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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfah-
ren und eine Vorrichtung zur optischen Mikroskopie mit
Subwellenlangenaufldsung mittels eines Tieftempera-
tur-Nahfeldmikroskops unter Einsatz von Kaltemitteln und = 12

Verwendung einer Nahfeldsonde.
7
; y

Vorgeschlagen wird ein Verfahren, bei dem
C__+ ]

25

- die sich im Vakuum in thermischen Kontakt mit einem
Kuhlfinger befindliche Probe indirekt mittels des Kihlfin-
gers, ohne direkten Kontakt der Probenoberflache zu dem
Kaltemittel, abgekuhlt wird und/oder

- mittels einer Gegenheizung bei weiterhin aktiver indirekter
oder abgestellter Kiihlung eine Temperatur der Probe im
Bereich zwischen 5 und 500 Kelvin eingestellt wird, nach-
folgend

- die temperierte Probe mit Licht beaufschlagt und

- das durch die Probe transmittierte und/oder von der Probe
reflektierte und/oder emittierte Licht erfasst und ausgewer-
tet wird.

Bei einer entsprechenden Vorrichtung ist die zu untersu-
chende Probe (1) in einer Vakuumkammer (25) auf einem
Probenhalter (2) in unmittelbarer Nahe der Nahfeldsonde
(6) angeordnet und der Probenhalter (2) mit einem Warme-
tauscher, bestehend aus Kuhlfinger (3) und Gegenheizung
(5), mechanisch und thermisch verbunden (Fig. 1).
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine
Vorrichtung zur optischen Mikroskopie mit Subwel-
lenlangenauflésung mittels eines  Tieftempera-
tur-Nahfeldmikroskops unter Einsatz von Kaltemitteln
und Verwendung einer Nahfeldsonde. Die Mikrosko-
pie erfolgt im Hochvakuum bei Probentemperaturen
zwischen 5 und 500 Kelvin und ist anwendbar insbe-
sondere zur optischen Untersuchung und Charakteri-
sierung von Nanostrukturen.

[0002] Die optische Mikroskopie ist eine Standard-
technik zur spektroskopischen Charakterisierung von
biologischen, chemischen und physikalischen Sub-
stanzen. Die mit konventionellen optischen Mikrosko-
pen erreichbare raumliche Auflésung wird durch Beu-
gungseffekte begrenzt auf M(2*N.A.), wobei A die
Wellenlange des das Objekt beleuchtenden Lichtes
und N.A. die numerische Apertur des verwendeten
Mikroskopobjektivs ist. Bei Raumtemperatur und un-
ter Atmospharendruck kénnen hoch vergréRernde
Immersionsobjektive mit einer numerischen Apertur
von typ. 1.4 verwendet werden, so dal sich fir eine
Lichtwellenlange von 800 nm eine Aufldsung von ca.
300 nm ergibt. Soll eine Probe bei tiefen Temperatu-
ren oder im Vakuum untersucht werden, so verringert
sich die numerische Apertur der einsetzbaren Objek-
tive deutlich und es werden bestenfalls Auflésungen
von 500 nm erreicht. Typische mit kommerziellen Mi-
kroskopen erreichbare Auflésungen liegen bei ca. 1
pm. Soll diese beugungsbegrenzte Auflésung unter-
schritten werden, so bietet sich neben, unter be-
stimmten Bedingungen einsetzbaren, nichtlinear-op-
tischen Mikroskopiertechniken insbesondere die
Technik der optischen Nahfeldmikroskopie an. Hier-
bei handelt es sich um ein Rastersondenmikroskop,
in welchem der die Probe beleuchtende Lichtfleck
durch Transmission von Licht durch eine Apertur er-
zeugt wird, deren Durchmesser kleiner als die Wel-
lenldnge des Lichtes ist. Solche nanoskopischen
Aperturen kénnen z. B. am Ende einer zu einer Spit-
ze ausgezogenen und anschlie®end aul’en metalli-
sierten optischen Glasfaser realisiert werden. Mit sol-
chen Nahfeldsonden konnten Aperturen zwischen 20
nm und 200 nm realisiert werden. In optischen Nah-
feldmikroskopen wird die erreichbare raumliche Auf-
I6sung durch den Durchmesser dieser Aperturen be-
stimmt und es wurden rdumliche Auflésungen bis hi-
nunter zu 12 nm nachgewiesen.

[0003] Diese Technik der optischen Nahfeldmikros-
kopie eignet sich insbesondere zur optischen Unter-
suchung und Charakterisierung von Nanostrukturen,
insbesondere solchen aus Halbleitermaterialien. Sol-
che Strukturen sind gegenwartig Gegenstand intensi-
ver Forschung und werden in vielen optoelektroni-
schen Bauelementen wie z. B. Halbleiterlaserdioden
oder Photodioden kommerziell eingesetzt. Die rdum-
lichen Dimensionen solcher Nanostrukturen liegen

im Bereich von 5 bis 100 nm, so daf die Auflésung
konventioneller optischer Technik nicht ausreicht, um
einzelne Strukturen aufzulésen. Diese Limitierung
I&Rt sich mit der Technik der optischen Nahfeldmikro-
skopie Uberwinden, wodurch erstmals die selektive
optische Spektroskopie einzelner Nanostrukturen er-
moglicht wurde. Eine vollstandige Charakterisierung
der elektrischen und optischen Eigenschaften derar-
tiger Strukturen erfordert nahfeldoptische Untersu-
chungen an Proben bei tiefen Temperaturen im Be-
reich zwischen 4 K und ca. 150 K.

