt (in diesem Fall 1 kHz-
Schritt) ein Bild mit dem Mikroskop aufgenommen. Anschlieflend kann die Schwin-
gungsamplitude der einzelnen Sdulen ausgewertet werden. In Abbildung ist
dies exemplarisch fiir eine Sdule dargestellt. Bei der hier gewéhlten Vergroferung
des optischen Mikroskops (1000-fach) entspricht ein Pixel 55 nm. Eine Seitenldnge
des Rechtecks kann mit einer Genauigkeit von ca. einem Pixel bestimmt werden.
Folglich kann die Amplitude mit einer Genauigkeit von ca. 25 nm bestimmt werden
kann.

Um die Beugungsdetektionsmessung mit der optischen Mikroskopdetektion zu ver-
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Abbildung 3.13: Schwingungsamplitude einer Sdule in x- bzw. y-Richtung sowie
deren Betrag mittels optischer Mikroskopaufnahme

gleichen, werden moglichst viele Sdulen pro Frequenzschritt ausgewertet. Aufgrund
des beschrinkten Abbildungsvermdgens bei 1000-facher Vergroferung sowie der be-
schrinkten Computerkapazititen konnten 32 x 37 Sdulen aus dem Zentrum des 60
x 60 grofen Sdulenfeldes pro Bildaufnahme mittels der beschriebenen Computer-
programmanalyse ausgewertet. In Abbildung links ist die Summe aller einzel-
nen Saulen zu einer Gesamtamplitude addiert. In Abhéngigkeit der Treibefrequenz
treten mehrere Maxima mit unterschiedlicher Gesamtamplitude auf. Die maximal
erreichte Gesamtamplitude betrigt 180 pum. In Abbildung rechts sind die fre-
quenzabhingigen Signalstirken der Beugungsdetektion desselben Sdulenfeldes wie
auch die Signalstirken der optischen Mikroskopabbildungsdetektion (kurz: Mikro-
skopdetektion) auf 1 normiert und in einer Abbildung dargestellt. Um den Vergleich
der beiden Kurvenverldufe zu vereinfachen, wurde das Signal der Beugungsdetektion
invertiert.

Wie in der Abbildung rechts zu erkennen ist, treten bei optischen Mikrosko-
pabbildungsdetektion weniger Maxima und mit unterschiedlicher Signalstérke als
bei der Beugungsdetektion auf. Dies ist durch die limitierte Auswertung der 32 x
37 Saulen des 60 x 60 groken Sdulenfeldes bedingt. Jedoch sind die meisten Maxi-
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Abbildung 3.14: Links ist in Abhéngigkeit der Treibefrequenz f die Gesamtamplitu-
de von 32 x 37 Sdulen eines 60 x 60 grofsen Saulenfeldes und rechts der Vergleich der
normalisierten Signalstirke der optischen Mikroskopdetektion und der Beugungsde-
tektion dargestellt.

ma beider Detektionsmethoden bei gleicher Treibefrequenz und mit vergleichbaren
Halbwertsbreiten zu finden. Das bedeutet, dass die Intensititseinbriiche der Beu-
gungsdetektion aufgrund der mechanischen Moden des Feldes auftreten und somit
beiden Detektionsmethoden die Untersuchung dieser Moden ermdoglichen.

Die Halbwertsbreiten der Minima liegen im Bereich von Aw = 1-3 kHz. Wie bereits
erwihnt, finden diese Experimente bei Normaldruck statt, wobei die Halbwertsbrei-
ten einzelner GaAs-Sdulen bei Normaldruck aus Unterkapitel bekannt sind.
Bei den hier verwendeten Geometrien werden bei einzelnen GaAs-Saulen minimale
Halbwertsbreite Aw von 34 kHz erreicht. Diese wesentlich schméleren Minima lassen
sich bei allen verwendeten Saulenfelder beobachten, wobei die Sdulenfeldgrofe von
20 x 20, 40 x 40, 60 x 60 bis 80 x 80 variiert wurde.

Schmélere Minima eines harmonischen Resonators sind gleichbedeutend mit einer
grokeren Giite. Ahnliche Beobachtungen einer héheren Giite in einem eindimensio-
nalen Gitter von Resonatoren konnte aufgrund der Kopplung zwischen den Reso-
natoren unterschiedlicher Giiten erklirt werden [95]. Jedoch werden keine hoheren
Giiten erzielt als die hochste eines einzelnen Resonators. Andere Verdffentlichungen
von gekoppelten mechanischen Resonatoren berichten von keinem Effekt beziiglich
der mechanischen Giite oder der Halbwertsbreite [27] - [29].

Eine mogliche Ursache der schmalenbandigen Minima konnten darin liegen, dass
die Sdulen in einem Gitter bei der Oszillation fiir eine geringere Gasddmpfung des
néchsten Nachbars sorgen, falls sich die sdulenumgebende Luftsdule mitbewegt. Au-
flerdem wird die Dampfung einer einzelnen GaAs-Séule bei Normaldruck durch die
Gasdémpfung dominiert(siehe Unterkapitel [2.5.4). Diese Vermutung gilt es zu iiber-
priifen.

Ein weiteres Indiz fiir Kopplung zwischen den Saulen ist die spektrale Verteilung der
einzelnen Minima. Dabei erstrecken sich die Minima eines Séulenfeldes iiber mehre-
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re 100 kHz. Dies lésst sich nicht durch die fabrikationsbedingte Geometrievariation
erkldren. Dieses Phinomen eine typische Eigenschaft von gekoppelten Resonatoren.
Aufgrund von Kopplung entsteht ein breiteres Frequenzspektrum der Eigenmoden.
So sind bereits die Eigenfrequenzen der Schwingungsmoden zweier identischer Reso-
natoren, welche iiber eine Feder mit der Kopplungsstirke « gekoppelt sind, wy und
w1 = wp -/ 1+ 2k/w2, wobei wy die Eigenfrequenz eines einzelnen Resonators und
der gekoppelten Mode ist. Mit der Anzahl von gekoppelten Resonatoren wird dieses
Spektrum komplizierter und hingt stark von Kopplungsstirke ab. Die experimen-
telle Verifizierung des Ursprungs der Kopplung sowie die kleinen Halbwertsbreiten
werden in Folgeprojekten weiter untersucht. Zwei offensichtliche Faktoren, wie die
der Umgebungsdruckkopplung und/oder der Kopplung iiber das Substrat kénnen
experimentell verifiziert werden, indem sowohl der Abstand néichster Sdulennach-
barn sowie der Umgebungsdruck variiert wird.

