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1. Einleitung 3

Voraussetzungen

Kenntnisse der unten aufgefithrten Themen sind Voraussetzung fiir die Durchfiihrung des Ver-
suchs Rastertunnelmikroskop (engl. scanning tunneling microscope, daher auch kurz STM).
Diese Anleitung und die darin enthalteten Referenzen konnen zur Einarbeitung genutzt wer-
den. Zudem ist eigene Recherche zwingend erforderlich.

Versuchsaufbau

Tunneleffekt, Abhéngigkeit des Tunnelstroms von Barriere und Abstand
Auflésung des STM

Piezoeffekt, Grob- und Feinbewegung

Topographie und Tunnelspektroskopie, Messmodi, Bestimmung der Austrittsarbeit
Regelkreis und technisches Funktionsprinzip des STM

Struktur von Graphit und Gold (Gitter, Einheitszelle, Basis), sowie der verwendeten
Oberflachen

Kristall- und Oberflichendefekte: Korngrenzen, Versetzungen, Gleitebenen, Stufen

Um aufgenommene Datensédtze zu Hause bearbeiten zu konnen, ist es iiberdies notwendig,
einen USB-Stick zum Versuchstag mitzubringen.

1. Einleitung

Abbildung 1: Ubersicht iiber einige topographische Abbildungen, aufgenommen mit dem Ras-

tertunnelmikroskop. (a) Die Si(111) (7x7)-Oberflichenrekonstruktion [5]. (b)
Pt(111)-Oberflache nach Beschuss mit streifenden Ionenstrahlen. Auf der Ober-
fliche wurde ein periodisches Muster mit einer Wellenldnge im Nanometerbe-
reich erzeugt [4]. (c¢) Abbildung der Pt(111)-Oberfliche nach Deposition von 90
Lagen Platin. Die Oberfliche zeigt dreidimensionales Wachstum [8]. (c) Stehen-
de Elektronenwellen in einem Quantenkifig aus 48 Eisenatomen auf Cu(111)

[3]-
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Das Rastertunnelmikroskop wurde 1982 von G. Binnig und H. Rohrer erfunden [2]|. Beide
wurden 1986 mit dem Physik-Nobelpreis ausgezeichnet. Das STM macht es méglich, metalli-
sche und halbleitende Oberflichen mit atomarer Auflésung abzubilden und ihre elektronische
und magnetische Struktur zu bestimmen. Die Leistungsfahigkeit des STM wurde erstmals
eindrucksvoll durch die Aufkldrung der atomaren Struktur der Si(111) (7 x 7) Oberfliche
demonstriert (Abb. 1 (a)). Kurz nach dem STM wurde 1986 das Rasterkraftmikroskop (engl.
atomic force microscope, kurz AFM) entwickelt, dass es ermoglicht auch Isolatoren in atoma-
rer Auflésung abzubilden. Heute gibt es eine ganze Familie von mikroskopischen Verfahren,
die auf der Abtastung von Oberflichen mit einem atomar kleinen Fiihler beruhen und ins-
gesamt als Rastersondenmikroskopie (engl. scanning probe microscopy) bezeichnet werden.
Aufserhalb der Physik sind AFMs heute weit verbreitet, etwa in der Biologie oder auch in der
industriellen Forschung.

Rastertunnelmikroskopieexperimente werden zumeist im Ultrahochvakuum durchgefiihrt, da
nur unter solchen Bedingungen auch reaktive Oberflichen sauber pripariert werden konnen
und ein adsorbatfreier Zustand iiber lingere Zeit aufrechterhalten werden kann. Dennoch kén-
nen auch mit Experimenten an Luft interessante Ergebnisse erzielt werden, solange die Proben
inert sind. Dieser Versuch gibt einen Einblick in die Funktion und Anwendung der Raster-
tunnelmikroskopie. Mit Hilfe des STM werden eine Graphit- sowie eine Goldprobe untersucht
und dabei atomare Auflosung demonstriert, wichtige Oberflichendefekte identifiziert und ein
einfaches spektroskopisches Verfahren angewendet. Optional kénnen Ladungsdichtewellen in
einem Ubergangsmetalldichalkogenid untersucht werden.

2. Theoretische Grundlagen

2.1. Tunneleffekt

Wichtige Aspekte der dem Rastertunnelmikroskop zugrunde liegenden Physik konnen bereits
in einem einfachen eindimensionalen Modell verstanden werden. Wir betrachten daher zu-
néchst den eindimensionalen quantenmechanischen Tunneleffekt. Sei dazu folgende Situation
gegeben:

Abbildung 2: Elektron vor Kastenpotential.

In Abb. 2 sind drei verschiedene Bereiche zu erkennen. Im ersten Bereich (I) befindet sich ein
Elektron mit einer bestimmten kinetischen Energie Fy;,(e™). Das Potential hat in diesem Be-
reich den Wert V' = 0. In dem zweiten Bereich (II) befindet sich ein Kastenpotential mit einer
endlichen Hohe, und im dritten Bereich (III) gilt wieder Potential V' = 0. Um das Kasten-
potential zu iiberwinden, muss im klassischen Fall die kinetische Energie des Elektrons héher
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sein als das Kastenpotential. Demzufolge konnen wir zwei verschiedene Félle unterscheiden:

{Ekm(e)>V(2) (4)
Epin(e”) <V(z) (i)

Im zweiten Fall (ii) ist die Energie des Elektrons klassisch gesehen zu gering, um hinter der
Potentialstufe beobachtet werden zu kénnen. Aufgrund des von Friedrich Hund 1926,/1927 ent-
deckten Tunneleffekts kann das Elektron jedoch mit einer gewissen Wahrscheinlichkeit auch
hinter der Potentialbarriere beobachtet werden, d. h. durch das Kastenpotential hindurch
tunneln. Wie ist das zu erkldren?

In der klassischen Mechanik kann die Energie des Elektrons in einem Kastenpotential durch
die folgende Gleichung beschrieben werden.

p?
2me

+V(z)=F

pe entspricht dem Impuls des Elektrons, m,. der Masse und V(z) dem Kastenpotential. Die
zugehorige eindimensionale Schrédingergleichung fiir die Wellenfunktionen 1 (z) des Elektrons
lautet:

<_ hed V(z)> ¥(z) = Ed(2).

2m, dz?

h = 6,582119282- 107 0cV - 5 bezeichnet das reduzierte Plancksche Wirkungsquantum und E
die Energie des Elektrons.

Durch Umformen kann die Schrédingergleichung auf die Gestalt

hQ

o+ (B = V() =0

gebracht werden. Fiir diese homogene Differentialgleichung zweiter Ordnung gilt fiir die all-
gemeine Losung [17] :

2; ML (E-V(2)=0 (1)
o As— jE\/ 2me(‘;i(2) - E)’ @)

wobei (A ist zugehorige Eigenwert des Systems ist. Nun kann die allgemeine Losung der
Differentialgleichung bestimmt werden,

Y(z) = A-eM? + B.eM?? (3)

die Konstanten A, B miissen dann mithilfe der Randbedingungen angepasst werden. In den
Bereichen (I) und (III) gilt
V(z) =0.

Wird diese Bedingung auf (1) angewandt, ergeben sich die Eigenwerte zu

V2meFE

Ao = Fiv

und als Losung in diesem Bereich (k = @)

Vr(z) = A-e** + B.eikz

Yrr1(z) = C - e*?
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Es sind also ebene Wellen, wobei es sich um eine einlaufende und eine auslaufende bzw.
reflektierte Welle handelt. In Bereich (III) gibt es nur eine auslaufende Welle.
Wie sieht es aber in dem Bereich (II) der Potentialbarriere aus? Dort gilt

V(iz)>E

und demnach fiir die Eigenwerte

i\/27716(1/7;(@ —E)

A2 =

Also sieht die Losung in diesem Bereich etwas anders aus (k = W)

Vi = Al e H? + B e = A e R

Hierbei wurde bei der Losung zu Ao die Konstante B’ gleich 0 gesetzt, da sie sonst phy-
sikalisch keinen Sinn machen wiirde. Wir erhalten also einen exponentiellen Abfall mit der
Zerfallskonstante k. Wie kann dieses Ergebnis nun interpretiert werden?