[0004] Uber erste experimentelle Realisierungen
von Tieftemperaturnahfeldmikroskopen sowie erste
Anwendungen dieser Gerate ist umfangreich berich-
tet worden. Ein derartiges optisches Nahfeldmikros-
kop ist in der US 54 73 157 beschrieben. In den bis-
her realisierten Geraten wird sowohl die zu untersu-
chende Probe, als auch der komplette Mikroskopauf-
bau, bestehend aus Nahfeldsonde, x-y-z-Feinpositio-
nierung der Sonde, x-y-z-Grobpositionierung und
evil. zusatzlich noch Detektionsoptik, in das Kaltemit-
tel eingetaucht und auf tiefe Temperaturen abgekdhlt.
Als Kaltemittel wird dabei entweder flliissiges Helium
oder Heliumaustauschgas, welches in thermischer
Verbindung mit einem Bad aus flussigem Helium
steht, benutzt. Samtliche berichteten Experimente
wurden bei einer festen Temperatur von ca. 5 K
durchgefiihrt, iber die Moglichkeit einer Temperatur-
regulierung wurde nicht berichtet.

[0005] Die gegenwartig realisierten Konzepte wei-

sen folgende grundséatzliche Unzulanglichkeiten auf:
* Eine mikroskopische Untersuchung von im Va-
kuum befindlichen Proben mit Subwellenlangen-
aufldsung ist bisher nicht moéglich.
* In den bisher realisierten Tieftemperatur-Nah-
feldmikroskopen wird die zu untersuchende Pro-
benoberflache von einem Kaltemittel umgeben
und ist daher einer hohen Konzentration an im
Kaltemittel befindlichen Verunreinigungen ausge-
setzt. Eine Untersuchung reiner Probenoberfla-
chen im Ultrahochvakuum kann nicht erfolgen.
* Der komplette Mikroskopaufbau muf® auf tiefe
Temperaturen abgekihlt werden. Daher treten
lange Abkulhlzeiten von mehreren Stunden auf,
bevor sich der gesamte Mikroskopaufbau im ther-
mischen Gleichgewicht mit dem Kaltemittel befin-
det — typische Thermalisierungszeiten betragen
ca. 6 Stunden. Vorher sind Messungen nicht még-
lich, da die durch Temperaturgradienten hervorge-
rufene thermische Drift des mechanischen Auf-
baus zu einer Verfalschung des MeRergebnisses
fuhrt. Dieses flhrt zu langen Proben- bzw. Nah-
feldsondenwechselzeiten und damit zu langen
Totzeiten des Gerats.
* Der Scanbereich der eingesetzten x-y-z Piezo-
aktuatoren sinkt bei tiefen Temperaturen auf etwa
ein Funftel des Scanbereichs bei Raumtempera-
tur. Dadurch verringert sich der maximal mégliche
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Scanbereich in x-, y- und z-Richtung auf gegen-
wartig maximal 10 pm.

» Der Scanbereich der eingesetzten x-y-z-Piezo-
aktuatoren ist temperaturabhangig und variiert im
Temperaturbereich zwischen 5 und 300 K um
mehr als einen Faktor fiinf. Dies erfordert bei jeder
gewinschten Betriebstemperatur erneut eine un-
abhangige Eichung der Piezoaktuatorenausdeh-
nung.

+ Die Verwendung von kapazitiv hardware-lineari-
sierten x-y-z-Piezoscannern zur Kompensation
der Piezohysterese ist bei Betrieb des Scanners
bei tiefen Temperaturen nicht méglich.

» Eine Variation der Probentemperatur erfordert
wieder eine Thermalisierung des kompletten Mi-
kroskopaufbaus und ist daher nur sehr erschwert
méglich. Uber den Betrieb von Tieftemperatur-
nahfeldmikroskopen bei variablen Temperaturen
wurde bisher noch nicht berichtet.

+ Eine Variation der Probentemperatur geht mit ei-
ner Variation der Betriebstemperatur der unten
naher beschriebenen Scherkraft-Abstandsregu-
lierung einher, was die Wirkungsweise der Ab-
standsregulierung deutlich verschlechtert.

* Durch Absorption der wahrend der Messung in
die Nahfeldsonde eingekoppelten optischen
Strahlung wird die Nahfeldsonde erhitzt. Schon
bei eingekoppelten Leistungen von wenigen
mWatt kénnen die Temperaturen an der Spitze
der Nahfeldsonde mehrere hundert Grad Celsius
betragen. Dies fuhrt zu einer Erwarmung des mit
der Nahfeldsonde in thermischen Kontakt stehen-
den Kaltemittels in der Umgebung der Nahfeld-
sonde. Dieses limitiert damit die in die Nahfeld-
sonde einkoppelbare Leistung auf deutlich weni-
ger als 1 mWatt, bzw. fuhrt bei zu hohen einge-
koppelten optischen Leistungen zu thermischen
Gradienten innerhalb des Mikroskopaufbaus und
der zu untersuchenden Probe. Bei Verwendung
von flissigem Helium als Kaltemittel fihrt die Er-
warmung der Nahfeldsonde zur Blasenentste-
hung und kann damit zur Erzeugung von Vibratio-
nen im Mikroskopaufbau flhren.

Aufgabenstellung

[0006] Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zu-
grunde, ein effektives Verfahren und eine preiswert
zu realisierende Vorrichtung zu schaffen, welche eine
spektral- und zeitlich aufgeléste Mikroskopie mit Sub-
wellenlangenauflésung von Festkdrper-Probenober-
flachen im Hoch- bzw. Ultrahochvakuum bei variab-
len Temperaturen zwischen 10 und 500 K ermogli-
chen.

[0007] Diese Aufgabe wird geldst durch die Merk-
male der Anspriiche 1 und 14. Zweckmaflige Ausge-
staltungen der Erfindung sind in den Unteranspru-
chen enthalten.