Die wichtigsten Erkenntnisse zu der gleichzeitigen Detektion einer grofsen Anzahl von
nominell identischen Nano- bzw. Mikroresonatoren, welche periodisch angeordnet
sind und bei Normaldruck resonant getrieben werden, werden im folgenden Absatz
zusammengefasst. Dabei wurden zwei unterschiedliche Detektionsmethoden vorge-
stellt:

e Die optische Mikroskopabbildung der Siulenschwingungen zeichnet sich da-
durch aus, dass sie die direkte Abbildung der Schwingungsamplituden ermdog-
licht. Mittels der beschriebenen Programmanalyse werden die Schwingungsam-
plituden mit einer Genauigkeit von 25 nm bestimmt, wodurch die Absolutam-
plitude und die ortliche Verteilung der Siulenschwingungen bestimmt wer-
den. Es wurde festgestellt, dass bevorzugt nichste Nachbarn bei der gleichen
Treibefrequenz schwingen. Diese lokalisierten Moden besitzen eine schmaélere
Halbwertsbreite als die Halbwertsbreite der einzelnen Sdulen bei Umgebungs-
druck. Nachteil dieser Detektion ist die zeit- und rechenintensive Datenaus-
wertung sowie eine Limitierung der S&ulenfeldgrofe aufgrund des endlichen
Abbildungsvermogens des optischen Mikroskops.

e Die Beugungsdetektion hingegen analysiert den Fourierraum. Sie ist praktisch
unbeschrinkt in der Anzahl der zu untersuchenden Séulen (lediglich durch den
Laserdurchmesser). Jedoch kénnen weder lokalisierte Moden identifiziert noch
absolute Amplituden gemessen werden. Es wurde gezeigt, dass sowohl der Ein-
bruch der Braggintensitit wie auch die schmalen Halbwertsbreiten der Brag-
gintensitdtminima durch die lokalisiert auftretenden Schwingungsmoden des
Saulenfeldes verursacht werden. Des Weiteren ist der experimentelle Aufbau
kostengiinstig und die amplitudensensitive Detektion benétigt weder schnelle
Detektionselektronik noch eine rechenintensive Datenauswertung.



Kapitel 4

Saulenfeld als Kraftsensor fir
lebende Zellen

Die Idee der in diesem Abschnitt vorgestellten Ergebnisse entstand wihrend mei-
ner Diplomarbeit in einer Diskussion mit Herrn Prof. Dr. Joachim Réadler. Dabei
ging es um die Erschliefung einer neuen Untersuchungsmethode an lebenden Zel-
len durch die Kombination aus préaziser Festkorpernanotechnologie und der schwer
kontrollierbaren Zellphysik. Basierend auf den von mir und weiteren Mitarbeitern
des Lehrstuhls Réadler durchgefiihrten Zellkraftexperimenten wéihrend meiner Dok-
torarbeit entstand eine Kollaboration mit der Gruppe von Frau Dr. Doris Heinrich
des Lehrstuhls Rédler. Im Rahmen dieser Zusammenarbeit wurde Felix Keber als
Diplomand von mir betreut. In seiner Diplomarbeit mit dem Titel ,Force Field Map-
ping of Cellular Migration on a Nanopillar Array“ [98] werden der experimentelle
Aufbau und die Experimente detailliert erkldrt. Aus diesem Grund werden in diesem
Abschnitt die wesentlichen Resultate der Zellkraftexperimente zusammengefasst.

Die Grundlagen fiir die Realisierung eines Zellkraftsensors mit invertiert konischen
GaAs-Saulen wurden mit der Bestimmung der Federhirten im Unterkapitel
gelegt. Um, wie in der Einleitung beschrieben, keine Einzelpunkt-Kraftmessung
vorzunehmen, werden Sadulenfelder mit einer hoher Integrationsdichte verwendet, so
dass die ausgeiibte Kraft an mehreren Zellpositionen gemessen werden kann. Aus
diesem Grund ist eine Detektionsmethode notwendig, welche die gleichzeitige Mes-
sung vieler Sdulen gew#hrleistet.

Im Folgenden soll der Kraftiibertrag einer migrierenden Zelle auf mehrere GaAs-
Sdulen untersucht werden. Um neben der rein mechanischen Charakterisierung der
GaAs-Saulen auch interne Zellprozesse sowie Zellbewegungen zu analysieren, wird
im Folgenden eine Detektionsmethode vorgestellt, die diesen Anforderungen geniigt.
Wie bereits in der Einleitung des Kapitels motiviert wurde, kann die Kraftaus-
iibung von Zellen bei vielen biologischen Prozessen eine Schliisselrolle spielen. Da-
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her sind zellinduzierte Kréfte von grundlegendem wissenschaftlichen Interesse und
kénnen wichtige Indikatoren bei der Entwicklung neuer biochemischer und pharma-
zeutischer Tests und Therapien sein.

Eine wichtige Grundvoraussetzung ist die Biokompatibilitat zwischen den GaAs-
Oberflichen und den lebenden Zellen. Dabei wurde gezeigt, dass GaAs-Oberflichen
auf bestimmte Zelltypen toxisch wirken [97]. In der vorliegenden Dissertation wer-
den Dictyostelium discoideum-Zellen verwendet. Sie gehoren zur Klasse der Schleim-
pilze. Die Biokompatibilitit zwischen den GaAs-Oberflichen und den D. discoide-
um-Zellen ist ausgesprochen hoch. So zeigten die D. discoideum-Zellen, welche auf
GaAs-Oberflaichen kultiviert wurden, selbst nach vielen Tagen weder in deren Kul-
turwachstum noch in deren Beweglichkeit ein abnormales Verhalten. In Zukunft
kann durch Passivierung der GaAs-Oberfliche die Biokompatibilitit zusétzlich er-
hoht werden.

ﬂmﬁ

by
|

Abbildung 4.1: Skizze der Detektion von Zellen und Saulenverbiegungen mittels
eines optischen Fluoreszenzmikroskops

Wie bereits erwihnt, soll sowohl der Kraftiibertrag einer Zelle auf die elastischen
Saulen wie auch die Zellbewegung bestimmt werden. Dazu werden fluoreszenzmar-
kierte Zellen verwendet, welche in einem Fluoreszenzmikroskop analysiert werden.
Um neben der Zellbewegung auch die Sdulenauslenkung zu untersuchen, wurde
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das Fluoreszenzmikroskop durch eine dichroitische Strahlteiler (,DualView imaging
system“)-Vorrichtung [99] erweitert. Der komplette optische Aufbau mit der Pro-
benhalterung ist in der Arbeit von Felix Keber [98] beschrieben. In Abbildung
ist ein schematischer Aufbau sowie die Funktionsweise der Zellkraftmessung darge-
stellt. Die blauen Strukturen stellen die GaAs-Sdulen und die griinen zwei Zellen
dar, welche mogliche Sédulenverbiegungen verursachen.

