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Einleitung

Mit der Nanotechnologie findet zur Zeit ein revolutionédrer Fortschritt in den
Materialwissenschaften statt. Die rasante Entwicklung in der Welt der nanoskopi-
schen Systeme steht erst am Anfang und 148t ein hohes Anwendungspotential erah-
nen. Trotzdem wird schon heute der Nutzen dieser Technologie und ihre grofle wirt-
schaftliche Bedeutung erkannt.

In einem nanoskopischen System bestimmen die quantenmechanischen Effekte
die optischen, elektronischen und magnetischen Eigenschaften. Die Reduzierung
eines Festkorpers zu einem System mit 10% - 10° Atomen setzt damit die Gesetze der
klassischen Physik zum Teil auBer Kraft.

Zweidimensionale Schichtsysteme bilden den Ausgangspunkt zur Herstellung
von Quantenstrukturen. Nur mit der Variation von Material und Dicke der Beschich-
tung sind die makroskopischen Eigenschaften der Schicht durch die quantenmecha-
nischen Effekte veranderbar. Heute ist man durch spezielle Zerstaubungs- und Epita-
xieverfahren, aber auch durch chemische Fillungsreaktionen in der Lage, Festkorper
mit atomarer Genauigkeit zu beschichten.

Die Zahl der technischen Anwendungen scheint unbegrenzt.

e Mit keramischen Nanopartikeln beschichtete Brillengldser zeigen einen bisher
unerreichten Hértegrad und schiitzen die Oberfldche vor Verkratzen.

e Eine alternierende Folge von Nickel- und Kohlenstoffschichten, mit jeweils 2 nm
Dicke, besitzt die Eigenschaft, weiche Rontgenstrahlung vollstandig zu reflektie-
ren. Diese Multischichtsysteme besitzen das Potential, die bisher in der Rontgen-
optik eingesetzten Kristalloptiken und Zonenplatten zu ersetzen.

e Gegenwirtig befinden sich neue PC-Speicherbausteine, die MRAMs, in der Ent-
wicklungsphase. Der grofle Vorteil des aus abwechselnd hart- und weichmagneti-
schem Material bestehenden Schichtaufbaus, liegt in der statischen Speicherung
von bindren Informationen. In herkémmlichen Speichern (DRAMs) miissen die In-

formationen noch durch Anlegen einer Hochfrequenz erhalten werden.
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Gerade die elektronischen Bauelemente miissen bei der fortschreitenden Minia-
turisierung mithalten. Alle 18 Monate verdoppelt sich die Leistungsfahigkeit von
Computerchips ("Moor's Law"). Aus technischen Griinden und zur Kostenreduktion
geht damit die Verkleinerung der Bauteile einher. Allerdings st63t man bei den Halb-
leiterstrukturen an die Grenzen der klassischen Physik, wenn bei gleichbleibender
Miniaturisierungsgeschwindigkeit etwa Mitte des nédchsten Jahrzehnts die Ausdeh-
nungen der Bauelemente nur noch wenige Nanometer betragen werden. Die La-
dungstrager konnen dann wegen des Tunneleffekts die Leiterbahnen, deren Ausdeh-
nungen in mindestens einer Dimension unter 10 nm liegen, verlassen. Die Halblei-
terbauelemente wiren damit unbrauchbar.

Um den zukiinftigen Problemen entgegnen zu koénnen, forscht man bereits heute
an nanoskopischen Bauelementen aus Quantenfilmen, Quantendrdhten und Quanten-
punkten ("quantum dots"). Wihrend zur Zeit noch mehrere 10° Elektronen fiir eine
Schaltfunktion bendtigt werden, konnen die nanoskopischen Ein-Elektronen-
Transistoren (SET) bereits durch ein Elektron auf der "Gate"-Elektrode ihren Schalt-
zustand dndern. Quantenmulden- oder Quantenpunkt-Halbleiterlaserdioden mit hoher
spektraler Giite und Temperaturstabilitdt sind schon kommerziell erhiltlich.

1981 war das eigentliche Geburtsjahr der Nanotechnologie. Mit der Entwick-
lung des Rastertunnelmikroskops (RTM) o6ffnete sich schlagartig der Zugang in die
atomare Welt. Die Rastersondenmikroskope bilden das Fundament der modernen
nanotechnologischen Analytik. Erst der atomare Einblick ermdglicht das Verstidndnis
und die Verbesserung der konstruierten Nanostrukturen. Durch eine spezielle An-
steuerung konnen die meisten Rastersondenmikroskope selbst als Werkzeuge zur
atomaren Strukturierung verwendet werden.