Die Wellenfunktion selber ist keine Observable, jedoch beschreibt ihr Betragsquadrat die
Aufenthaltswahrscheinlichkeit der Elektronen [21].

Abbildung 3: Aufenthaltswahrscheinlichkeit eines Elektrons an einem Kastenpotential.

In Abb. 3 ist die Aufenthaltswahrscheinlichkeit des Elektrons skizziert dargestellt. In Bereich
(I) und (III) ist sie konstant, wihrend sie in Bereich (II) exponentiell abfillt. Demnach ist
also die Wahrscheinlichkeit P(z) ein Elektron am Punkt zp zu messen:

P(z0) = [$(0)[* - e (4)

2.2. Das Rastertunnelmikroskop

Im Folgenden wird betrachtet, wie der Tunneleffekt im STM nutzbar gemacht werden kann.
Die Abb. 4 stellt ein Energiediagramm fiir Elektronen in einem eindimensionalen Tunnelkon-
takt zwischen zwei Elektroden (Spitze und Probe) dar.
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Abbildung 4: Tunneleffekt angewandt auf das STM.

Im Falle des STMs wird eine metallische Spitze sehr nahe (ca. 10 A) an die leitfihige Probe
gebracht. Eg bzw Ej. bezeichnen die Fermi-Niveaus von Probe und Spitze, die durch eine
angelegte Spannung U um die Energie eU gegeneinander verschoben sind. Bei 7' = 0 K (und
in guter Ndherung auch bei Raumtemperatur) sind alle Elektronenzustéinde unterhalb des
Fermi-Niveaus vollstindig besetzt und dariiber vollstdndig unbesetzt. Die Austrittsarbeit ¢
ist definiert als die Energie, die aufgebracht werden muss, um ein Elektron von der Fermikante
auf das Vakuumniveau anzuheben, d. h. die notwendige Energie um ein Elektron aus dem
Festkorper ins Vakuum zu beférdern. Im Allgemeinen sind die Austrittsarbeiten von Spitze
und Probe unterschiedlich. Die Tunnelbarriere, wird durch die Austrittsarbeiten von Probe
und Spitze bestimmt. Die reale Barriere (gestrichelt) ist jedoch durch Bildpotentialeffekte
abgerundet wird fiir kleine Tunnelabstinde auch abstandsabhéngig.

Ein Tunnelprozess eines Elektrons zwischen Spitze und Probe kann nur aus einem besetzten
Zustand in einen unbesetzten Zustand erfolgen. Ohne eine dufere Tunnelspannung U liegen
die Fermi-Niveaus von Spitze und Priobe auf der gleichen Hohe im Energiediagramm, so dass
keine Tunnelprozesse stattfinden kénnen und der Tunnelstrom Null ist. Legt man dagegen eine
positive (negative) Spannung U an die Probe an, so bewirkt dies eine Relativverschiebung der
Fermi-Niveaus um eU, und die Elektronen in besetzten Zustinden haben die Moglichkeit
in unbesetzte Zustiande der Probe (Spitze) zu gelangen. Dabei wird die Energie erhalten
(elastisches Tunneln). Es resultiert also ein Tunnelstrom, der das fundamentale Messsignal
beim STM ist.

Wie genau sieht jetzt der Tunnelstrom in unserer eindimensionalen Theorie aus? Die zentrale
Aussage des letzten Abschnitts ist, dass die Wahrscheinlichkeit zur Detektion eines Elektrons
exponentiell von der Entfernung zy abhéngt (siehe (4)). Die Anzahl der Elektronen, die tunneln
kénnen ist proportional zur Anzahl der Zusténde, die sich im Intervall eU befinden. Deswegen
ist der Strom proportional zu der Summe {iber all diese Zustédnde. Demnach ergibt sich fiir

den Tunnelstrom
Er

Toc S0 [ (0)Pe.

En:EF—EU

Um diesen Ausdruck noch etwas zu vereinfachen, wird die lokale Zustandsdichte ppope (0, EF)
am Fermi-Niveau Er der Probe eingefiihrt. Da die angelegte Spannung U klein ist, befinden
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sich alle Energieniveaus, die in Frage kommen, ganz nahe am Fermi-Niveau. (¢ > 0, klein)

Er

1
prrone(0, BF) == Y [¥n(0)?
En:EF—€
Damit gilt nun fiir den Tunnelstrom (e = eU)
I eUpProbe (07 EF) : 6_2’%0 . (5)

Der gemessene Tunnelstrom héngt also von der angelegten Spannung, der Zustandsdichte der
Probe und exponentiell vom Abstand der Probe zur Spitze ab. Das bedeutet also, dass selbst
eine kleine Anderung des Abstandes eine grofe Anderung des Tunnelstromes hervorruft. Als
Beispiel soll eine Anderung um Az = 1 A betrachtet werden. Ein typischer Wert fiir die
Austrittsarbeit ist ¢ = 4 eV. Der Zusammenhang zwischen Austrittsarbeit und « ist

L \/2me(hV—E) _ \/ZTZe-qb —0,51/6(eV ) )Afl (6)

Zur Vereinfachung wird der Quotient des Tunnelstromes betrachtet.

L. = eUp(0, Er) e _ 20z _g 9
Lyns eUp(O, Ep)- e—2k(z+Az) )

Der Unterschied belduft sich also bei einer Anderung des Abstandes um 1 A auf einen Faktor 8.
Diese extreme Abstandsabhingigkeit des Tunnelstroms ist die Ursache fiir die enorme vertikale
Auflésung des STMs. In einem sauberen Tunnelkontakt sind Abstandsdnderungen im Bereich
von 1072 m oder 0,01 A problemlos messbar. Indirekt ist diese Abstandsabhéngigkeit auch die
Ursache fiir die laterale Auflésung des STMs. Eine Spitze besitzt immer ein letztes Atom, dass
der Probe am néchsten ist. Aufgrund der starken Abstandsabhéngigkeit des Tunnelstroms,
wird dieser also durch den Strom zwischen diesem néchsten Atom und der Probe dominiert
und alle weiteren Atome der Spitze in groferem Abstand zur Probe tragen nur wenig zu
ihm bei. Durch die Bewegung dieses Abtastatoms kann daher ein Bild der Probe in atomarer
Auflésung erhalten werden.

2.3. Rastertunnelspektroskopie

Mit dem STM ist es aber nicht nur mdéglich die Topografie der Probe abzubilden, sondern es
kénnen noch weitere Informationen iiber die Probe erlangt werden. Eine Moglichkeit ist die
Spektroskopie. Die Funktionsweise ist die folgende: Das STM rastert nicht mehr die Probe
ab, sondern wird an einer bestimmten Stelle fixiert. Dabei werden zwei verschiedene Arten
von Spektroskopie unterschieden.

1. I(V) - Spektroskopie
Ein Punkt wird fixiert, die Tunnelspannung V verdndert und der Tunnelstrom aufge-
zeichnet. Die Hohe der Spitze bleibt hierbei konstant. Dadurch werden Informationen
iiber die Zustandsdichte erhalten. In dieser Arbeit wird jedoch nicht niher darauf ein-
gegangen.

2. I(z) - Spektroskopie
Ein Punkt wird fixiert, die Spitze nach oben weggezogen und der Tunnelstrom aufge-
zeichnet. Hier wird dann die Spannung V' konstant gehalten. Dadurch ist es mdglich,
eine Messung der Austrittsarbeit durchzufiihren.
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I(z)- Spektroskopie

Wie schon in (5) deutlich wurde, hdngt der Tunnelstrom exponentiell vom Abstand ab und
es gilt

I(z) ox e7 2%, (7)
Fiir die einzelnen Koeffizienten gilt

V2m(Vo — E)  /2m.- ¢

h B h

Zur besseren Veranschaulichung der einzelnen Parameter siche Abb. 4. Ausgangspunkt sind
zwei Materialien, die durch eine Tunnelbarriere getrennt sind. Im vorliegenden Fall handelt
es sich um die Spitze des STMs und die zu untersuchende Probe. Idealerweise haben sie die
gleiche Austrittsarbeit (was in der Realitédt jedoch nicht der Fall ist).