Durch die ,DualView“-Erweiterung ist es moglich, zwei getrennte Mikroskopaufnah-
men gleichzeitig zu erzeugen. Die erste ist bei der reflektierten Anregungswellenldnge
(A = 488 nm) gemessen (sieche Abbildung [4.2flinks). Dadurch sind die Saulenkopf-
positionen erkennbar. Die zweite Mikroskopaufnahme zeigt das Fluoreszenzlicht der
griin fluoreszierenden Zelle bei der Wellenldnge A = 530 nm (siehe Abbildung
Mitte). In Abbildung rechts werden die einzelnen Mikroskopbilder iiberlagert
dargestellt. Somit wird die Position der Zelle im Saulenfeld erkenntlich.

Bei der optischen Mikroskopdetektion spielen die geometrischen Abmessungen auf-

Abbildung 4.2: Falschfarben Mikroskopaufnahmen: Links sind die Séulenkopfe
(blau), in der Mitte die Zelle (griin) und rechts die Uberlagerung beider Bilder
zu erkennen.

grund von Beugungsbegrenzungen eine wichtige Rolle, aus diesem Grund muss der
Saulenkopfradius grofer als 250 nm sein. Des Weiteren muss der Sdulenrumpfradius
moglichst klein sein (siehe Unterkapitel [2.6.6), damit die Federhérten klein genug
sind, um moglichst kleine Kréfte (siehe Einleitung zu detektieren. Dabei limi-
tiert die Detektionssensitivitit auf Sdulenauslenkungen die Kraftauflosung. Durch
eine geeignete Fitfunktion [98] des Sdulenkopfes kann die Sdulenposition mit einer
Auflésung von 15 Nanometern (0,2 Pixeln) bestimmt werden. Um Zellkrifte, wel-
che beispielsweise am Siulenkopf angreifen, im Bereich von 1 bis 100 pN [ mit der
erwiahnten Auflosung zu detektieren, werden Federhirten im Bereich von 7-107° bis
7-107% N/m benétigt.

! Zellkrifte werden durch Polymerisation von Aktinmikrofilamenten, einem Zellbaustoff und -
stabilisator, und durch Myosin-Motoren generiert, welche sich schrittweise wie eine lineare Ratsche
entlang der bereits gebildeten Aktinmikrofilamente ausbreiten [I00]. Bei jedem Schritt bewegt sich
der Myosinkopf um ca. 5 nm entlang der Aktinfilamente und generiert eine Kraft von 3-4 pN [101].
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Der analytische Zusammenhang zwischen den geometrischen Abmessungen der Sau-
len und den daraus resultierenden Federhérten wurde im Unterkapitel vor-
gestellt und die fabrizierten GaAs-Sdulen erlauben es in den Bereich ultraweicher
Federhiirten von 107> N/m vorzustofen. Um den Vorteil von invertiert konischen
Saulen hervorzuheben, wird ein Vergleich zu nicht invertierten Sdulen gezogen. Aus-
gehend vom kleinsten Sdulenkopfradius R — 250 nm, der noch gut in Reflexion
detektierbar ist, werden im Falle einer nichtkonischen Saule Sdulenhdhen von 50 bis
200 pym benotigt, um Federhéirten im Bereich von 7-107° bis 7-107 N/m zu erhalten.
Im Falle der invertiert konischen Saulen reichen jedoch Saulenhéhen von 7 pum bei
einer Unterkehligkeit ¢ = 2 Grad vollstindig aus. Neben der Tatsache, dass 200 pym
lange Saulen auferhalb der Fabrikationsmoglichkeiten liegen, kann eine beispiels-
weise auf dem Substrat und zwischen den Sdulen migrierende D. discoideum-Zelle
keinen Kraftiibertrag am Sidulenkopf ausiiben, da ihr Zelldurchmesser typischerweise
im Bereich von 5 bis 10 pum liegt.

4.0.1 Zellinduzierte Siulenauslenkung

Um zellinduzierte Sdulenauslenkungen zu detektieren, werden D. discoideum-Zellen
auf einem hexagonalen Sdulengitter platziert, wobei die geometrischen Abmessun-
gen der einzelnen Saulen so gewéhlt sind, dass die Federhdrten im zuvor erwahnten
Bereich liegen. Bei den verwendeten Geometrien mit einer Sdulenhéhe A = 8.8 pm, ei-
nem Saulenkopfradius R = 300 nm und einem Saulenrumpfradius » = 40 nm betrigt
die Federhirte 3-1073 N/m. Der Herstellungsprozess des Gitters erlaubt aufgrund
der Elektronenstrahllithografie eine Positioniergenauigkeit der einzelnen Sdulen von
wenigen Nanometern. Somit besitzt das hier verwendete Saulenfeld einen wohl de-
finierten Gitterpunktabstand von p — 5 um. Eine REM-Aufnahme dieses Feldes
ist in Abbildung 3.1 d)) ersichtlich. In Abbildung [4.3| wird eine Zelle im Saulenfeld
zu unterschiedlichen Zeitpunkten mit einem optischen Fluoreszenzmikroskop aufge-
nommen. Der zeitliche Abstand zwischen zwei Aufnahmen betragt 1.2 s. Besonders
auffillig ist die extrem grofse Sdulenauslenkung von ca. 4.5 um zum Zeitpunkt t = 20
(sieche Abbildung weifer Pfeil). Zu einem spéteren Zeitpunkt t = 52 hat die D.
discoideum-Zelle die Saule wieder losgelassen und die Sdule befindet sich wieder in
ihrer Ruheposition.