Fiir die vorliegenden Untersuchungen an Halbleiterdiinnschichten wurde ein
spezielles UHV-Rastertunnelmikroskop entwickelt, das in einen bestehenden Appa-
raturenverbund der Analysemethoden SIMS und ESCA integrierbar sein sollte. Ne-
ben den neuartigen Konstruktionslosungen des RTM-Autbaus wird auch kurz die
Funktionsweise des verwendeten Rasterkraftmikroskops erldutert.

Die mikroskopischen Untersuchungen in dieser Arbeit konzentrieren sich auf
die Halbleitersysteme Vanadiumdioxid (VO,), Indium-Zinnoxid (ITO) und Gallium-
nitrid (GaN). Ihre nanotechnologischen Potentiale hingen drastisch von der Kristal-
linitdt der Schicht ab, die maB3geblich vom Herstellungsprozel3 beeinflufit. Die vor-

liegenden Oberflichenuntersuchungen tragen zur Optimierung der Schichten bei und
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konnten neue Oberflichenmodifikationen aufdecken. Teilweise werden die Topogra-
phien der Materialien zum ersten Mal abgebildet.

Im Fall von Galliumnitrid ist die Kenntnis der Oberflichen-Korrugation (Wel-
ligkeit) wichtig. Wegen seiner guten Dotierbarkeit und der groen direkten Bandliik-
ke wird GaN in unterschiedlich kodotierten Lagen als Multischichtsystem zur Erzeu-
gung von blauem Laserlicht verwendet. Die Topographie jeder Lage und der davon
abhéngige Kontakt zur nachsten ist flir die verlustarme Funktion der Diode entschei-
dend.

Ein weiteres Beispiel fiir die bereits vorgestellten intelligenten Schichten (s.o0.)
stellt die thermochrome Architekturglasbeschichtung aus Vanadiumdioxid dar.
VO,-beschichtetes Glas dndert sein Reflektionsvermodgen gegeniiber infrarotem und
sichtbarem Licht in Abhdngigkeit der Schichttemperatur. Zur Zeit wird an der tech-
nischen Realisierbarkeit geforscht. Mit dem RTM konnten selten auftretende Textu-
rierungen der Schichtoberfliche erstmals hochaufgeldst abgebildet und vermessen
werden.

Beschichtungen aus Indium-Zinnoxid finden als Antireflexbeschichtung auf
Gldsern und Solarzellen Anwendung. Hauptséchlich wird es allerdings als transpa-
rente Elektrode z. B. in Fliissigkristallbildschirmen eingesetzt. Die fortschreitende
Miniaturisierung erzwingt hier eine Verbesserung der Leitfahigkeit, die zur Zeit nur
etwa 1% der Leitfdhigkeit von Silber betrdgt. Am I. Physikalischen Institut wird die-
ses Ziel durch die schichtweise Einlagerung von sehr diinnen (20 nm) und damit na-
hezu transparenten Metallfilmen zu erreichen versucht. Aus den RTM-Messungen
der polykristallinen Doménenstrukturen von ITO konnen Riickschliisse auf die Leit-

fahigkeit und das Herstellungsverfahren gezogen werden.



Grundlagen des Tunneleffekts

Zur Beobachtung des Tunneleffekts bringt man zwei leitende Elektroden sehr
nahe zusammen (< 10 A). Trotz des geringen Abstands sind die beiden Elektronen-
systeme zueinander elektrisch isoliert. In klassischer Betrachtungsweise kann nur
dann ein Strom flieBen, wenn die Elektronen das Oberflachenpotential (3-5¢eV)
iiberwinden und ihre Elektrode verlassen. Dies wird mdglich, wenn entweder die
erforderliche Austrittsarbeit durch thermische Energie (Gliihemission) bereitgestellt
wird oder die Potentialbarriere durch Anlegen einer Potentialdifferenz (>1 V) mit
geeignet hoher Feldstarke (>10° V/m) unter die F ermi-Energie fallt (Feldemission).