[0008] Detailliert beschrieben wird die Aufgabe ge-
I6st, indem (a) die zu untersuchende Probe auf einem
im Vakuum befindlichen Kuhlfinger montiert wird, (b)
der Kuhlfinger mit einem Kaltemittel (flissigem Heli-
um oder Stickstoff) durchspult und damit Probe und
Kuhlfinger zunachst auf die Temperatur des Kaltemit-
tels abgekuhlt werden, (c) Kuhlfinger und Probe mit
einer im Kuhlfinger angebrachten Gegenheizung bei
durchflieRendem KihImittel auf die gewtinschte, vari-
able Temperatur reguliert werden, (d) eine unten na-
her spezifizierte Nahfeldsonde in dichtem, konstan-
ten Abstand (typ. 15 £ 5 nm) zur Probenoberflache
gebracht wird, (e) die Probe mit Licht beschienen
wird, das durch die Apertur der Sonde mit einem Off-
nungsdurchmesser von typ. 50 — 300 nm transmittiert
wird, (f) das durch die Probe transmittierte, das von
der Probe reflektierte bzw. das nach Lichtanregung
von der Probe emittierte Licht durch die Nahfeldson-
de oder durch eine extern angeordnete Fernfeld-Op-
tik eingesammelt und mit geeigneten Photodetekto-
ren nachgewiesen wird. Alternativ kann Subwellen-
langenauflésung auch dadurch erzielt werden, daf®
die Probe durch eine Fernfeld-Optik beschienen wird
und das durch die Probe transmittierte, das von der
Probe reflektierte oder emittierte Licht durch die Nah-
feldsonde mit Subwellenlangenauflésung eingesam-
melt und nachgewiesen wird.

[0009] Spektrale Auflésung kann dabei entweder
durch Wellenlangenselektion des Anregungslichtes
und/oder des detektierten Lichtes erzielt werden.
Zeitliche Aufldsung kann dabei durch Verwendung
kurzer Lichtimpulse und zeitaufgeléstem Nachweis
des detektierten Lichtes, z.B. durch Techniken wie
zeitaufgeldstes Einzelphotonenzéhlen oder mittels
einer sog. Schmierbildkamera, oder auch durch
nichtlinear-optische Techniken wie das Anrege-Ab-
tast-Verfahren erzielt werden.

Stand der Technik

[0010] Bei Elektronenmikroskopen war es zwar be-
kannt, die jeweilige Probe indirekt zu kihlen oder zu
beheizen. So werden zum Beispiel nach DE 30 34
857 A1, CH 640 980 A5 oder FR 1 323 336 elektro-
nenmikroskopische Praparate indirekt tber Trager-
platten bzw. -tische gekihlt und/oder beheizt. Auch
fur Rastertunnelmikroskope wurde bereits vorge-
schlagen, anstelle des kompletten Systems nur die
Probe zu kuhlen, siehe beispielsweise Lang et al.,
Low-temperature ultrahigh-vacuum scanning tunne-
ling microscope, Rev. Sci. Instrum. 60(10) (1989),
Seiten 3109-3112 oder Ikeda et al., A low-temperatu-
re ultrahigh vacuum scanning tunneling microscope
system ..., Rev. Sci. Instrum. 64(8) (1993), Seiten
2221-2224. Fur optische Nahfeldmikroskope wurde
aber davon ausgegangen, dafl® Aufbauten zur Pro-
benklhlung auf optische Tieftemperatur-Nahfeldmi-
kroskope nicht Ubertragbar sind. Vielmehr wurde vo-
rausgesetzt, dafld es notwendig ist, sowohl die Probe
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als auch die Nahfeldsonde in einer Tieftempera-
tur-Umgebung zu halten, um den Warmeubertrag
zwischen Nahfeldsonde und Probe hinreichend ge-
ring zu halten und die mechanische Stabilitat zu ge-
wahrleisten. Das optische Nahfeldmikroskop erfor-
dert namlich eine dufRerst empfindliche Regelung des
Abstandes zwischen Apertur und Probenoberflache
wahrend der Rasterbewegung der Probe, woraus
sich strenge Anforderungen an die mechanische Sta-
bilitat ergeben.

[0011] Es hat sich aber Uberraschend gezeigt, dal
die Erwarmung der Probe beherrschbar ist bzw. bei
der verwendeten indirekten Kihlung keine wesentli-
che Erwarmung der Probe auftritt. Die StorgrofRe
Warmedbertrag wirkt sich deshalb nur geringfiigig
auf die mechanische Stabilitat aus.

Ausfihrungsbeispiel

[0012] Die Erfindung soll nachstehend anhand von
in den Figuren zumindest teilweise dargestellten
Ausfihrungsbeispielen naher erlautert werden.

[0013] Fig. 1 zeigt die schematische Funktionswei-
se des realisierten Tieftemperatur-Vakuum-Nahfeld-
mikroskops.

[0014] Fig. 2 zeigt den schematischen Aufbau des
realisierten Tieftemperatur-Vakuum-Nahfeldmikros-
kops.

[0015] Fig.3 demonstriert die Funktionsfahigkeit
der realisierten Distanzregulierung zwischen Nah-
feldsonde und Probe bei zwei verschiedenen Tempe-
raturen von 300 K (Fig. 3(a) und (b)) und 25 K
(Fig. 3(c) und (d)), anhand von Scherkraft-Topogra-
phieabbildungen der Oberflache einer Testprobe. Die
Bilder (a) und (c) wurden bei Rasterung der Nahfeld-
sonde in Vorwartsrichtung relativ zur Probe und die
Bilder (b) und (d) bei Rasterung der Nahfeldsonde in
Ruckwartsrichtung aufgenommen.

[0016] Fig.4 demonstriert die Funktionsfahigkeit
des realisierten optischen Nahfeldmikroskops bei ei-
ner Temperatur von 8 K anhand der detektierten Pho-
tolumineszenz einer Quantendrahtstruktur auf GaAs
Basis nach Anregung durch eine Nahfeldsonde mit
Subwellenlangen-Ortsauflosung.