Eine detaillierte Auslenkungsanalyse der Sdulen in der Umgebung der Zelle wird mit
einem Auswerteprogramm von Felix Keber [98] vorgenommen, welche die Differenz
zwischen den ungestorten und ausgelenkten Saulenpositionen bestimmt. Dabei wird
anhand der nicht im Zell-Saulen-Kontakt stehenden Séulen ein theoretisches hexago-
nales Gitter errechnet (schwarze Punkte in Abbildung , um alle Ruhepositionen
der einzelnen Sdulen zu bestimmen. In Abbildung sind die detaillierten Zeit-
verlaufe der Sdulenpositionen farbkodiert und fiinffach verstirkt dargestellt. Dabei
entspricht die groke Auslenkung der Sdule in Abbildung[4.4] oben rechts im Zeitfens-
ter t = 0 bis 50 der bereits erwdhnten grofsen Auslenkung aus Abbildung
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Abbildung 4.3: Optische Mikroskopaufnahmen mit blau eingefarbten Sdulenképfen
und griin eingefarbter Zelle zu verschiedenen Zeitschritten, wobei eine Zeitschritt-
einheit (t = 1) 1.2 Sekunden entspricht.
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Abbildung 4.4: Darstellung des theoretischen Gitters (schwarze Punkte) und dem
fiinffach verstiarkten, farbkodierten zeitlichen Sdulenpositionsverlauf, der im direkten
Zellkontakt stehenden Sdulen. Dabei wurden alle Sdulen der Abbildung analy-
siert, welche sich im weifsen Rechteck bei t = 191 befinden. [98]



75

Somit ist gezeigt, dass die D. discoideum-Zelle mit den GaAs-Saulen wechselwirkt
und Krifte ausiibt, die zu einer Sdulenauslenkung fithren. Da der Angriffspunkt
der Zellkraft mit dieser Art der Mikroskopdetektion nicht eindeutig bestimmbar ist,
kann keine absolute Kraftbestimmung erfolgen. Jedoch kann der minimale Kraft-
iibertrag der Zelle auf die Sdulen unter folgenden Annahmen abgeschétzt werden:
Die Zellkraft greift direkt am Sdulenkopf an und es gilt der lineare Zusammenhang
zwischen Kraft und Auslenkung der Siule, wobei die zweite Annahme nur fiir kleine
Auslenkungen gilt. Bei den in diesem Experiment verwendeten GaAs-Saulen betrigt
die Federhérte 3-1073 N/m, wodurch Krifte ab 45 pN aufgeldst werden konnen. Bei
typischen Sdulenauslenkungen von 300 nm bis 1 um resultieren daraus minimale
Zellkrafte im einstelligen Nanonewtonbereich.

Die Bestimmung der Angriffshohe der Zellkraft wird in weiterfiihrenden Experi-
menten mit einem konfokalen Fluoreszenzmikroskop in Zusammenarbeit mit dem
Lehrstuhl Radler durchgefiihrt. Des Weiteren gilt es die nichtlinearen Eigenschaften
der GaAs-Saulen zu charakterisieren.
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4. Siulenfeld als Kraftsensor fiir lebende Zellen




Kapitel 5

Zusammenfassung und Ausblick

Zusammenfassung

Die vorliegende Dissertation beschéftigt sich mit der Herstellung sowie der mechani-
schen Charakterisierung von senkrecht auf dem Substrat stehenden, invertiert koni-
schen GaAs-Nano-/Mikrosdulen. Das in dieser Doktorarbeit und der vorangegangen
Diplomarbeit [40] entwickelte Herstellungsverfahren fiir solche Strukturen erlaubt
eine grofse Variation der geometrischen Abmessungen. Durch die invertierte Ver-
jingung der Siulen sind Strukturgrofen bis unterhalb des Standards der elektro-
nenlithographischen Auflésungsgrenze moglich [39]. Die in dieser Arbeit charakteri-
sierten Saulengeometrien erstrecken sich iiber einen sehr grofen Bereich mit Saulen-
kopfradien zwischen 30 und 1250 nm, Sadulenrumpfradien zwischen 10 und 1000 nm
und Sdulenhdhen zwischen 2 und 10 pum. Aufgrund dieser hohen Variationsbreite
konnen weitreichende Aussagen iiber physikalische Kenngrofen getroffen werden.
Im ersten Hauptkapitel wurden die mechanischen Eigenschaften der einzelnen GaAs
Mikro/-Nanoséulen vorgestellt. Es wurden zwei essentielle experimentelle Fortschrit-
te auf dem Gebiet der Nanomechanik fiir senkrecht auf dem Substrat stehende
Nanoresonatoren erzielt: ein externer Antrieb mittels Scherpiezo und eine externe,
optische Detektion. Der experimentelle Aufbau dieser Detektion besteht im We-
sentlichen aus einem durch ein Mikroskopobjektiv fokussierten Laserstrahl, welcher
senkrecht auf den Substratboden trifft und von diesem reflektiert wird. Im Lichtkegel
des Laserstrahls befindet sich eine GaAs-Sédule. Die Intensitétsverteilung des reflek-
tierten Laserlichts wird aufgrund der getriebenen Sdulenschwingung moduliert. Die
so zustande kommenden Lichtmodulationen wurden durch ,Finite Difference Time
Domain“-Simulationen nachvollzogen. Die hohe Empfindlichkeit dieses Messprinzips
ermoglicht es sogar die thermische Bewegung des Resonators bei Raumtempera-
tur im Vakuum nachzuweisen. Weitere Vorteile dieser Detektion sind die einfache
Proben- und die schnelle Messsignaljustage.

Die in der Doktorarbeit untersuchten GaAs-Sédulen wurden sowohl in Abhingig-
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keit ihrer Geometrie, als auch des Umgebungsdruckes seriell charakterisiert. Dabei
konnte gezeigt werden, dass sowohl der Antrieb als auch die Detektion der Eigen-
frequenzen iiber drei Grofenordnungen von 100 kHz bis 100 MHz funktionieren. Es
konnte zwar kein geometrieabhdngiger Dampfungsmechanismus verifiziert werden,
jedoch lasst sich die umgebungsdruckabhingige Dampfung analytisch beschreiben.
Durch die umfassenden Datensétze ist es moglich, bei einer gegebenen Saulengeome-
trie Vorhersagen iiber die druck- wie auch geometrieabhéngige Dampfung zu treffen.
Eine der Herausforderungen bei der theoretischen Beschreibung der Auslenkungs-
bewegung von invertiert konischen GaAs-Sdulen liegt in ihren nicht konstanten
Querschnittsflichen, wodurch die Bewegungsgleichung nicht mehr mit der Euler-
Bernoulli-Balkentheorie 16sbar ist. Eine weitere Herausforderung tritt auf, wenn das
Verhiltnis von Rumpfradius und Hohe der Séule den kritischen Wert von 0.1 iiber-
schreitet. Der hier vorgestellte Losungsansatz der Bewegungsgleichungen unter Be-
riicksichtigung der erwidhnten Herausforderungen bezieht sich auf eine Erweiterung
der Euler-Bernoulli-Balkentheorie durch die Scherverformung, sowie der physikalisch
sinnvollen Annahme einer entlang der Sédule homogen verteilten Antriebskraft.