Die quantenmechanische Behandlung des Problems sagt aber wegen des Tun-
neleffekts schon bei Spannungen in der Groflenordnung von einigen Millivolt einen
mefBbaren Tunnelstrom voraus. In dem fiir Elektronen klassisch verbotenen Bereich
zwischen den Elektroden, besitzen die Elektronenwellenfunktionen eine endliche
Aufenthaltswahrscheinlichkeit (vgl. Abb. 2.2, Seite 10, unten). Uberlappen sich de-
ren Wellenfunktionen, tunneln Elektronen aus besetzten Zustinden nahe der Fermi-
Energie von der einen Seite in freie Zustinde der anderen Elektrode (typisch 0.1 nA
— 10 nA bei 10 mV bis 1 V). Damit lassen sich phdnomenologisch schon folgende
Abhingigkeiten feststellen: Der Tunnelstrom I ist von der Elektronen-Zustandsdichte
p an der Oberflache, dem lateralen Ort (x,y), dem Abstand d, der Potentialdifferenz
Ujp und von den Austrittsarbeiten ®@g, ®p beider Elektroden abhingig. Dariiber hinaus
sind diese GroBen nicht unabhéngig voneinander.

Dieses Kapitel soll die prinzipiellen physikalischen Abhdngigkeiten der erwihn-
ten GroBen aufzeigen. Es gibt verschiedene theoretische Modelle, die eine Vorhersa-
ge des Tunnelstroms fiir viele Spitzen- und Probenoberflichen erlauben. Zur Zeit
existiert jedoch kein Modell, das die Abhdngigkeiten ohne starke Einschrankungen
erfassen kann. Die gebrauchlichste und im folgenden skizzierte Theorie (Kap. 2.1.2,
Seite 9) beruht auf zeitabhingiger Storungsrechnung mit einer speziellen Aus-
tauschmatrix, die in der Literatur auch "Transfermatrix" genannt wird. Weitere Mo-

dellansétze verwenden eine "Green's"-Funktion [Nog 96] oder verfolgen einen streu-
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theoretischen Ansatz [Doy 96] [Gar 83]. Der Transmissionsansatz, der mit Hilfe der
quasiklassischen Nédherung (nach Wentzel, Kramers und Brillouin auch WKB-
Methode genannt) aus den Transmissionswahrscheinlichkeiten der Elektronen den
Tunnelstrom I berechnet, wird in Kapitel 2.1.1, Seite 6 vorgestellt. Mit diesem Mo-

dell kdnnen die erwdhnten Abhingigkeiten besonders gut veranschaulicht werden.

2.1 Modelle zum Tunnelstrom

In Abbildung 2.2, Seite 10 sind die Verhéltnisse fiir den eindimensionalen Tun-
nelkontakt skizziert. Fiir eine dreidimensionale Betrachtung miissen die Modelle mit
Zusatztermen und anderen Normierungsfaktoren erweitert werden, die jedoch nichts
an den qualitativen Abhéngigkeiten dndern. Ziel ist es, einen formalen Ausdruck fiir
den Tunnelstrom zu erhalten, der die Einwirkungen der MeBparameter verdeutlicht.

Fiir die vorgestellten Modelle werden einige Néherungen und Voraussetzungen
angesetzt:

Die Betrachtungen sind zunéchst nur fiir Metalle bei T = 0 K giiltig. Alle Elektronen-
zustdnde bis zur Fermi-Energie sind deshalb voll besetzt. Das Elektronensystem je-
der Elektrode ist immer im Gleichgewicht. Der Tunnelabstand soll ca. 1 nm betra-
gen. Bei kleineren Distanzen wiirden sich die Elektronenwellen zu stark {iberlappen,
so daBl eine storungstheoretische Behandlung von ungestérten Wellenfunktionen
nicht mehr gerechtfertigt wire [Che 96]. Auch die WKB-Néherung ist dann ungiiltig.
Sie gilt nur, wenn die de Broglie-Wellenlidnge klein ist gegen die Léngenskala, auf
der sich das Potential dndert [Hei 89]. Zum Tunnelstrom tragen nur Elektronen bei,
die einen freien Zustand gleicher Energie in der anderen Elektrode vorfinden. Inela-
stisches Tunneln soll wegen der viel geringeren Wahrscheinlichkeiten vernachldssigt
werden [Bar 84]. Unter einem inelastischen Tunnelprozef3 versteht man die Abgabe
von Elektronenenergie an elementare Anregungen in den Elektroden oder in der Bar-
riere. Elektronen mit Wellenvektoren parallel zur Probenoberfldche tragen nicht zum
Tunnelstrom bei [Bar 84]. Die Potentialdifferenz U zwischen beiden Elektroden soll
zum Ausschluf3 von Feldemissionseffekten nicht mehr als 10 mV betragen. Die Teil-
chen-Wellenfunktionen werden aus dem Modell freier Elektronen in einem Potential-
topf abgeleitet.