Die Hohe der Tunnelbarriere ldsst sich durch die Austrittsarbeit ¢ der einzelnen Materialien
beschreiben. Durch die I(z)— Spektroskopie ldsst sich demnach ein N&herungswert fiir die
Austrittsarbeit der einzelnen Materialien bestimmen. Hierbei wird ein Mittelwert der Aus-
trittsarbeiten von Probe und Spitze bestimmt (aus [22], S. 30)

_ ®Probe + ¢Spitze —eU

mess T
2

In der Realitdt werden jedoch Materialien mit unterschiedlicher Austrittsarbeit genutzt. Ge-
nauso ist die Annahme einer rechteckigen Tunnelbarriere nur eine Niherung. Zuletzt wird
durch thermische Drift und Verunreinigungen aufgrund der Luftatmosphére die Messung der
Austrittsarbeit verfélscht.

Die Austrittsarbeit wird nun wie folgt berechnet:

< I1(z) = c-e

¢ bezeichnet eine Konstante, die hier nicht weiter betrachtet wird. Spater wird auch deutlich,
dass dieses fiir unsere Berechnung auch nicht nétig ist.
Einsetzen von x (Gl. 6) ergibt

= I(z) = c-e"PVor
& In(I(z) = In(e)+051-1/¢- =

Dabei muss ¢ in eV und z in A eingesetzt werden. Durch das Auftragen des Logarithmus des
Stromes I gegen den Abstand zwischen der Probe und der Spitze z konnen die Daten mit
einer Geraden gefittet werden, und aus der Steigung kann dann die Austrittsarbeit bestimmt
werden.

3. Messprinzip und technischer Aufbau des STM

Der Versuchsaufbau ist schematisch in Abb. 5 skizziert. Zentrale Funktionselemente im Ras-
tertunnelmikroskop des Praktikumsversuches sind 4 Réhrchen aus Piezokeramik, die mit Elek-
troden versehen (s.u.) und in einer Basisplatte montiert sind. Drei Piezoréhrchen sind in einem
Winkel von 120° angeordnet (Abb. 5(c)). Auf diesen drei dufkeren Piezos (auch Piezobeine)
sind kleine Halbkugeln aufgeklebt. Ein Probenhalter, der in Abbildung 5 (d),(e) zu sehen
ist, kann auf die Piezobeinchen abgesetzt werden. In der Mitte des Probenhalters ist die zu
untersuchende Probe angebracht. In der Mitte der Basisplatte befindet sich ein weiteres Piezo
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(a) Regelsignal
Z-Piezo

Probenhalter Probe  Z-Piezo mit Tunnelspitze \

,
>

Regelkreis PC

Rastersignale

Piezobein

Schwingungs-
dampfung

= Stromverstarker

Probenspannung
+/-0.01.. 10V

<
]

+/- 0.1..30nA

(b) (c) (d) (e)

Abbildung 5: (a) Schematischer Aufbau des Rastertunnelmikroskops. (b) Photo des Raster-
tunnelmikroskops mit Schwingungsdidmpfung und z-Translator zum Absetzen
des Probenhalters auf den STM Beinchen. (c) Photo der Piezoelemente (Drauf-
sicht). (d),(e) Probenhalter

(z-Piezo), in dem eine Metallspitze, die Tunnelspitze, steckt. Durch Anlegen von Spannun-
gen an die Elektroden der Piezos kénnen die Spitze aber auch die Halbkugeln an den Enden
der Piezobeine bewegt werden. Die genaue Funktionsweise der einzelnen Piezos wird in Ab-
schnitt 3 erldutert. Das Mikroskop liegt auf mehreren Edelstahlplatten, die durch Viton, einen
déampfenden Kunststoff, voneinander getrennt sind. Dies ist notwendig, damit das Rastertun-
nelmikroskop nicht durch mechanische Schwingungen aus der Umgebung gestért wird.

Wie vorhin erldutert ist es notwendig, eine elektrische Spannungsdifferenz zwischen Probe und
Spitze anzulegen, damit ein Tunnelstrom fliesst. Im Praktikumsversuch kann ein Potential von
bis zu + 10V an die Probe angelegt werden, die Spitze ist auf Erdpotential. Der Tunnelstrom
wird durch einen Vorverstarker, der nahe am Mikroskop angebracht ist, verstérkt und in eine
Spannung umgewandelt. Der Verstirkungsfaktor liegt in diesem Fall bei 1-10° V/A. Dadurch
wird das empfindliche Stromsignal in ein niederohmiges und unempfindliches Spannungssignal
umgewandelt, das dann durch die Elektronik weiterverarbeitet wird. Die zum Tunnelstrom
proportionale Spannung aus dem Vorverstirker wird mit einem Sollwert verglichen, den man
in der Steuersoftware einstellen kann. Weicht der gemessene Wert vom Sollwert ab, so wird
iber eine Regelschleife die Spannung am z-Piezo so verdndert, dass die Spitze in z-Richtung
nachgefiihrt wird und sich der Istwert wieder dem Sollwert angleicht. Durch die Bewegung
der Spitze in einem (x,y)-Rasterfeld einstellbarer Grofe iiber die Probe tastet die Spitze die
Probe ab (siehe Abbildung 6). Héhenunterschiede in der Probe (Stufen, atomare Korruga-
tion) fiihren durch die Wirkung des Regelkreises (konstanter Strom !) zu Verdnderungen in
der Regelspannung am z-Piezo. Die Regelspannung wird im Computer als Grauwert fiir je-
den Punkt (x,y) dargestellt. Die Darstellung der Regelspannung als Funktion der lateralen
Spitzenposition im Computer ist in dem hier besprochenen ,constant current mode” also das
Tunnelmikroskopiebild der Probe.
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Abbildung 6: Skizze des constant current Modus des STMs. Die Spitze folgt wegen der ex-
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tremen Abstandsabhingigkeit der Spitze jeder Anderung in der Zustandsdichte
der Oberfliche. Diese folgt im Allgemeinen der Topografie der Probe.
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Abbildung 7: Skizze der Piezoelemente die mit Elektroden beschichtet sind. Die Elektroden
sind in 90° Schritten geschlitzt. Durch Anlegen einer Spannung kann das Pie-
zoelement verbogen werden.

Piezoelemente

Die Bewegung des Rastertunnelmikroskops, sowohl bei der Grobanndherung an das Substrat
als auch beim Rastern der Tunnelspitze {iber die Probe, muss mit hoher Genauigkeit erfolgen.
Es miissen in alle drei Raumrichtungen Verschiebungen im Pikometerbereich moglich sein.
Dies erreicht man mit Hilfe von Piezoelementen. Diese bestehen aus Blei-Zirkonat-Titanat
Keramiken (PZT-Keramiken), in denen unter Einwirkung von mechanischem Druck eine elek-
trische Polarisation entsteht (Piezo-Effekt). Als inversen Piezo-Effekt bezeichnet man die Ver-
formung des Kristalles durch Anlegen einer Spannung. Kristalle die mindestens eine polare
Achse aufweisen, d.h. keine Inversionssymetrie entlang dieser Achse, kénnen piezoelektrisch
sein. Durch mechanische Deformation verschieben sich die verschiedenen geladenen Ionen im
Kristall unterschiedlich stark, was zu einer elektrischen Polarisation fiihrt. Besitzt der Kris-
tall auch ohne Anlegen von dufserem Druck eine elektrische Polarisation, so spricht man von
Ferroelektrizitdat. In der Rastertunnelmikroskopie werden polykristalline Réhrchen-Keramiken
verwendet. Jedes Korn besitzt zundchst eine zuféllig orientierte Polarisation. Durch Anlegen
sehr grofser Spannungen in radialer Richtung werden nun alle Kérner radial polarisiert, d. h.
ihre Polarisationsrichtung liegt auf einer Kristallachse des Korns nahe der radialen Richtung.

Rasterbewegung

Damit die Piezoelemente in der Rastertunnelmikroskopie verwendet werden konnen, wird das
Material mit einer leitenden Elektrode beschichtet. Anschliessend wird die Elektrode in 90°
Schritten geschlitzt, so dass keine elektrische Verbindung zwischen den einzelnen Segmen-
ten besteht. Es kénnen nun alle Segmente einzeln mit elektrischen Spannungen angesteuert



3. Messprinzip und technischer Aufbau des STM 12

werden, was zu einer Verbiegung des Piezos fiihrt, wie es in Abb. 7 skizziert ist. Durch Ver-
biegung aller Piezos in eine Richtung bewegt sich der Probenhalter, der auf den Piezos liegt,
ebenfalls in dieselbe Richtung. Durch geschickte Wahl der angelegten Spannungen kann ein
quadratisches Feld der Probe abgerastert werden (siehe Abb. 7 (b)).