Die sich daraus ergebenden Losungen erlauben es einen analytischen Zusammenhang
zwischen der Eigenfrequenz und der Geometrie herzustellen. Dieser Zusammenhang
wurde nicht nur mit Finite-Elemente-Methode (FEM)-Simulationen, sondern auch
mit den experimentellen Daten des kompletten Eigenfrequenzbereiches (100 kHz bis
100 MHz) bestiitigt. Dadurch ist es moglich, mittels der gemessenen Eigenfrequenz-
en und der dazugehorigen gemessenen Sdulengeometrien den Elastizitdtsmodul (E-
Modul) der Sdulen zu bestimmen. Es zeigt sich, dass dieser geometrieunabhéingig
und selbst fiir nanoskalige Sdulen konstant £ = 45 4+ 3 GPa ist.

Aufbauend auf den umfangreichen Charakterisierungen der einzelnen Sdulen wird
im zweiten Hauptkapitel dieser Dissertation ein weiterer Vorteil der GaAs-Siulen ge-
nutzt. Im Gegensatz zu planar auf dem Substrat angeordneten Resonatoren lassen
sich mit senkrecht auf dem Substrat stehenden Sdulen sehr hohe Integrationsdich-
ten erzielen. In dieser Arbeit wurden Felder mit periodisch angeordneten, nominell
identischen Séulen vorgestellt. Typische Gitterpunktabstinde der GaAs-Séulen lie-
gen zwischen 1 und 10 Mikrometern, so dass auf einer Fliche von 1 Quadratzen-
timeter bis zu 100 Millionen Sdulen Platz haben. Aufgrund der groffen Anzahl der
Sédulen wurden fiir diese Arbeit zwei neue Detektionsmethoden entwickelt, welche
die gleichzeitige Charakterisierung von mehr als tausend Nanoresonatoren bei Um-
gebungsdruck ermdglichen.

Die erste Methode basiert auf der optischen Mikroskopabbildung der Saulenkop-
fe. Die resultierenden Mikroskopaufnahmen wurden mit einem eigens dafiir entwi-
ckelten Auswertungsprogramm analysiert. Die Schwingungsamplituden der resonant
getriebenen GaAs-Sdule kdnnen oft mehr als ein Mikrometer betragen und werden
mit einer Genauigkeit von 25 nm bestimmt. Nachteil dieser Detektionsmethode ist
die zeit- und rechenintensive Datenauswertung sowie die Limitierung der Saulen-
feldgrofte aufgrund des begrenzten Abbildungsvermogens des optischen Mikroskops.
Trotzdem wurden mit dieser Detektion erstmals mehr als 1000 Nanoresonatoren
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gleichzeitig analysiert. Des Weiteren wurde mit derselben Detektionsmethode fest-
gestellt, dass lokalisierte Schwingungsmoden im Saulenfeld auftreten. Diese Moden
bestehen aus mehreren, bei der gleichen Treibefrequenz schwingenden Séulen, wobei
bevorzugt die ndchsten Sdulennachbarn schwingen. Bemerkenswerterweise besitzen
diese eine um mehr als eine Grofenordnung kleinere Halbwertsbreite als die von
einzelnen Saulen bei gleichem Umgebungsdruck.

Die zweite Detektionsmethode basiert auf der Lichtbeugung an einem zweidimen-
sionalen Gitter, welches aus periodisch angeordneten Sdulen besteht. Durch eine
Storung der Gitterperiodizitit treten auch Anderungen im Beugungsbild auf. Diese
wurden anhand der Intensitdt der Braggreflexe analysiert und wiesen Intensitéts-
einbriiche auf, welche mit den zuvor beschriebenen lokalisiert auftretenden Schwin-
gungsmoden identifiziert werden konnten. Die Vorteile dieser Detektionsmethode
sind die geringen Anschaffungskosten des Detektionsaufbaus, da dieser im Wesentli-
chen aus einem Laser und einer CCD-Kamera besteht und dem Wegfall einer schnel-
len Detektionselektronik, welche im Gegensatz dazu bei der Reflexionsdetektion be-
notigt wird. Des Weiteren sind keine rechenintensiven Datenauswertungen wie bei
der Mikroskopabbildungsdetektion erforderlich, da keine Bildverarbeitung stattfin-
det, sondern ausschliefslich die Intensitit der Braggreflexe analysiert wird. Jedoch
gehen bei der Beugungsdetektion Informationen einzelner Sdulenschwingungen so-
wie die ortliche Verteilung der auftretenden Schwingungen im Sdulenfeld verloren.
Dariiber hinaus ist die Limitierung der Saulenfeldgréfse bzw. der Sdulenanzahl le-
diglich durch den einstellbaren Laserstrahldurchmesser vorgegeben, wodurch eine
wesentlich grofere Anzahl an Sdulen untersucht werden konnte als bei der Detekti-
on mittels Mikroskopabbildung.

Neben der Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften einzelner und peri-
odisch angeordneter GaAs-Saulen, welche in den ersten beiden Kapiteln vorgestellt
wurden, wurden im letzten Kapitel zwei wesentliche Figenschaften der invertiert ko-
nischen Saulen genutzt, um die Krifte lebender Dictyostelium discoideum-Zellen im
Fluoreszenzmikroskop zu untersuchen. Die erste Eigenschaft ist der kleine Siulen-
rumpfradius (r < 50 nm), wodurch ultra flexible Nanosdulen mit Federhérten bis
in den Bereich von 107° N/m realisiert wurden. Die zweite Eigenschaft ist der im
Verhiltnis zum Sdulenrumpfradius grokere Saulenkopfradius (R > 250nm). Dadurch
sind die Sdulenkopfpositionen in der Abbildung des Mikroskops detektierbar und es
konnten zellinduzierte Sdulenauslenkungen im Bereich von einem Mikrometer de-
tektiert werden. Dies ermdoglicht direkte Riickschliisse auf die ausgeiibte Zellkraft
der Dictlyostelium discoideum-Zelle.