[0017] Fig. 5 demonstriert die Realisierung der Pro-
benklhlung in Gegenwart der Nahfeldsonde anhand
der Photolumineszenzspektren der von einem GaAs
Quantentopf umgebenen GaAs Quantendrahtstruk-
tur bei einer Temperatur von 8 K, wobei (a) die Lumi-
neszenz des Quantentopfes und (b) die Lumines-
zenz des Quantendrahtes zeigt.

[0018] Fig. 1 erlautert den Aufbau des im Vakuum
befindlichen Mikroskopkopfes bestehend aus Pro-

benhalter, Warmetauscher, Nahfeldsonde und Vor-
richtung zur Abstandskontrolle zwischen Probe und
Sonde. Die Probe 1 wird mechanisch auf einem Pro-
benhalter 2 befestigt, der im vorliegenden Ausfih-
rungsbeispiel aus einem hochreinen vergoldeten
Kupferblock 2 besteht, welcher mechanisch und ther-
misch mit dem Kuhlfinger 3 eines kommerziell erhalt-
lichen Helium-Durchflu3-Kryostaten verbunden ist.
Durch den Warmetauscher des Kryostaten wird flis-
siges Helium bzw. flissiger Stickstoff als KihImittel
gesaugt. Das Kihimittel verdampft im Warmetau-
scher, wodurch die Temperatur des Kuhlfingers 3 bis
auf 5 K gesenkt werden kann. Ein am Kuhlfinger 3
befestigter Fe-Rh Sensor 4 erlaubt die Messung der
Kihlfingertemperatur. Mit einer im Warmetauscher
integrierten Gegenheizung 5 und einer externen Re-
gelelektronik kann die gewlinschte Betriebstempera-
tur des Kihlfingers 3 zwischen 5 und 500 K einge-
stellt und auf weniger als 0.1 K konstant gehalten
werden. Durch prazise externe Regulierung des
Kiahlmitteldurchflusses kénnen durch die Verdamp-
fung des KiuhImittels erzeugte Vibrationen des Kiihl-
fingers 3 minimiert werden. Die Abkuhlung der Probe
auf die gewlinschte Probentemperatur ist ca. 30 min
nach Einschalten des Kuhimittelflusses erreicht. Der
KahImittelflul betragt im Betrieb ca. 1 Liter He pro
Stunde so daB ein ununterbrochener Betrieb der Ap-
paratur Uber mehrere Tage hinweg moglich ist. Die
Nahfeldsonde 6 besteht aus einer zu einer Spitze
ausgezogenen optischen single mode Glasfaser.
Durch Variation der zum Ziehen der Faser verwende-
ten Gerateparameter wie Heizleistung, Heizdauer
oder Zugkraft, lassen sich die gezogenen Spitzen so
formen, dal nach anschlieRender Metallisierung der
Spitze mit einer ca. 100 nm dicken Gold- oder Alumi-
niumschicht 7 in einer Bedampfungsanlage am Ende
der Spitze eine nicht metallisierte Apertur verbleibt.
Der Durchmesser der Apertur kann durch Variation
der Zieh- und Bedampfungsparameter zwischen 30
und 200 nm variiert werden. Die Metallbeschichtung
der Seitenwande der Glasfasrspitze gewahrt, dafd am
gegenuberliegenden Ende der Glasfaser eingekop-
peltes Licht nur durch die Apertur, nicht jedoch durch
die Seitenwande der Spitze austreten kann. Die mit
dieser Apertur-Nahfeldsonde maximal erreichbare
optische Auflésung wird durch die GréRe der Apertur
vorgegeben und ist nicht mehr, wie in klassischen Mi-
kroskopen, durch die Wellenlange des Lichtes be-
grenzt. Die Transmission der Nahfeldsonden, also
der Bruchteil des in die Faser eingekoppelten Lich-
tes, welcher durch die Apertur transmittiert wird,
hangt von der konkreten Bauform der Nahfeldsonde
6 und der Wellenldnge des eingekoppelten Lichtes
ab und liegt im sichtbaren Spektralbereich typischer-
weise zwischen 107 und 1072. Zur Erreichung der
maximal mdglichen Auflésung mull der Abstand zwi-
schen Apertur und zu untersuchender Probenober-
flache deutlich kleiner sein als die gewunschte Auflo-
sung, da sich die rdumliche Ausdehnung der durch
die Spitze transmittierten elektromagnetischen Feld-
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verteilung mit zunehmendem Abstand von der Aper-
tur stark verbreitert. Da die Intensitat des die Apertur
verlassenden Lichtbindels mit zunehmenden Ab-
stand von der Apertur stark abnimmt, mul3 weiterhin
der Abstand zwischen Probenoberflache und Apertur
konstant gehalten werden. Dieses wird durch eine
sog. Scherkraft-Abstandsregulierung gewabhrleistet,
mit welcher der Abstand zwischen Probenoberflache
und Nahfeldsonde 6 eingestellt und konstant gehal-
ten wird. Diese Scherkraft-Abstandsregulierung wird
in dem vorliegenden Ausfihrungsbeispiel durch ei-
nen Aufbau realisiert, der aus einem Schwingquarz 8,
wie er kommerziell in Uhren verwendet wird, einem
sog. Ditherpiezo 9, einem z-Piezoaktuator 10 und ei-
ner externen Regelelektronik besteht. Die nicht im
Vakuum befindliche Regelelektronik besteht aus ei-
nem Lock-In-Verstarker 11, einem PID-Regler 12 und
einem Hochspannungsverstarker 13. Durch Anlegen
einer externen Wechselspannung an den Ditherpiezo
9 mit einer Amplitude von wenigen mV und einer. Fre-
quenz nahe der Resonanzfrequenz f, des Schwing-
quarzes 8 wird der Schwingquarz 8 und die mit dem
Schwingquarz 8 fest verbundene Nahfeldsonde 6 zu
Schwingungen entlang der x-Richtung angeregt. Die
Schwingungsamplitude am Spitzenende liegt im Be-
reich weniger nm. Durch Bestimmung der Amplitude
des an den Kontakten des Schwingquarzes 8 durch
den piezoelektrischen Effekt erzeugten elektrischen
Wechselspannungsignals wird die Schwingungs-
amplitude mit Hilfe des Lock-In-Verstarkers 11 ge-
messen. Wird die Nahfeldsonde 6 mittels des z-Pie-
zos der Probenoberflache bis auf wenige 10 nm an-
genahert, so wirkt eine Dampfungskraft auf die Nah-
feldsonde 6, welche zu einer Abnahme der Schwin-
gungsamplitude des Sonde-Schwingquarz-Systems
fuhrt. Es gibt einen monotonen nichtlinearen Zusam-
menhang zwischen Schwingquarzamplitude und da-
mit Lock-In-Ausgangsspannung und Abstand zwi-
schen Probe 1 und Nahfeldsonde 6. Mit Hilfe einer
PID-Regelelektronik wird die z-Piezospannung so re-
guliert, dal die Lock-In-Ausgangsspannung und da-
mit die Schwingungsamplitude und somit auch der
Abstand zwischen Probe 1 und Nahfeldsonde 6 kon-
stant gehalten werden. Im Betrieb wird dieser Ab-
stand typischerweise auf 15 + 5 nm eingestellt.