Grobanndherung

Grobannaherung: “slip-stick”

t [ms]
a
(c)

Scan and
Transport

V [Volt]

Rotation

Abbildung 8: Funktionsweise der Grobanndherung und Rasterung des Rastertunnelmikro-
skops (Erkléarung siehe Text).

Die Grobanndherung wird durch das ,slip-stick” Verfahren gewéhrleistet (Abb. 8). Durch
Anlegen von Ségezahn-Pulsen werden die Piezos erst langsam verbogen (typ — t1) und ansch-
liessend schnell in die Ausgangssituation zuriickbewegt (Flanke des Ségezahns (t; — t3)). Der
Probenhalter bewegt sich wahrend des Spannungsanstieges mit den Piezos mit, kann jedoch
aufgrund seiner Tragheit der Bewegung der Piezos in der steil abfallenden Flanke von ¢; nach
to nicht folgen. Die halbkugelférmigen Kopfe der Piezobeinchen iiberwinden die Haftreibung
und rutschen {iber den Probenhalter, bis sie eine neue Haftposition zum Zeitpunkt ¢y errei-
chen (,slip-stick®). Der Probenhalter hat sich somit um eine geringe Strecke gegeniiber den
Piezos verschoben. Wie in Abb. 5 zu sehen ist, besteht der Probenhalter aus drei Rampen,
die zentrisch um die Probe angeordnet sind. Durch geeignete Wahl der Piezospannungen be-
wegen sich alle drei Piezobeinchen tangential zum Probenhalter (Abb. 8(c)). Slip-stick fiihrt
dann zur Rotation des Probenhalters. Die Bewegung der Beine relativ zu den Rampen fiihrt
zur Anndherung der Probe an die Spitze. Wéhrend des Annéherns wird der Tunnelstrom
gemessen. Die Probe wird solange angenéhert, bis ein Tunnelstrom flieft.

3.1. Proben
Hochorientiertes pyrolytisches Graphit

Hochorientiertes pyrolytisches Graphit besteht aus Kohlenstoffatomen, die in einer Waben-
struktur aufgebaut sind (Abb. 9 (a)). Die Gitterkonstante von Graphit betriigt a = 2,4612 A
und der nichste Nachbarabstand 1,42 A. Innerhalb einer Lage liegt eine sp>-Hybridisierung
der Atome vor, wihrend die Verbindung zwischen den Lagen nur durch schwache van der
Waals Krifte zustande kommt. Zwei Lagen sind immer so gegeneinander verschoben, dass ein
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Abbildung 9: Kristallstruktur von hochorientiertem pyrolytischen Graphit (HOPG) [10].

Atom der untersten Lage in der Mitte der dariiberliegenden Wabe liegt (Abb. 9 (b)). Dies
fithrt dazu, dass drei der sechs Atome in einem Ring ein direktes Nachbaratom in der dar-
unterliegenden Lage besitzen (Abb. 9 (b)). Die Stapelfolge des HOPG ist dementsprechend
ABAB mit einem Lagenabstand von 3,35 A.

Da die Bindung der einzelnen Graphitlagen nur schwach ist im Vergleich zur Bindung inner-
halb einer Lage, kann eine saubere Oberfliche durch folgende Methode erzeugt werden. Ein
Stiick Klebeband wird auf das Substrat aufgeklebt. Es ist dabei zu beachten, dass sich un-
terhalb des Klebebandes keine Luftblasen gebildet haben. Anschlieffend wird das Klebeband
langsam und vorsichtig abgezogen, wodurch man eine Lage Graphit vom Substrat 16st. Man
erhilt somit eine Oberfliche, die zunéchst frei von Verunreinigungen ist.

Die atomare Auflosung von HOPG hat in der Anfangszeit der Rastertunnelmikroskopie zu
vielen Spekulationen und Modellen gefiihrt. In den wissenschaftlichen Artikeln [14], [15] kann
einiges zur Interpretation der Bilder herausgefunden werden. Diese sind auf der Website des
Versuchs verlinkt, bzw. werden vom Versuchsbetreuer ausgegeben. Eine typische Abbildung
von mit dem STM atomar aufgeléstem HOPG ist in Abbildung 12 zu sehen.

Spitzenwechsel

/

Abbildung 10: Atomare Auflésung des HOPG Substrates. 7,2nm x 7,2nm , [=24 nA,
U=40.6 V. Im unteren Teil des Bildes hat es eine Verdnderung des Spitze
gegeben. Dies fiihrt dazu, dass die Atome anders abgebildet werden.

Gold auf Glimmer

In diesem Versuchsteil soll eine diinne Goldschicht auf Glimmer untersucht werden. Glimmer
ist ein Mineral, das in vielen verschiedenen Formen erhiltlich ist. In diesem Fall wird Mus-
kovit Glimmer verwendet, das lagenformig aufgebaut ist. Innerhalb einer Lage besteht das
Mineral aus Aluminiumsilikat und die einzelnen Lagen werden durch Kaliumionen schwach
gebunden (KAl[AlSi3O19(OH)z|). Das Material kann deshalb gespalten werden und dabei
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entsteht eine sehr glatte Oberfliche. Das Substrat musste erst im Vakuum ausgegast werden
und anschliefsend wird Gold thermisch verdampft, so dass sich eine Goldschicht auf dem Sub-
strat abscheidet. Durch anschliessendes Glithen des Substrates kann die Struktur gegléttet
und gesdubert werden.Die Schicht besteht dann aus unterschiedlich orientierten Kérnern, die
aber alle ihre (111)-Ebenen parallel zur Oberfliche haben. Es ist eine [111]|-texturierte, po-
lykristalline Au-Schicht. Die Oberfliche wird also durch (111)-Terrassen gebildet, die durch
monoatomar hohe Stufenkanten getrennt werden.

Als Korngrenze bezeichnet man die Trennung von Bereichen gleicher Kristallstruktur aber
unterschiedlicher Orientierung. Sie kénnen zwei Arten von Stufenkanten unterscheiden. Ge-

22.7nm

-16.6nm

Abbildung 11: Rastertunnelmikroskopie Aufnahme der Gold Oberfliche. I=1 nA, U=1 V.

schwungene Stufenkanten und Stufenkanten, die exakt ldngs bestimmter Richtungen ver-
laufen, die um 120° zueinander versetzt sind. Letztere Stufenkanten verlaufen entlang der
<110>-Richtungen. Beim Abkiihlen nach dem Ausglithen der Goldschicht wandern aufgrund
thermischer Spannungen Versetzungen durch die Schicht. Als Versetzung bezeichnet man die
linienférmige Storung des perfekten Kristallaufbaus (vgl. B Praktikum B2.8). Eine Verset-
zung entsteht dort, wo eine Ebene im Kristall endet. Die Begrenzungslinie dieser Teilebene
bezeichnet man als Stufenversetzung (siehe [6] S. 622). Man kann sich Versetzungen auch so
vorstellen, dass man einen perfekten Kristall teilweise entlang einer Ebene aufschneidet, ihn
senkrecht zur Begrenzungslinie verschiebt und anschliefsend wieder zusammenbaut. Es ent-
steht eine Stufenversetzung. Verkippt man den Kristall nicht senkrecht sondern parallel zur
Begrenzungslinie, so entsteht eine Schraubenversetzung (siehe [6] S. 623).

Versetzungen wandern in fcc-Kristallen auf {111} Ebenen. Wandert nun der Endpunkt einer
Schraubenversetzung aufgrund thermischer Spannung iiber die Oberléche, so wandert dieser
Punkt auf der Schnittlinie zweier {111}-Ebenen. Diese Schnittlinie ist eine <110>-Richtung.
Daher sehen Sie exakt in <110>-Richtungen orientierte Stufen (Abb. 11 (a)).

Auferdem kénnen auch Durchstofpunkte von Schraubenversetzungen zu sehen sein, die sich
dadurch auszeichnen, dass eine Stufenkante an einer Stelle der Oberfliche beginnt (Abb.
11(b)).