Zusammengefasst wurden essentielle Fortschritte auf dem Gebiet des Antriebs und
der Detektion einzelner und periodisch angeordneter, nanoskaliger, invertiert koni-
scher GaAs-Sédulen erzielt. Dabei wurden die mechanischen Eigenschaften der GaAs-
Sdulen {iber einen Eigenfrequenzbereich von drei Grofenordnungen charakterisiert.
Die resonant getriebenen Saulenfelder zeigten nicht nur iiberraschend kleinere Halb-
wertsbreiten bei Atmosphéarendruck, sondern es konnten auch ultra flexible Sdulen
hergestellt werden, welche als Kraftsensoren fiir lebende Zelle dienten.
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Ausblick

Die erzielten Ergebnisse werfen weitere wissenschaftliche wie auch anwendungsbezo-
gene Fragestellungen auf, welche im folgenden Abschnitt erdrtert werden. Dariiber
hinaus werden weitere Optimierungen der experimentellen Aufbauten vorgestellt.

Um weitere Steigerungsmoglichkeiten der Detektionssensivitdt der Reflexionsdetek-
tion (siehe Unterkapitel einzelner Resonatoren zu erzielen, soll in zukiinftigen
Experimenten ein speziellen Photodetektor benutzt werden, welcher bei der verwen-
deten Laserwellenlinge von 405 nm eine dreimal hohere Sensitivitat aufweist. Auch
die bis dato unprézise Bestimmung der Saulenposition relative zum Laserspot sowie
fehlende Information iiber die Richtung der Sdulenauslenkung kann durch Verwen-
dung einer Quadratendiode verbessert bzw. gewonnen werden. Dadurch wird ein
direkter Vergleich mit den FDTD-Simulationen aus dem Unterkapitel ermog-
licht.

Aufgrund der Vorziige der Reflexionsdetektion wie die nicht invasive, externe und
schnelle Charakterisierung gegeniiber bisheriger Detektionsmethoden (siehe Unter-
kapitel , plant die Firma nanotools[] die kommerzielle Nutzung dieser Detekti-
on. Dadurch soll eine neue Qualitidtskontrolle durch die Charakterisierung der me-
chanischen Figenschaften ihrer amorphen, diamantartigen Nanospitzen eingefiihrt
werden.

Die im Unterkapitel [2.5.3| beschriebenen experimentell bestimmten Daten der geome-
trieabhéngigen Dissipation der GaAs-Séulen konnten anhand von zahlreichen Verof-
fentlichungen auf diesem Gebiet [68], [69] [75] bislang nicht interpretiert werden. Aus
diesem Grund wurden die Messergebnisse mit den beiden Experten Dr. I. Wilson-Rae
und Prof. R. Liftschitz diskutiert. Ein moglicher Ansatz die auftretende Dissipation
zu erkliren, ist die Erweiterung der bestehenden Theorie der Aufhingeverluste [69]
mit der Theorie der verformungsabhidngigen Volumen- und Oberflichenddmpfung.
Diese Dampfung ist von den unterschiedlichen Beitrédgen der geometrieabhingigen
Biege - und Scherverformungen (siehe Unterkapitel abhingig.

Eine bis jetzt nicht charakterisierte mechanische Figenschaft der einzelnen GaAs-
Saulen ist ihre Nichtlinearitédt, welche aufgrund sehr grofer Auslenkungen auftritt.
Des Weiteren sind detaillierte Untersuchungen der Sdulen mit Rumpfradien im Be-
reich unterhalb von 50 Nanometer notwendig, um kleinste Federhdrten im Bereich
von 107° N /m verliisslich bestimmen zu kénnen. Dabei liefern Aufnahmen des Trans-
missionselektronenmikroskops sowohl Aufschluss iiber die Kristallstruktur des Sau-
lenrumpfes als auch iiber eine prizisere Bestimmung der Radien. Dadurch wird der
Messfehler der geometrischen Abmessungen weiter minimiert, wodurch auch der F-
Modul exakter bestimmt werden kann. Eine Geometrieabhéingigkeit des F-Moduls
ist nach dem theoretischen Modell [102] erst unterhalb von 20 Atomlagen zu erwar-
ten. Die in dieser Arbeit untersuchten GaAs-Siulen liegen immer oberhalb dieser

Thttp://www.nanotools.com
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Grenze, dies wurde durch den gemessenen geometrieunabhéngigen F-Modul besté-
tigt.

Die mechanischen Eigenschaften einzelner Nanoresonatoren sind aufgrund ihrer klei-
nen Massen, ihren hohen mechanischen Giiten und ihrer kleinen Federhérten beson-
ders interessant fiir sensorische Anwendungen. Neben der hohen Sensitivitiat auf
externe Krifte, wie die der Zellkraft [26], sind die Nanoresonatoren duferst sensi-
tiv die Anlagerung von Masse [2], [L04], welche beispielsweise durch Physisorption
und/oder Chemisorption auf dem mechanischen Resonator stattfindet. Diese Mas-
seanlagerungen werden in der Regel iiber die Eigenfrequenzverschiebung bestimmt.
Durch eine spezielle Funktionalisierung des Resonators [104] lassen sich spezifische
Anlagerungsprozesse erzielen. Diese erfolgen meistens statistisch verteilt entlang des
ganzen Resonators [2], [I05], wodurch sich dessen mechanische Giite verschlechtert.
Auch fiir diese Anwendung eignen sich invertiert konische Sdulen aufgrund ihrer geo-
metrischen Eigenschaften. So ist eine ausschliefsliche Funktionalisierung der Sdulen-
kopfe beispielsweise durch Aufdampfen einer geeigneten Substanz méglich. Dadurch
findet eine spezifische Masseanlagerung nur an der massesensitivsten Stelle des Re-
sonators statt. Zudem treten am Saulenkopf, dem freien Ende des Resonators, keine
Verformungsspannungen auf, wodurch sich weder die mechanische Giite, noch die
Federhirte dndert [106].

Da der Adsorptionsprozess meistens zeitlich, wie auch ortlich statistisch verteilt ist,
sind statistische Messungen der Frequenzverschiebungen notwendig. Diese Art der
Messung ist mit einer grofsen Anzahl an Resonatoren realisierbar, welche im opti-
malen Fall zeitgleich auswertet werden.