[0019] Fig. 2 erlautert die Integration des Mikros-
kopkopfes in eine Vakuumkammer 25 und den dyna-
mischen Betrieb des Nahfeldmikroskops. Probenhal-
ter 2 und Kiuhlfinger 3 werden Uber einen thermisch
isolierenden Halter 14 mit einem Flansch 15 der aus
Edelstahl konzipierten Vakuumkammer 25 befestigt.
Durch diesen Flansch 15 werden weiterhin die mit ei-
nem KihImitteltank verbundene Kihimittelleitung 16
und die elektrischen Kontakte 17 flr Temperatursen-
sor 4 und Gegenheizung 5 hindurchgefiihrt. Der Nah-
feldkopf 18, bestehend aus Nahfeldsonde 6,
Schwingquarz 8, Ditherpiezo 9 und z-Piezo 10, ist an
einem x-y-Piezoscantisch 19 befestigt, der eine Rela-
tivbewegung zwischen Nahfeldsonde 6 und Probe 1

in x- und y- Richtung erméglicht. Die Probe wird nicht
bewegt. Bei dem verwendeten x-y-Scantisch 19 han-
delt es sich um einen kapazitiv hardwarelinearisier-
ten Scantisch mit einem maximalen Scanbereich von
jeweils 100 mm in x- und y-Richtung. Da sich der
Scantisch 19 bei Raumtemperatur befindet, wird die-
ser maximale Scanbereich auch bei tiefen Proben-
temperaturen erreicht. Die Aufldsung und die Repo-
sitionierbarkeit des Scantisches 19 betragen weniger
als 1 nm. Der x-y Scantisch 19 wird von einer exter-
nen Steuerelektronik angesteuert. Der x-y-Piezos-
cantisch 19 ist mit drei von Gleichstrommotor ange-
triebenen Linearverschiebetischen 20-22 verbun-
den, die in allen drei Raumrichtungen eine Relativbe-
wegung zwischen Nahfeldsonde 6 und Probe 1 mit
einer minimalen Schrittweite von weniger als 1 pm
und einem maximalen Verstellweg von 16 mm er-
moglichen. Die Motoren werden von einer auf3erhalb
der Vakuumkammer befindlichen Elektronik ange-
steuert. Das der Apertur gegenuiberliegende Ende
der Nahfeldsonde 6 wird durch eine spezielle Faser-
durchfihrung aus der Vakuumkammer 25 hinausge-
fuhrt, so daR das die Probe 1 beleuchtende Licht au-
Rerhalb der Vakuumkammer 25 in die Faser einge-
koppelt werden kann. In der Vakuumkammer 25 be-
finden sich eine Sammeloptik 23 fir das durch die
Probe 1 transmittierte Licht sowie fur das von der
Probe 1 reflektierte bzw. nach Lichtanregung emit-
tierte Licht. Sowohl das in Transmissionsals auch in
Reflexionsgeometrie eingesammelte Licht wird Uber
Spiegelanordnungen durch an seitlichen Flanschen
angebrachte Fenster aus der Vakuumkammer 25 hi-
nausgefihrt und, ggf. nach spektraler Selektion in ei-
ner Monochromatoranordnung, mit geeigneten De-
tektoren, wie Sekundarelektronenvervielfachern oder
Avalanche-Photodioden, nachgewiesen. Weiterhin
kann die Detektionsoptik 24 fir das emittierte Licht
benutzt werden, um ein vergréRertes Abbild der Nah-
feldsonde und der Probenoberflache auf einer
CCD-Kamera darzustellen.

[0020] Die Aufnahme eines mikroskopischen Abbil-
des der optischen Eigenschaften einer Probe 1 wird
im folgenden Absatz am Beispiel der Aufnahme eines
Photolumineszenzbildes beschrieben. Dazu wird die
Nahfeldsonde 6 mit Hilfe der Grobpositionierung
20-22 Uber der zu untersuchenden Probenstelle an-
geordnet. Mit Hilfe der Scherkraftabstandsregulie-
rung wird ein konstanter Abstand von 15 £ 5 nm zwi-
schen Apertur und Probenoberflache eingestellt. Die
Probe 1 wird mit durch die Apertur transmittiertem
Anregungslicht beleuchtet und das von der Probe
emittierte Licht wird mit der Detektionsoptik 24 einge-
sammelt, in einem Doppelmonochromator spektral
selektiert und mit einer Avalanche-Photodiode nach-
gewiesen. Mit Hilfe des x-y-Scantisches 19 wird dann
die Apertur, bei konstant gehaltenem z-Abstand, mit
einer Geschwindigkeit von typ. 2 ym/s relativ zur Pro-
benobenoberflache rasterférmig bewegt. Die Intensi-
tat der von der Probe 1 emittierten und mit dem De-
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tektor nachgewiesenen Photolumineszenz wird an
jedem Rasterpunkt unter Zuhilfenahme von Ana-
log-Digital-Wandlern in digitaler Form in einem Rech-
nersystem gespeichert. Auf diese Weise entsteht ein
zweidimensionales Abbild der Probenlumineszenz
als Funktion der Nahfeldsondenposition, wie auch in
Fig. 4 zu ersehen ist.