Das Gldttungs-und Reinigungsverfahren wird mit Hilfe eines Heissgasbrenners durchgefiihrt.
Die Probe wird in eine Pinzette eingeklemmt und mit Hilfe eines Kupferblocks auf dem Tisch
fixiert. Das Labor wird abgedunkelt und das Substrat wird langsam erhitzt. Sobald das Sub-
strat dunkelrot gliitht, muss mit dem Heizen aufgehort werden und das Substrat wird anschlie-
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fend auf den Kupferblock gelegt, damit es mdglichst schnell abkiihlt. Die Probe kann nun in
den Probenhalter gespannt und abgebildet werden.

Goldblech

Bei dem Goldblech handelt es sich um ein Blech von 1 cm x 1 cm x 0,3 cm Grofe, das zu
99.9% aus Gold besteht. Es liegt polykristallin vor, und die Textur ist nicht so stark ausgepragt
wie bei der Goldschicht auf Glimmer. Man findet neben Kérnern mit (111)-Terrassen auch
Korner, die andere Oberflichenorientierungen aufweisen. Um die Oberflache zu reinigen und
zu glitten wurde es bei 700°C' in 10% Wasserstoff gegliiht, sowie eine langere Zeit von Hand
poliert.

Das Goldblech wird ebenso wie das Gold auf Glimmer mittels des Heizgasbrenners erhitzt
um die Oberfliche zu reinigen. Gegebenenfalls kann es noch vorher von dem Versuchsbetreuer
iiber Nacht im Ofen bei 700°C gegliiht werden, um die Terrassen weiter auszubilden.

Tantaldisulfid TaS,

Abbildung 12: Kristallstruktur von TaS2, aus [19].

In einem optionalen Versuchsteil, der bei vorhandenem Interesse nach den Untersuchungen
von HOPG und Au durchgefiihrt werden kann, wird die Ladungsdichtewelle-Phase auf Tantal-
disulfid (TaSz) untersucht. TaSy gehort zu den sogenannten 2D-Materialien. Zu erkennen ist,
dass jede Lage aus drei Unterlagen besteht. In der Mitte befindet sich eine Lage Tantal-Atome,
dariiber und darunter jeweils eine Lage Schwefel-Atome. Innerhalb dieses 3-Lagen-Sandwich
sind die Atome mittels kovalenter Bindung gebunden. Die einzelnen Lagen sind durch van der
Waals-Bindungen gebunden, die deutlich schwécher sind. Aufgrund dieser Eigenschaft ist es
genauso wie beim Graphit moglich dieses Material zu spalten. Jede einzelne Lage besteht aus
einer hexagonal dichtesten Kugelpackung. Die verwendete Probe ist 1T-TaSs.

TaSy zeigt bei Raumtemperatur eine sogenannte Ladungsdichtewelle, eine periodische Modu-
lation der Ladungsdichte. Diese entsteht einfach gesagt, da der Kristall seine elektronische
Energie durch eine leichte Gitterverzerrung minimieren kann. Dadurch entsteht eine Modula-
tion in der Ladungsdichte mit einer groferen Periodizitét als der atomaren, die beispielsweise
mit dem STM gemessen werden kann. Dies ist in Abbildung 13 dargestellt. Hierzu ist es not-
wendig die elektronischen Zustédnde in der Ndhe der Fermi-Energie zu messen, was in einer
STM-Messung einer geringen Bias-Spannung von wenigen 10 mV entspricht. Vor der Messung
muss das Substrat grundsétzlich nicht prépariert werden. Sollten keine zufriedenstellenden Fr-
gebnisse erreicht werden, kann es gegebenenfalls vom Betreuer neu abgezogen werden.
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Abbildung 13: (a) Ladungsdichtewellen und atomare Auflosung auf TaSs bei I = 3 nA und
UBias = 8,8 mV, Bildgrofe 28 nm x 28 nm. Es sind einige Spitzenwechsel
zu sehen. (b) Fourier-Transformierte von (a), zu erkennen sind die Peaks der
Ladungsdichtewellen nahe am Mittelpunkt und die Peaks der atomaren Aufl6-
sung weiter aufen. (c¢) Mittels der Fourier-Transformation gefiltertes Bild von
(a). (d) Unterer ausschnitt aus (C), 27,1 nm x 5,8 Grofe. Eingezeichnet sind
jeweils die Einheitszelle der atomaren Auflosung, sowie die Einheitszelle der
Ladungsdichtewellen

4. Versuchsdurchfiihrung

4.1. Hochorientiertes pyrolytisches Graphit (HOPG)

Folgende Arbeitsschritte sind im Experiment durchzufiihren:

1. GroRes Bild von HOPG (1000 — 2000 A), Auffinden einer Stufenkante durch manuelle
Verschiebung des Scan-Piezos (siehe A). Verwenden Sie hierzu Tunnelstréme von 1,0
nA bis 5,0 nA und Spannungen von +0,5 V bis +1,5 V. Es ist darauf zu achten, dass
der Regelkreis richtig eingestellt ist (siehe Abb. 22). Die Stufenkante sollte scharf abge-
bildet werden, was auf eine gute Spitze schliefsen 1dsst. Bei einer Doppelspitze hat nicht
immer das gleiche Atom der Spitze den geringsten Abstand zum Substrat. Es kommt
zur Uberzeichnung und die gleiche Stufenkante wird doppelt abgebildet.

e Handelt es sich um eine Doppel- oder Mehrfachspitze, kann durch leichtes Klopfen
am Gehduse, durch das kurze Anlegen einer hohen Spannung (max. 10V), das
Schwingen des Regelkreises oder durch vorsichtiges Eintauchen in das Substrat die
Spitze verdndert werden. (Es bedeutet allerdings nicht, dass die Spitze zwingend
besser wird.) Speichern der Bilder nicht vergessen.

2. Die Oberfliche des HOPG soll mit atomarer Aufl6sung abgebildet werden, wie dies
in Abb. 12 zu sehen ist. Dazu muss die Bildgrofe auf ca. 10 — 50 A gestellt werden.
Durch die Variation von Spannung und Strom kann bei einer guten Spitze relativ schnell
atomare Auflosung erreicht werden.
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e Nehmen sie jeweils 2 Bilder unterschiedlicher Gréfse mit je zwei verschiedenen
Scangeschwindigkeiten auf und speichern sie diese.

Auswertung

zu 1.

zu 2.

4.2,

Die groken Ubersichtsbilder mit den Stufenkanten sollen beschrieben werden. Aukerdem
soll die Hohe der Stufenkante ermittelt (siehe Abb. 26), und mit dem Literaturwert
verglichen werden. Sonstige auffillige Bereiche kurz beschreiben.

Zun#chst diskutieren Sie, was anhand der atomaren Auflésung von Graphit zu sehen
ist. Dazu lesen Sie das Paper [14] und diskutieren Sie Thre Ergebnisse.

Ebenfalls soll mithilfe der atomaren Aufldsung von Graphit die Korrugation bestimmt
werden. Dazu legen sie ein Profil iber moglichst viele Atome entlang der drei dichtge-
packten Richtungen, und bestimmen den Mittelwert mit Fehler der Korrugation. Jeweils
an zwei verschiedenen Bildgrofen. Vergleichen sie diese mit der Literatur [15], und dis-
kutieren sie ihre Ergebnisse. Zur Interpretation der atomaren Auflésung kann ebenfalls
das Paper |7] herangezogen werden.

Gold

In diesem Versuchsteil ist es moglich zwischen zwei verschiedenen Proben zu wéhlen. Einmal
kann das Goldblech untersucht werden, oder Gold auf Glimmer. Die Auftrige sind aber beide
gleich.

1.

Aufnahme von grofen Bildern der Goldoberfliche. Verwenden Sie hierzu Tunnelstrome
von 0.5 bis 5 nA und Spannungen von 0.5 bis 1.5 V. Gute Bilder speichern.

Aufnahme von I(z)— Spektren. Dazu wird der Spektroskopie Modus gedffnet (siehe
A). Die Bias- Spannung sollte auf den gleichen Wert der Spannung eingestellt werden,
mit der das Spektrum aufgenommen wird. Nun sollen 5 gute Spektren aufgenommen
werden. Unter Load Vert Parameter miissen erst einmal die Grundeinstellungen geladen
werden.