Anhand von Sdulenfeldern mit mehreren tausend Sdulen wurden zwei verschiedene
Detektionsmethoden zur gleichzeitigen Detektion vieler Resonatoren vorgestellt, wo-
bei die Beugungsdetektionsmethode (siehe Unterkapitel aufgrund des einfachen
optischen Aufbaus und der schnellen Auswertung im Bezug auf sensorische Anwen-
dungen das grofere Potential aufweist. Zusétzlich zeigten die resonant getriebenen
Schwingungsmoden der Saulenfelder vorteilhafte kleine Halbwertsbreiten (< 3 kHz)
bei Atmosphérendruck. Diese Moden mit bevorzugt benachbart schwingenden Sau-
len weisen auf eine Kopplung hin, welche es noch zu charakterisieren gilt. Dabei
sind zwei Mechanismen naheliegend: Kopplung iiber die Gasumgebung und/oder
Kopplung iiber das Substrat. Diese sollen in weiter geplanten Experimenten durch
Variation des Umgebungsdrucks und/oder Abstandvariation néchster Saulennach-
barn verifiziert und optimiert werden.

Gekoppelte Systeme faszinieren schon seit langer Zeit die Wissenschaft. So zeigte C.
Huygens vor mehr als drei Jahrhunderten, dass zwei Wanduhren [107] sich synchro-
nisieren kénnen. Dieses Phinomen wurde auch bei gekoppelten nanomechanischen
Resonatoren [I08] beobachtet. Eine weitere Eigenschaft dieser Systeme sind loka-
lisiert auftretende Schwingungsmoden [109]. Ferner eignen sich gekoppelte Schwin-
gungsmoden besonders zur optomechanischen Signalverarbeitung wie der Frequenz-
filterung [110], der Modulation von Licht [28] sowie zur Massenspektroskopie. Be-
merkenswerterweise besitzen diese Moden eine wesentlich gréfsere Massensensitivitéat
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als einzelne Resonatoren [27].

Neben der Massenspektroskopie ist die Kraftspektroskopie an lebenden Zellen, die
im letzten Kapitel vorgestellt wird, ein weiteres vielversprechendes Forschungsge-
biet. In weiterfiihrenden Projekten auferhalb dieser Dissertation geht es um die
konsequente Weiterfiihrung und -entwicklung der Kraftspektroskopie von lebenden
Zellen. Dabei sollen die Vorteile der préizise herstellbaren Festkérpernanostruktu-
ren, die bereits in dieser Arbeit aufgezeigt wurden, weiterhin genutzt werden, um
die schwer kontrollierbare und analysierbare Zellphysik zu verstehen. Folgende bis-
her nichtcharakterisierte Phidnomene sind besonders erwahnenswert, die absolute
Kraftbestimmung lebender Zellen sowie die Identifizierung von Kraftmechanismen.
Dazu kann mit einem konfokalen Fluoreszenzmikroskop die Angriffshohe der Zell-
kraft entlang der Saulen bestimmt werden, wodurch die Séulenauslenkung genauer
mit der ausgeiibten Kraft korreliert wird. Des Weiteren ermdglicht der Einsatz spe-
zieller Fluoreszenzmarker und Knock-out Mutanten das Erkennen oder Blockieren
spezieller Zellmechanismen, wodurch einzelne Kraftmechanismen identifiziert wer-
den sollen.

Aus medizinischer und pharmazeutischer Sicht sind neben der absoluten Zellkraft-
bestimmung auch relative Zellkraftanderungen aufgrund der Wirkung eines Medi-
kaments interessant. Um den Einfluss eines Medikaments verlésslich zu diagnosti-
zieren, miissen vielen Zellen untersucht werden. Diese Messungen kénnen neben der
im Kapitel |4] vorgestellten Methode auch ohne weiteres mit der Beugungsdetektion
vorgenommen werden. Mit Hilfe dieser ist eine mittlere, zellinduzierte Séulenauslen-
kung bestimmbar, welche wiederum einer mittleren Zellkraft entspricht. Selbst ohne
eine absolute Kraftbestimmung kann eine relative Zellkraftinderung durch Zugabe
eines Medikaments simultan und schnell bestimmt werden. Ein weiterer Vorteil ist
die nicht relevante Limitierung der Feldgrofe, was wiederum keine Einschrankung
der Zellgrofe wie auch der Zellanzahl bedeutet.

Die Finanzierung der zukiinftigen Zellkraftprojekte erfolgt zum groften Teil aus
Mitteln des VW-Vorhabens mit dem Titel ,,Dynamic force field mapping of living
cells in a macro-scale transducer array based on flexible semiconductor nanopillars®
von Dr. E. Weig und Dr. D. Heinrich mit einem Gesamtbudget von 700 000 €, wel-
ches iiberwiegend auf den in dieser Arbeit vorgestellten Ergebnissen und den daraus
resultierenden Anwendungsmoglichkeiten basiert.

Neben den Anwendungsmoglichkeiten der GaAs-Siulen als funktionales Element ei-
nes Kraft- oder Massesensors, zeigt die einfache und kostengiinstige Detektion das
Potential einer neuen Technologie auf. Infolgedessen wurden im Mai 2011 zwei Pa-
tenteanmeldeverfahren beim Deutschen Patentamt eingeleitet.

Kurz zusammengefasst bezieht sich die erste Patentanmeldung (siehe Publikations-
list Publikation ) auf das funktionale Element mit dem besonderen Merkmal der
Unterkehligkeit und mit den kleinsten geometrischen Abmessungen von kleiner 100
Nanometern. Es sollen Zellkréfte wie auch Masseanlagerungen prazise und reprodu-
zierbar ermittelt werden. Die zweite Patentanmeldung (siehe Publikationsliste Pu-
blikation o) beinhaltet die Beugungsdetektion zweidimensionaler Sdulenfelder mit
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einer sehr grofsen Anzahl an nanoskaligen Sdulen. Mittels der oben genannten De-
tektion wird die gleichzeitige Auswertung einer sehr grofen Anzahl an Saulen er-
moglicht, wodurch statistisch verteilte Prozesse wie die der Masseanlagerung oder
der Medikamentenwirkung auf die Kraftantwort einer Zelle beriicksichtigt werden.
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Publikationsliste

Publikationen:

1.