[0021] Fig.3 demonstriert die Funktionsfahigkeit
der gewahlten Scherkraft-Abstandsregulierung im
Vakuum bei zwei verschiedenen Probentemperatu-
ren von 300 K (Fig. 3(a) und (b)) und 25 K (Fig. 3(c)
und (d)). Dazu wird die Nahfeldsonde 6 in einem Ab-
stand von 15 = 5 nm zur Probenflache Uber einen Be-
reich von 10-10 ym? relativ zur Probe 1 rasterférmig
bewegt und ein Abbild der an den z-Piezo angelegten
Spannung als Funktion der Nahfeldsondenposition in
der x-y-Ebene aufgenommen. Solch ein Bild spiegelt
die Topographie der Probenoberflache wieder. Zur
Aufnahme dieses Topographiebildes wird die Nah-
feldsonde 6 zeilenweise in x-Richtung um 10 pm vor
und zuriick bewegt und nach jeder Zeile um eine
Rasterschrittweite (hier 100 nm) in y-Richtung vorbe-
wegt. Bei der abgebildeten Probe 1 handelt es sich
um eine ebene Metalloberflache, in die zylinderférmi-
ge Vertiefungen mit einem Durchmesser von ca. 400
nm und einer Tiefe von ca. 300 nm eingebracht wor-
den sind. Der Abstand zwischen den Zentren be-
nachbarter Vertiefungen betragt in x- und y- Richtung
jeweils 2 um. Die Topographie der Vertiefungen wird
sowohl bei Raumtemperatur als auch bei tiefen Tem-
peraturen nahezu verzerrungsfrei und reproduzierbar
abgebildet. Dies geht insbesondere aus dem Ver-
gleich der in Vorwarts- bzw. Ruckwartsrichtung auf-
genommenen Abbildung gemaR Fig. 3(a) und (b) bei
Raumtemperatur und Fig. 3(c) und (d) bei 25 K her-
vor. Dadurch wird die Funktionsfahigkeit der gewahl-
ten Abstandsregulierung nachgewiesen.

[0022] Die Funktionsfahigkeit des realisierten opti-
schen Nahfeldmikroskopaufbaus wird in Eig. 4 de-
monstriert. Hierzu wird, wie oben beschrieben, eine
spezielle Quantendrahtprobe auf GaAs Basis auf
eine Temperatur von 8 K abgekuhlt. Die Probe wird
bei einer Wellenlange von 790 nm bei eingeschalte-
ter Abstandsregulierung durch die Nahfeldsonde 6
angeregt und ihr emittierte Lumineszenz wird nach
Dispersion in einem Doppelmonochromator bei einer
Wellenlange von 803 nm spektral selektiert nachge-
wiesen. Bei dieser Probe 1 handelt es sich um einen
ca. 12 nm dicken (z-Richtung) und lateral 50 nm brei-
ten (x-Richtung) GaAs-Quantendraht mit einer Lange
von mehreren mm (y-Richtung), der in x-Richtung
beidseitig von einem jeweils 6 nm dicken GaAs
Quantentopf und in z-Richtung beidseitig von einem
jeweils 50 nm Al ,;Ga ;;As Quantentopf umgeben ist.
Die Probenoberflache der Struktur ist zusatzlich mit
einer ca. 20 nm dicken GaAs Deckschicht beschich-
tet, so dal} die eigentliche Quantendrahtstruktur ca.
75 nm unter der Probenoberflache liegt. Die hier nicht

naher beschriebenen elektronischen Eigenschaften
dieser Quantendrahtstruktur sind derart, daf} bei ei-
ner Probentemperatur von ca. 8 K und einer Anre-
gungswellenlange von 803 nm nur die Quanten-
drahtstruktur selber, nicht jedoch die umliegenden
Quantentopfstrukturen Licht absorbieren kdnnen. Die
durch Lichtabsorption generierten Elektron-Loch-La-
dungstragerpaare in der Quantendrahtstruktur re-
kombinieren zum Teil strahlend. Eine spektral aufge-
I6ste Detektion der dabei entstehenden Lumines-
zenzstrahlung zeigt eine energetisch schmale Photo-
lumineszenzbande mit einem Maximum der Lumi-
neszenzintensitat bei einer Wellenlange von 803 nm
und einer spektralen Breite der Bande von ca. 6 nm.
Wird diese Probe mit durch die Nahfeldsonde 6 trans-
mittiertem Licht bei einer Wellenlange von 790 nm
angeregt, so erwartet man, da® Quantendrahtlumi-
neszenz nur dann generiert wird, wenn elektromag-
netische Feldverteilung der durch die Apertur trans-
mittierten Strahlung und Quantendrahtstruktur raum-
lich Uberlappen. Dieses wird in Fig. 4 beobachtet.
Hier wird die Nahfeldsonde 6 in x-Richtung senkrecht
zur Quantendrahtstruktur gebracht. Die Quanten-
drahtlumineszenz erscheint als rdumlich scharfe Li-
nie — in Ubereinstimmung mit der oben gegebenen
qualitativen Diskussion. Die raumliche Halbwerts-
breite der beobachteten Lumineszenzlinie entlang
der x-Richtung betragt ca. 400 nm und ist somit ge-
genlber der lateralen Breite der Drahtstruktur ver-
breitert. Diese Verbreiterung wird im wesentlichen
dadurch hervorgerufen, dal} die Quantendrahtstruk-
tur nicht direkt an der Oberflache ist, sondern in einer
Tiefe von ca. 75 nm in einer Struktur mit einem Bre-
chungsindex von ca. 3.5. Diese Oberflachenschich-
ten flihren zu einer rdumlichen Verbreiterung der ur-
springlich schmalen, nur durch die Aperturbreite be-
grenzten, elektromagnetischen Feldverteilung direkt
unter der Nahfeldsonde 6. Weiterhin tragt der endli-
che Aperturdurchmesser der in diesen Experimenten
eingesetzten Nahfeldsonden 6 von ca. 200 nm zu ei-
ner Verbreiterung bei.