Uberlegen Sie sich, was gute Ergebnisse sind. Dazu gibt es einige Parameter, die einge-
stellt werden konnen:

e Spectlength - Die Lange der einzelnen Spektren
e SpecAvrgCount- Die Anzahl der Spektren {iber die gemittelt wird
e SpecAvrgdelay - Die Zeit zwischen den einzelnen Spektren iiber die gemittelt wird

Uberlegen Sie sich welche Einstellungen sinnvoll sind und probieren Sie es aus (Be-
griilndung?).

Aufserdem ist es wichtig auf den Z-Drift zu achten. Durch thermischen Drift &ndert
sich die Hohe der Probe, was in dem I(z) Spektrum gut zu erkennen ist.
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Abbildung 14: I(z)-Spektrum, durch thermischen Drift sind die beiden Enden des Spektrums

nicht auf der gleichen Héhe.

Hierbei kann durch die Einstellung Z-Drift ein Ausgleich angegeben werden, sodass
das Spektrum wieder auf der richtigen Hohe ist.
Gute Spektren wurden bei Ugjes= 0,5V, Z = —3 A, Spectlength=1s, SpecAvrg-
Count=10, SpecAvrgdelay=0, 3 s aufgenommen.

. Als letztes in diesem Versuchsteil soll die Spitze in das Substrat eingetaucht wer-

den und danach noch einmal 5 gute Spektren aufgenommen werden. Dazu
stellen Sie in der V, Z Tabelle (Abbildung 24,(1)) die Anderung in Z-Richtung nicht
negativ sondern positiv ein. Die Spitze wird dann in Richtung Probe gefahren. Begin-
nen sie mit kleinen Anderungen, damit die Spitze nicht zu tief in die Probe eingetaucht
wird. Was &ndert sich im Spektrum wenn die Spitze in der Probe steckt? Speichern Sie
das Spektrum, an dem es gut zu erkennen ist.

Danach gehen Sie wie in Punkt 2. vor und nehmen 5 Spektren auf.

Auswertung

zu 1.

zu 2. und 3.

4.3.

Im Versuchsprotokoll sollen die Versetzungen anhand einer Abbildung gezeigt werden
und die Ursache soll kurz beschrieben werden (siehe Abb. 11 (a)). Die aufgenomme-
nen Bilder sollen interpretiert werden sowie Korngrenzen und Schraubenversetzungen
identifiziert werden (Gold auf Glimmer).

Bestimmen Sie jeweils die Austrittsarbeit mit Fehler sowie den Mittelwert. Achten Sie
besonders auf die richtigen Einheiten. Vergleichen Sie Ihr Ergebnis mit dem Litera-
turwert und fithren Sie eine Fehlerdiskussion durch. Bei der zweiten Messung mit der
Goldspitze bestimmen Sie ebenfalls die Austrittsarbeit und vergleichen diese mit dem
vorherigen Wert.

Erklédren Sie aufserdem, woran und warum am Spektrum zu erkennen ist, dass die Spitze
in der Probe steckt.

Ladungsdichtewellen auf Ta$S,

Sollten nach griindlicher Durchfithrung der beiden vorangegangenen Experimente noch genii-
gend Zeit und ein ausreichendes Interesse vorhanden sein, kann in diesem Teil das Phénomen
der Ladungsdichtewelle auf einer TaSs-Oberfldche untersucht werden.
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Abbildung 15: (a) Ladungsdichtewellen auf TaSs, Bildgréfe 10,4 nm x 10,4 nm, ungefilter-

1.

tes STM Bild bei Upjqs = 10 mV und I = 2 nA. (b) Fourier-Transformation
von (a). (c) Die Wellenldnge der Punkte mit der grokten Helligkeit wird aus-
geschnitten. (d) Anwenden des Filters auf (a), die Ladungsdichtewellen sind
deutlich zu sehen.

Nehmen Sie ein Ubersichtsbild (Bildgroke etwa 100 nm) auf, und suchen Sie mittels
Variation der Offset-Spannung an den Scan-Piezos eine flache Stelle.

Nun sollen die Ladungsdichtewellen abgebildet werden. Dazu wihlen Sie eine Bildgréfe
im Bereich 20 nm - 5 nm. Dann fahren Sie die Spannung langsam runter, um die geeig-
neten Zustidnde zu betrachten. Gute Werte sind U = 10 mV und I = 3 nA. Nehmen Sie
mindestens drei verschiedene Bildgréfen der Ladungsdichtewellen auf.

. Zuletzt soll ein Bild aufgenommen werden, in dem Ladungsdichtewellen und die ato-

mare Auflésung zu sehen sind. Einstellung von Strom und Spannung bleiben wie oben,
Bildgrofe ca. 15 nm - 20 nm.

Ist die Spitze nicht so gut, kann die gleiche Stelle immer weiter gescannt werden. Die
Spitze verdndert sich wihrenddessen und es besteht die Moglichkeit eine gute Spitze zu
bekommen. Dies kann in Scan — Autoreapeat eingestellt werden. Mochte man zusétzlich
alle Bilder direkt speichern, so wihlt man Autofilesave an.

Auswertung

zu 1.

zu 2.

zu 3.

Beschreiben Sie das Bild

Hier soll die Periodizitit der Ladungsdichtewellen bestimmt werden. Die Bilder
sollten zunéchst mit einem Fourier-Filter bearbeitet werden (siehe Abb. 15). Anhand
einer Orientierungsrichtung des Gitters (warum nur eine? Welche Richtung ist sinn-
voll?) soll die Periodizitidt der Ladungsdichtewellen bestimmt werden. Dazu legen Sie
ein Profil iiber moglichst viele Maxima und bestimmen die Wellenldnge. Dies soll bei drei
verschiedenen Bildgrofen durchgefiihrt werden. Mitteln Sie ihr Ergebnis und vergleichen
Sie Ihr Ergebnis mit der Literatur.

Filtern Sie das Bild wie in (2.), mit dem Unterschied das nun jeweils die atomare Auf-
16sung und die Ladungsdichtewellen zu sehen sein sollen. Wie macht sich die atomare
Auflésung in dem Fourier-Transformierten Bild bemerkbar? Bestimmen Sie nun die
Wellenlinge der Ladungsdichtewellen in Einheiten der Gitterkonstante von
TaSy. Bestimmen Sie ebenso den Winkel der Ladungsdichtewellen relativ zum atoma-
ren Gitter.

Fiihren Sie fiir Ihre Ergebnisse eine Fehlerdiskussion durch und vergleichen Sie diese mit
der Literatur.
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5. Protokoll

Die Auswertung der STM-Daten erfolgt mit dem Programm WSxM, welches aus dem Inter-
net herunter geladen werden kann [9]. Die wichtigsten Funktionen sind im Anhang in Abb. 26
gekennzeichnet. Das Protokoll soll wissenschaftlich aufgebaut sein; Dazu gehort eine verstdnd-
liche Ausdrucksweise, ein klarer Aufbau und eine entsprechende Prisentation der Ergebnisse.
Zur Hilfe ist hier der grobe Aufbau eines solchen Protokolls angegeben:

e Abstract (kurz und auf englisch): Eine knappe Motivation des Versuchs und eine Uber-
sicht iiber die Ergebnisse.

e Einleitung: Fine Zusammenfassung der fiir das Versténdnis des Versuches notwendigen
Grundlagen

e Versuchsaufbau und Durchfiihrung
e Versuchsergebnisse und Diskussion
e Zusammenfassung (kurz)

Im Versuchsprotokoll sollen alle wichtigen STM-Abbildungen, die fiir die Auswertung benutzt
wurden, gezeigt und beschrieben werden. Dazu ist es nétig, zu jedem Bild die wichtigsten
Parameter (Tunnelstrom, Spannung, und Bildgrofe) anzugeben. Die Auswertungsmethoden
sollen nachvollziehbar dokumentiert werden. Zu allen Auswertungen muss eine Fehlerdiskussi-
on durchgefiihrt werden. Abbildungen bzw. Passagen/Formeln /Ideen, die aus anderen Quellen
entnommen werden, miissen korrekt zitiert werden.
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A. Anhang

Abbildung 16: Frontansicht der Elektronik.