Fluctuating nanomechanical system in a high finesse optical microcavity

Ivan Favero, Sebastian Stapfner, David Hunger, Philipp Paulitschke, Jakob
Reichel, Heribert Lorenz, Eva M. Weig, Khaled Karrai

Optics Express 17, 12813 (2009)

. Cavity nano-optomechanics: a nanomechanical system in a high finesse optical

cavity

Sebastian Stapfner, Ivan Favero, David Hunger, Philipp Paulitschke, Jakob
Reichel, Khaled Karrai, Eva M. Weig

Proc. of SPIE 7727, 7727061 (2010)

Spring constant calibration of ultra-soft conical nanopillars for ultra-sensitive
force detection applications

Philipp Paulitschke, Norbert Seltner, Andrej Lebedev, Felix Keber, Doris Hein-
rich, Eva M. Weig

Manuskript in Vorbereitung

Aktenzeichen: DE 10 2011 050 490.7

Annmeldetag: 19.05.2011

Erfinder: Philipp Paulitschke, Doris Heinrich, Felix Keber
Patentanmelder: Philipp Paulitschke

Aktenzeichen: DE 10 2011 050 493.1
Annmeldetag: 19.05.2011

Erfinder: Philipp Paulitschke

Patentanmelder: Bayerische Patentallianz GmbH
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Anhang A

Anhang

A.1 Eigenfrequenz nach der ersten Methode nach
Ritz

Auf der folgenden Seite wird die Eigenfunktion nach der ersten Methode nach Ritz
[41] vorgestellt.
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A.2 Resonant getriebenes Siulenfeld

In Abbildung ist eine optische Mikroskopabbildung eines 40 x 40 groken Séu-
lenfeldes bei der Frequenz f = 1.72 MHz dargestellt.

Abbildung A.1: Draufsicht eines resonant getriebenen 40 x 40 grofen Siulenfeldes
(r =280 nm, R = 500 nm, h = 10 pm, p = 3 pm)

A.3 Fouriertransformation eines zweidimensionalen
Gitters

Ausgehend von einem rechtwinkligen Kreisgitter mit N Kreisen im Gitterpunktab-
stand p in - und M Kreisen im Gitterpunktabstand p in y-Richtung wird in diesem
Unterkapitel die Intensititsverteilung aus der Formel schrittweise hergeleitet.
Der Ursprung des Koordinatensystems zur Angabe der Offnungsfunktion ist frei
wahlbar, da sich a(z,y) nur um konstante Phasenfaktoren #ndert. Die zu bestim-
mende Intensitédtsverteilung /(k,, k,) bleibt jedoch unverdndert. Wie in der Formel
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beschrieben, lisst sich die Offnungsfunktion a(z,y) als Faltung eines quadrati-
schen Gitters bestehend aus § - Funktionen und einer Kreisblendefunktion a.(x,y)
formulieren, wobei a.(z,y) die Kreisfunktion ist.

a(zy) = a(ey) 7 Y 6z —np) 3 6y — mp)
n=0 m=0 (A.2)
1 fiir 22 + y? < (d/2)?

mit a.(z,y) = {

0 sonst

Nun werden schrittweise die Umformungen der Fouriertransformation von a(z,y)
ausgefiihrt, unter Anwendung der Eigenschaften der FT, welche in der folgenden
Tabelle [A.Tzusammengefasst sind. Dabei sind xg, yo, @ # 0 und b # 0 reelle Zahlen
und G(u,v) = FT{g(x,y)}, H(u,v) = FT{h(z,y)} und F(u,v) = FT {f(x,y)}

zweidimensionale F'T'.

| | Eigenschaften | f(z,y) | F(u,v) = FT {f(z,y)} |
1 | Verschiebung g(x — xo,y — yo) exp(—i(zou + yov)) - G(u,v)
2 | Linearitit a-g(xz,y)+b-h(z,y) a-G(u,v)+0b-H(u,v)
3 | Skalierung g(az, by) 1/ |ab| - G(u,v)
4 | Faltung 9(z,y) ® h(z,y) G(u,v) - H(u,v)
5 | Umk. Faltung g(x,y) - h(z,y) G(u,v) ® H(u,v)
6 | Separables f(z,y) | g(x) - h(y) G(u) - H(v)
7 | Umk. Verschiebung | exp(—i(uoz + voy) - g(z,y) | G(u — ugp, v — vp)
Tabelle A.1: Eigenschaften der F'T in kartesischen Koordinaten
Tabmm N-1 M-1
FT{a(x,y)/pQ} = FT({ac(z,y)} - FT{Zéw—np Zéy mp) }
n=0 m=0
TabAT6 N-1 M-1
= A.(ky, ky) FT{Z5:U—np} FT{ 5(y—mp)}
n= m=0
TabAT12 N-1 M-1
= Ae(kxaky) ’ FT {5 L —mnp } ZFT y_mp)}
n=0 m=0
FT{5—Fkt.} N-1 M-1 N-1 M-1
= Aky, k) - Z o~ ikanp | Z eikymp Ag(ky, ky) Z lk‘lp Z —’Lk‘yp>m
n=0 m=0 n=0 m=0

(A.3)
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Unter Anwendung der geometrischen Reihe

Zq il (A1)

q—l

wobei ¢ eine reelle Zahl und unglelch 1 ist, ldsst sich Formel [A.3] wie folgt formulieren

ikepN __ 1 ikypM __ 1

e e
eikmp -1 eikyp -1 :

FT {a(z,y)} = p*Ac(ks, ky) - (A.5)

Wird der Zusammenhang zwischen der Exponentialfunktion und der trigonometri-
schen Sinus-Funktion ausgenutzt

sin(z) = —(e”* — e "), (A.6)

21

wobei z eine komplexe Zahl ist, dann lidsst sich der erste Term mit der Exponenti-
alfunktion aus der Formel wie folgt umformen

eik,,pN -1 (eikﬁpN/Q - e—ikxpN/Q) eikmpN/2

cikep — 1 (ethep/2 — g=ikap/2) " eikep/2

(eihePN/2 _ o=ikepN/2)  9; . oikap(N-1)/2 _ sin(Nk,p/2) Jikep/AN-1)

(ethep/2 — e=thep/2) 24 sin(k.p/2)
(A7)
Somit ergibt sich aus der Formel
FT{a(z,y)} = E(ky, ky)
= p?A (ko k )Sin<Nk$p/2)€ikxp/2(N—1) sin(Mkyp/2) oikyp/2(M—1) (A.8)
- e\, vy

sin(k.p/2) sin(kyp/2)
und es folgt die Intensitétsverteilung I(k,, k)

(ks ky) o E(ky,ky) - E* (ko k)
sm(N’“ﬂ’)>2 (sin(M’“;p)>2_ (A.9)

kzp ) kyp)

sin( s

sin(

= p4A<25(kr? ky) <
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