[0023] Nachdem in Fig.4 die Funktionsfahigkeit
des realisierten Tieftemperatur-Vakuum-Nahfeldmi-
kroskops demonstriert wurde, bleibt zu zeigen, dal
die lokale Temperatur der untersuchten Probenstelle
mit der mit dem Temperatursensor 4 gemessen Tem-
peratur am Kuhlfinger 3 (s. Fig. 1) Gbereinstimmt und
dall keine nennenswerte Erwarmung der lokalen
Probenstelle durch die sich bei Raumtemperatur be-
findliche Nahfeldsonde 6 erfolgt. Hierzu wird ein Pho-
tolumineszenzspekirum der oben beschriebenen
Quantendrahtstruktur und der umgebenden GaAs
Quantentopfstruktur aufgenommen und mit einem
Referenzspektrum verglichen. Das Experiment er-
folgt wie oben beschrieben, lediglich wird hier die
Probe 1 nicht mit Licht bei einer Wellenlange von 790
nm sondern bei einer Wellenlange von 632.8 nm
durch die Nahfeldsonde 6 angeregt. Die Nahfeldson-
de 6 wird zum einen direkt Uber der Position der
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Quantendrahtstruktur angeordnet, so dal} Ladungs-
trager innerhalb der Quantendrahtstruktur generiert
werden. Die resultierende Photolumineszenz wird
spektral aufgelost nachgewiesen und ist in Fig. 5(b)
gezeigt. Es wird eine Lumineszenzbande mit einem
Maximum der Intensitat bei einer Wellenlange von
802 nm und einer spektralen Breite von 4 nm beob-
achtet. Weiterhin wird in Fig. 5(a) ein Lumineszenz-
spektrum gezeigt, das aufgenommen wurde nach
Positionierung der Nahfeldsonde 6 Uber dem die
Drahtstruktur umgebenden 6 nm dicken GaAs Quan-
tentopf. Es wird eine Lumineszenzbande mit einem
Maximum der Intensitat bei einer Wellenlange von
774 nm und einer spektralen Breite von 7 nm beob-
achtet. Beide Spektren sind im Rahmen der spektra-
len Mellungenauigkeit von ca. + 0.5 nm und der
durch Fluktuationen der Probendicke hervorgerufe-
nen Variationen der Emissionswellenldngen iden-
tisch mit Referenz spektren, die an derselben Probe
mit einer kommerziellen Mikrophotolumineszenzap-
paratur bei einer Probentemperatur von 8 K aufge-
nommen wurden sind. Weiterhin stimmt die spektrale
Position der Lumineszenz des GaAs Quantentopfes
gut mit Vorhersagen theoretischer Modellrechnungen
zu diesem System Uberein. Es tritt trotz des geringen
Abstandes von 5 + 1 nm zwischen Probenoberflache
und Nahfeldsonde keine signifikante Erwarmung der
Probenoberflache durch die Nahfeldsonde 6 in dem
hier untersuchten Temperaturbereich von 5 bis 500 K
auf.

[0024] Dieses demonstriert das Potential der im
Rahmen dieser Erfindung realisierten neuartigen
Vorrichtung zur optischen Mikroskopie mit Subwel-
lenlangenaufldésung im Vakuum bei Probentempera-
turen zwischen 5 und 500 Kelvin.

[0025] Die Erfindung ist nicht auf die hier beschrie-
benen Ausflihrungsbeispiele beschrankt. Vielmehr
ist es mdglich, durch Kombination der genannten Mit-
tel und Merkmale weitere Ausfuhrungsvarianten zu
realisieren, ohne den Rahmen der Erfindung zu ver-
lassen.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur optischen Mikroskopie mit Sub-
wellenlangenauflésung mittels eines Tieftempera-
tur-Nahfeldmikroskops unter Einsatz von Kaltemitteln
und Verwendung einer Nahfeldsonde, wobei
— die sich im Vakuum in thermischen Kontakt mit ei-
nem Kuhlfinger befindliche Probe indirekt mittels des
Kuhlfingers, ohne direkten Kontakt der Probenober-
flache zu dem Kaltemittel abgekuihlt wird und/oder
— mittels einer Gegenheizung bei weiterhin aktiver in-
direkter oder abgestellter Kiihlung eine Temperatur
der Probe im Bereich zwischen 5 und 500 Kelvin ein-
gestellt wird,

— nachfolgend die temperierte Probe mit Licht beauf-
schlagt und

— das durch die Probe transmittierte und/oder von der
Probe reflektierte und/oder emittierte Licht erfallt und
ausgewertet wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dall die Probe im Vakuum auf einer kon-
stanten Temperatur zwischen 5 und 500 Kelvin ge-
halten wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dal3 der Abstand zwischen Probenoberfla-
che und Nahfeldsonde auf ein Maf} geringer als eine
Wellenlange des Lichtes begrenzt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dall die Lichtquelle die Probe durch die
Nahfeldsonde beleuchtet und das durch die Probe
transmittierte und/oder von ihr reflektierte Licht
und/oder die von der Probe emittierte Strahlung mit
einer Fernfeldoptik eingesammelt und detektiert wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dall die Lichtquelle die Probe durch die
Nahfeldsonde beleuchtet und das von der Probe re-
flektierte Licht und/oder die von der Probe emittierte
Strahlung durch die Nahfeldsonde eingesammelt und
detektiert wird.