Beschreibung der einzelnen Bedienelemente der STM Elektronik

Die STM-Elektronik, mit der das STM angesteuert wird, ist in Abb. 16 abgebildet. Die Bias-
Spannung ist die Spannung, die an der Probe anliegt. An der Spannung am z-Piezo ist erkenn-
bar, wie sich die Spitze bewegt. 100 V bedeutet, die Spitze ist vollstindig ausgefahren, und
—100 V sie ist maximal von der Probe zuriickgefahren. Die Spannung in x- und y- Richtung
zeigt die Bewegung der Spitze. X lduft beim Scan hin und her, es zeigt die Bewegung die die
Spitze beim Scannen iiber die Probe vollfiihrt. Y bewegt sich nur langsam in eine Richtung,
da die Spitze nach jeder Bewegung in x-Richtung eine Einheit weiter in y-Richtung féhrt. Die
Nullstellung der Anzeigen ist auf 5, diese Einstellung kann an dem jeweiligen Offset eingestellt
werden. Damit besteht auch die Moglichkeit, von Hand etwas nachzustellen und somit einen
anderen Bereich auf der Probe abzufahren.

Die Steuerung des STMs lduft iiber das Programm PSTMAFM , das Icon befindet sich
auf dem Desktop. In der nun folgenden Beschreibung wird einfach der natiirliche Verlauf
einer Messung beschrieben, indem die einzelnen Parameter erkliart werden. Zum einfacheren
Verstidndnis wird die Messung in mehrere Bereiche aufgeteilt.

1. Elektronik und Programmstart
2. Ann&herungsphase
3. Scan

4. Aufnahme von Spektren

Die Anndherungsphase

Das Programm kann in 2 verschiedenen Versionen starten. Das ist zum einen der Analyse-
modus, indem die aufgenommenen Bilder analysiert werden konnen. Das Programm startet
automatisch in diesem Modus, wenn es nicht mit der Hardware verbunden ist oder es Verbin-
dungsprobleme gibt. Um das zu vermeiden, sollte das USB- Verbindungskabel erst in den PC
eingesteckt werden, wenn dieser hochgefahren und die Elektronik vollsténdig eingeschaltet ist.
Der Status wird in der oberen Leiste angezeigt.



A. Anhang 22

(a) Mess-Zustand. (b) Analysis-Zustand.

Abbildung 17: Software-Status.

Weiterhin sollte die Anzeige der Spannung am z-Piezo im Auge behalten werden. Diese be-
findet sich in dem Intervall [-100 V,100 V]. Wenn die Spitze maximal ausgefahren ist steht
die Anzeige auf 100 V. Wenn sie eingezogen ist auf —100 V.

Der erste Schritt zu einer neuen Messung besteht darin, ein altes Bild zu laden um die ent-
sprechenden Parameter nicht alle von Hand einstellen zu miissen. Dies geschieht durch File
-> Open*.DAT und im entsprechenden Verzeichnis (Desktop -> Praktikum -> Standardein-
stellungen) wird eine Datei ausgewahlt. Die Parameter werden dann iiberschrieben und wir
befinden uns in der richtigen Einstellung.

Es offnet sich nun das Slider- Fenster.

Abbildung 18: Slider.

Hier interessieren die beiden Slider auf der rechten Seite, mithilfe derer der Soll-Strom und
die Bias-Spannung geregelt wird. Zur Ann&herung sollte die Spannung auf U = 1 V, und der
Strom auf I = 2 nA gesetzt werden.

Durch das Betétigen des Buttons Tip up/down kann die Spitze eingezogen und ausgefahren
werden. Der Slider unter z wird benutzt, um den Kontrast des aufgenommenen Bildes anzu-
passen. Dazu bewegt man ihn, und klickt danach auf den DA- Button. (sieche Abb. 20, blauer
Kreis)

Unten rechts befindet sich die Anzeige + V, durch klicken darauf kann sie auf — V umgestellt
werden. Dies bezeichnet die Richtung in der die Spannung angelegt wird. Die Elektronen
tunneln also aus der Probe in die Spitze oder umgekehrt.

Ann3hern

Wenn der Probenhalter auf den Piezo-Beinchen aufgesetzt worden ist, wird mithilfe der Soft-
ware ein Anndherungsvorgang durchgefiihrt, um die Spitze in den Tunnelkontakt zu bringen.
Nun kann das Anndhern gestartet werden. Das Tool hierfiir ist der Ramp-Controller.
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Abbildung 19: Ramp Controller.

Dieser befindet sich unter Forms -> Ramp Controller. Mithilfe dieses Controllers kann der
Probenhalter bewegt werden. Einmal in x-y-Richtung, hier kann der Probenhalter lateral
iiber der Spitze bewegt werden. Zur Anndherung in z-Richtung an die Spitze dienen die Pfeil-
Buttons bei denen ROT steht. Der Probenhalter rotiert dabei auf den Piezo- Beinchen und
lduft nach unten. Durch das Klicken auf einen der Pfeile bewegt sich der Probenhalter um einen
Klick weiter, d.h. es wird ein Sdgezahnimpuls an die entsprechenden Piezos angelegt. Durch
das Anwéhlen der Késtchen Burst XY oder Burst Rot werden mehrere Impulse nacheinander
angelegt. Die Anzahl kann unter Burst - Count eingestellt werden.

Nun die Anndherung. Gehen sie zunéchst einen Schritt durch driicken einer der Tasten ROT
(Abb. 19). Dann wird auf den Button Approach geklickt, und der Anndherungsvorgang startet.
Nun sollte der Vorgang laufen, dies ist einmal an einem leisen Klicken im STM zu merken,
sowie an der Spannungsanzeige am z- Piezo. Diese springt hin und her, da die Spitze aus-
und eingefahren wird. Der Probenhalter lduft nun die Rampen hinunter, je nachdem wie viele
Burst-Counts eingestellt worden sind werden diese in einem Schritt abgelaufen. Es sollten
nicht mehr als 3 eingestellt werden. Hier wird die Spitze nun immer wieder ausgefahren und
getestet, ob der Tunnelkontakt vorhanden ist. Ist das der Fall, so bricht der Vorgang ab und
der Strom wird auf 0 gesetzt. Durch das manuelle Hochstellen des Stromes ist an der Anzeige
des z-Piezos zu erkennen, ob der Tunnelkontakt auch wirklich hergestellt ist. Die Nadel sollte
sich zwischen 0 V und 100 V befinden, damit sie bei eventueller hoher Oberflichenrauigkeit
noch genug Spielraum hat um nach oben weggezogen zu werden, und nicht mit der Probe
kollidiert.

Falls es zu Schwierigkeiten beim Ann&hern kommt, konnte das folgende Ursachen haben:

1. Sie haben versehentlich ein Hékchen im Ramp-Controller (Abb. 19, blauer Kreis) gesetzt.

2. Sie haben vergessen vor Approach einen Schritt zu gehen. Dann miissen Sie das Fenster
Slider o6ffnen. Dies geschieht unter Forms — Slider. Dort stellen Sie den Strom von 0
wieder auf die alte Position, einen Wert im nA-Bereich.

Um den Ramp-Controller zu schliefsen, sollte die Spitze eingezogen sein. Ansonsten kdnnte sie
beschidigt werden. Nach dem Schlieffen kann sie wieder ausgefahren werden. Damit hitten
wir die erste Phase abgeschlossen.

Der Scanvorgang

Nun kénnen wir die Probe mithilfe des STMs scannen. Dazu wird der Button Start angeklickt.
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Abbildung 20: Scan Button.

Nun scannt die Spitze einen bestimmten Bereich der Probe. Mit dem Button Stop kann die
Messung angehalten werden. Soll die Messung gespeichert werden, wird File -> Save*.DAT
ausgewahlt und im gewiinschten Ordner gespeichert. Die nun folgenden Messungen konnen
durch den Button Quicksave direkt in den gewéhlten Ordner gespeichert werden. Um den
Kontrast der Messung automatisch anzupassen, kann der Button LA (Linear Autoscale) an-
gewahlt werden.

Wie werden aber jetzt die einzelnen Scan-Parameter wie Bildgrofe, Geschwindigkeit etc. ge-
dndert? Dazu dient das Fenster Forms -> Parameter.

Abbildung 21: Parameter.

Unter dem Reiter Scan konnen alle wichtigen Einstellungen vorgenommen werden. Standard-
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mafkig steht die Auflosung auf 512 Pixel. Sollte eine bessere Auflsung gewiinscht sein, kann
diese auch hochgestellt werden. Image Size éndert die Bildgréfse und Scanning Speed die
Scangeschwindigkeit. Die Biasvoltage wird schon mit dem vorherigen Regler gesteuert, hier
besteht die Moglichkeit sie genauer festzulegen indem der gewiinschte Wert einfach eingege-
ben wird. Die Piezokonstanten befinden sich unten im Fenster. Diese geben an, um wie viel
Angstrom sich das Piezo verbiegt, wenn ein Volt angelegt wird. Davon ausgehend werden
auch die Grofen Geschwindigkeit und Bildgrofe berechnet. Die richtigen Konstanten beim
Scan sind (33,23; 33,23; 12,82). Nun konnen verschiedene Bilder in unterschiedlichen Grofen,
Scangeschwindigkeiten, Tunnelstrom und Biasspannung aufgenommen werden.

Im Kopf des Fensters befinden sich noch zusétzliche Reiter. Wichtig ist der Reiter DSP. Fol-
gendes Fenster 6ffnet sich nun.

Abbildung 22: Regelkreis

Hier kann der Regelkreis eingestellt werden. Durch die beiden Slider Integrator und P-Gain
konnen die Konstanten (blau unterstrichen) aus dem Regelkreis angepasst werden. Dazu wer-
den die Slider hoch und runter gefahren. Die manuell eingegebenen Konstanten kénnen um
den Faktor 0,1 - 100 verdndert werden. Wenn dieser Bereich nicht ausreicht, konnen die Kon-
stanten manuell verdndert werden. Dies geht jedoch nicht wahrend des Scanvorgangs. Die
Auswirkungen der Einstellung des Regelkreises sind gut in dem Fenster LinescanFom1 zu
erkennen.
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Abbildung 23: Linescan.

Der Linescan kann unter Scan-> Display Current Scan Profil aufgerufen werden. Oben rechts
sollte Topography angew#hlt sein, und unten Autolinebacksub. Dann wird jeweils von einer
Scanlinie das aufgenommene Signal angezeigt. Wenn der Regelkreis zu stark eingestellt ist,
kann hier das Schwingen sehr gut erkannt werden.

Aufnahme von Spektren

Der letzte Bereich ist die Aufnahme eines Spektrums. Hierzu wird Vertical Manipulation
verwendet, das wiederum unter Forms zu finden ist.

Abbildung 24: Vertical Manipulation zur Aufnahme von Spektren

Die wichtigsten Einstellungen werden in (1) getroffen. Das Spektrum gliedert sich in 3 Berei-
che. Zuerst einmal ein kurzer Bereich in dem der Abstand der Spitze zur Probe gleich bleibt,
dann ein linearer Anstieg und zuletzt wieder ein konstanter Bereich. Dies ist auch in dem Dia-
gramm (2) zu erkennen. In dem abgebildeten Beispiel wird die Spitze um 3 A hochgezogen.
In der ersten und dritten Spalte wird die Anzahl der Datenpunkte festgelegt. Die meisten Da-
tenpunkte werden im Anstieg aufgenommen, da hier die relevanten Daten sind. Ein Richtwert
sind 1000 Datenpunkte insgesamt. Die Spannung wird konstant gehalten. Zuletzt muss noch
die Hohe eingestellt werden, die die Spitze hochgefahren werden soll. Hierbei bedeutet negativ,
dass die Spitze hochgezogen wird. Die Grafik (2) zeigt die Einstellungen die in der Tabelle
getroffen worden sind. Durch das Einstellen von Spectrum backward (6) wird das Spektrum
wahrend des Zuriickziehens der Spitze ebenfalls aufgenommen. Dies ist in der Grafik auch zu
erkennen.

Es ist darauf zu achten, dass die Verstirkung (3) auf 10° steht und dass (4) auf I(V,z) steht.
(5) gibt die Lénge eines Spektrums an, (6) ob auch das Spektrum zuriick aufgenommen wer-
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den soll, bei (7) kann angegeben werden iiber wie viele Spektren gemittelt werden soll und
(8) bezeichnet die Zeit zwischen den einzelnen Spektren. Unter (9) sollte der groktmdogliche
Wert gewidhlt werden. Dieser gibt die Geschwindigkeit der Spitze an, die zu dem Ort des
Spektrums fahrt. Unter (10) konnen die einzelnen Parameter dann gespeichert bzw. wieder
geladen werden. Unter (11) kann nun ein Spektrum aufgenommen werden. Dazu wird der But-
ton Single Spektrum angeklickt, sowie in einem aufgenommenem Bild auf den gewiinschten
Punkt geklickt. Nun wird das Spektrum aufgenommen. Zusétzlich besteht iiber den anderen
Button die Méglichkeit, noch einmal an der gleichen Stelle ein Spektrum aufzunehmen. Gute
Werte sind

o (5): 1s
o (7): 10
e (8):0,3s-1s

Uber (12) kann das nun sichtbar gemacht werden. Es 6ffnet sich nun ein neues Fenster, das
das Spektrum anzeigt.

Abbildung 25: Das aufgenommene Spektrum

Den Messwert stellt man unter (3) auf den Strom (Current I'). Unter (1) besteht die Moglich-
keit den Strom in Abhéngigkeit von der Zeit zu messen oder direkt von dem Abstand z. Unter
(3) kann zwischen Angstrom und Nanometer gewihlt werden. Die Daten des aufgenommenen
Spektrum koénnen unter Rechtsklick -> CopyClipboardData in eine Text-Datei gespeichert und
dariiber dann ausgewertet werden. Eine wichtige Sache ist noch die Drift der Probe. Da es
sich um sehr kleine Abstédnde handelt, kann dieser durch z.B. thermische Drift variieren. Das
ist daran zu erkennen, dass die Spitze beim Zuriickfahren nicht mehr so hoch kommt wie am
Anfang (siehe Abb.14). Dem kann entgegengewirkt werden, und zwar durch das Feld Z-Drift
(13). Hier kann das Spektrum etwas verschoben werden, in Abb. 24 Punkt (2) ist dieses auch
zu erkennen. Die rechte Seite ist um 0,1 A nach oben verschoben, um die Drift auszugleichen.
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Anhang: Beschreibung WSxM

Skala dazu/weg zuschneiden Profil
schalten
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Im Profilmodus: ausmessen

l

QEG F esd[] % B+ 5

Session speichern: File -> Session -> Save

legt eine Sessionfile .wsxm an und einen Ordner mit allen Bildern.

Offnen einer gespeicherten Session uber File->Session->Load
oder Doppelklick auf die Sessionfile

Abbildung 26: Wichtigsten Funktionen WSXM
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Fragebogen zum B-Praktikum

Rastertunnelmikroskopie

Bitte fiillen Sie den Fragebogen am Ende des Versuchs aus und besprechen Sie
ggf. die Kritik direkt nach dem Ausfiillen mit den Betreuern.

Die Bewertung erfolgt nach dem “Schulnoten-Prinzip” (1: sehr gut — 6: ungeniigend)

Semester: Winter 20 / Sommer 20 g
=

Frage 1: 123 456 i

Wieviel haben Sie bei diesem Versuch gelernt phys.-inh.[0c o0 0 0 o © o

- sowohl physikalisch-inhaltlich, als auch 123 456

technisch-experimentell - ? techn.-exp/o 0 o 0 o o o]

Frage 2: 2 3 456

Wie beurteilen Sie die technische Ausstattung dieses Versuchs? [ocooooo o]

Frage 3: 123456

Wie beurteilen Sie die Modernitiit des Versuchsthemas? [cooooo o]

Frage 4: 1 2 3456

Fordert der Versuch Ihre experimentellen Fihigkeiten? [ocooooo o]

Frage 5: 123 456

Hat Thnen der Versuch Spal gemacht? [oooooo o

Frage 6: 1 2 3456

Ist die Versuchsanleitung verstindlich? [cooooo o]

Frage 7:

Wie hoch war der Zeitaufwand fiir die Vorbereitung?

Frage 8: 1 2 3 456

Wie beurteilen Sie den Versuch insgesamt? [cooooo o]
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