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dal die Lichtquelle die Probe durch die
Fernfeldoptik beleuchtet und das durch die Probe
transmittierte und/oder von ihr reflektierte Licht
und/oder die von der Probe emittierte Strahlung
durch die Nahfeldsonde eingesammelt und detektiert
wird.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1-6, da-
durch gekennzeichnet, dal® das detektierte Licht
spektral aufgelést nachgewiesen wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1-6, da-
durch gekennzeichnet, daf3 polarisiertes Licht zur Be-
leuchtung der Probe verwendet wird und/oder das
detektierte Licht polarisationsaufgeldst nachgewie-
sen wird.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1-8, da-
durch gekennzeichnet, dal’ transiente Lichtimpulse
zur Probenbeleuchtung verwendet werden und das
detektierte Licht zeitaufgeldst und/oder spektral auf-
geldst nachgewiesen wird.

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn-
zeichnet, daB transiente Lichtimpulse zur Probenbe-
leuchtung verwendet werden und nichtlinear-opti-
sche Techniken, wie Anrege-Abtast-Verfahren, Lumi-
neszenz-Aufkonversion oder Vier- oder Mehr-Wel-
len-Mischtechniken zur orts- und zeitaufgelGsten
Spektroskopie der transienten optischen Eigenschaf-
ten der Probe angewendet werden.
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11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
10, dadurch gekennzeichnet, dall die Probe zusatz-
lich einem Magnetfeld ausgesetzt wird.

12. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis
11, dadurch gekennzeichnet, dal} eindimensionale
Rasterbewegungen der Nahfeldsonde relativ zur
Probe bzw. der Nahfeldsonde relativ zur Probe
durchgefiihrt werden.

13. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis
11, dadurch gekennzeichnet, da® zweidimensionale
Rasterbewegungen der Nahfeldsonde relativ zur
Probe bzw. der Nahfeldsonde relativ zur Probe
durchgefiihrt werden.

14. Vorrichtung zur optischen Mikroskopie mit
Subwellenlangenauflésung mittels eines Tieftempe-
ratur-Nahfeldmikroskops unter Einsatz von Kaltemit-
teln und Verwendung einer Nahfeldsonde, wobei die
zu untersuchende Probe (1) in einer Vakuumkammer
(25) auf einem Probenhalter (2) in unmittelbarer
Nahe der Nahfeldsonde (6) angeordnet ist und der
Probenhalter (2) mit einem Warmetauscher, beste-
hend aus Kuhlfinger (3) und Gegenheizung (5), me-
chanisch und thermisch verbunden ist.

15. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dall am Warmetauscher ein Sensor
(4) zur Temperaturmessung angeordnet ist.

16. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} die Nahfeldsonde (6) eine Spitze
mit Apertur aufweist und die Spitze metallisiert ist.

17. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dal der Warmetauscher mindestens
einen Kuhlfinger (3) mit Kanalen zur Durchspulung
mit einem KihImittel aufweist.

18. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dal der Warmetauscher eine als elek-
trische Widerstandsheizung ausgebildete Gegenhei-
zung (5) aufweist.

19. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} die Nahfeldsonde (6) mit einer
Scherkraft-Abstandsregulierung gekoppelt ist, wel-
che aus Schwingquarz (8), Ditherpiezo (9) und z-Pie-
zoaktuator (10) besteht.

20. Vorrichtung nach Anspruch 19, dadurch ge-
kennzeichnet, dal die Scherkraft-Abstandsregulie-
rung von einer Regelelektronik, bestehend aus
Lock-In-Verstarker (11), PID-Regler (12) und Hoch-
spannungsverstarker (13), beaufschlagt wird.

21. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} aus Nahfeldsonde (6), Schwing-
quarz (8), Ditherpiezo (9) und z-Piezoaktuator (10)

ein Nahfeldkopf (18) gebildet wird, welcher mit einem
x-y-Piezoscantisch (19) verbunden ist.

22. Vorrichtung nach Anspruch 21, dadurch ge-
kennzeichnet, dal® der Piezoscantisch (19) mit drei
Linearverschiebetischen (20, 12, 22) verbunden ist,
die in alle drei Raumrichtungen eine Relativbewe-
gung zwischen Nahfeldsonde (6) und Probe (1) er-
moglichen.

23. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dal die Lichtquelle die Probe (1) durch
die Nahfeldsonde (6) beleuchtet und das durch die
Probe (1) transmittierte und/oder von ihr reflektierte
Licht und/oder die von der Probe (1) emittierte Strah-
lung mit einer Fernfeldoptik eingesammelt und mit ei-
nem Photodetektor detektiert wird.

24. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dal die Lichtquelle die Probe (1) durch
die Nahfeldsonde (6) beleuchtet und das von der Pro-
be (1) reflektierte Licht und/oder die von der Probe (1)
emittierte Strahlung durch die Nahfeldsonde (6) ein-
gesammelt und mit einem Photodetektor detektiert
wird.

25. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dal die Lichtquelle die Probe (1) durch
eine Fernfeldoptik beleuchtet und das durch die Pro-
be (1) transmittierte und/oder von ihr reflektierte Licht
und/oder die von der Probe (1) emittierte Strahlung
durch die Nahfeldsonde (6) eingesammelt und mit ei-
nem Photodetektor detektiert wird.

Es folgen 5 Blatt Zeichnungen
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