Fir die theoretischen Betrachtungen werden die Tunnelbedingungen teilweise so

stark idealisiert, daf} sie im Experiment selten umgesetzt werden konnen. Dennoch
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erweisen sich die vorgestellten Modelle als brauchbar, die Abhingigkeiten im Tun-

nelkontakt richtig zu beschreiben und die Mef3daten vorherzusagen.

2.1.1 Transmissionsansatz

Mit diesem Ansatz wird die stationdre Schrodinger-Gleichung bzw. die Durch-
trittswahrscheinlichkeit fiir ein freies Elektron der Energie Er berechnet, dessen Teil-

chenwelle auf ein Kastenpotential der Hohe V und Breite d zulduft (vgl. Abb. 2.1).

A

Vo
[ — I \\\

® &(z) eU
Y Er
¥(z)
1 II NI
0 d z

Abb. 2.1: Kastenpotential und Potentialform in dufSeren elektrischen Feld,
Wellenfunktion ¥(z) exemplarisch fiir die Energie Er

Die Schrédinger-Gleichung fiir Energien < Vj in den Gebieten I, III (V =0) und
dem Gebiet II (V = V) lautet

0°¥(z) 2m
—+_
0z’ h

[E-V,]¥(z)=0. (2.1)
Die Losungen fiir ¥(z) sind die ein- und auslaufenden Wellen

¥ (z)= A ™ +B.e™ fiir n=1, I, III (2.2)

mit den Wellenvektoren

[2m . [2m
kI :kIII = FE, kII =1 F[VO—E] . (23)

In Gebiet 1II ist der Aufenthalt eines klassischen Teilchens verboten. kj ist deshalb

ein imagindrer Ausdruck. Aus den Forderungen der Anschlubedingungen auf bei-
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den Seiten des Potentialsprungs nach Stetigkeit der Wellenfunktion und deren Ablei-
tung an der Sprungstelle konnen die Koeffizienten A, und B, berechnet werden. Es
soll weiterhin gelten, daB3 die Welle beim Ubertritt in Gebiet III nicht reflektiert wird
(B =0) und die Anfangsintensitit zu A;= 1 definiert ist. Die gesuchte Grof3e T, der
Durchtritts- oder Transmissionskoeffizient, 1463t sich als das Verhéltnis der Strom-
dichten von durchgelassenen zu einfallenden Teilchen schreiben. T ist zur Aufent-
haltswahrscheinlichkeit eines Elektrons innerhalb der Barriere proportional und da-

mit das gesuchte MaB fiir den Tunnelstrom [Daw 87].

2
|A111|

T(E) = 2
A

= |A111|2 (2.4)

Nach Berechnung von Ay und Umformung ergibt sich fiir den Transmissionskoeffi-

zienten:

T(E) =c(ky ) exp|:— 2d, /2;_l—r2n[V0 - E]:| (2.5)

Mit dem Wellenvektor k(E) = (2m[VO—E]/h2)1/ 2 der auch als Diampfungskon-
stante bezeichnet wird und c(kyym) = 1 konnen die Verhiltnisse im Tunnelkontakt
abgeschitzt werden. Die Austrittsarbeiten der als Tunnelnadel verwendeten Metalle
betragen fliir Wolfram 4.5 eV und fiir Platin 5.65 eV [Eas 70]. Mit Vo—Ep=®
~ 4 eV folgt fir ein Elektron an der Fermi-Kante ky = k(Ef) = (2md)/h2)1/ 2~ 1A
Wird der Tunnelabstand um 0.1 nm vergréBert, folgt mit ky = ikp und der Aufent-

haltswahrscheinlichkeit der von links nach rechts laufenden Elektronenwelle

(B; = 0) am Ort z innerhalb der Barriere mit [¥y(z)= ¢ 2" *:

|\PII (Z +0. 1nm)|2 _ e—ZkFO-lnm

> =0.1 (2.6)
|‘Pu (Z)|

Die VergroBerung des Abstandes um 0.1 nm verringert den Tunnelstrom um eine
GroBenordnung. Mit dieser Abschéitzung werden die hohe vertikale Auflosung eines
Rastertunnelmikroskops aber auch die Anforderungen an die zeitliche Stabilitdt des

Tunnelabstandes deutlich [Rau 93].
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In den Formeln (2.5), (2.6) ist die fiir den Tunneleffekt typische exponentielle
Abstandsabhéngigkeit zu erkennen. Fiir unterschiedlich geformte Potentiale &ndert
sich das explizite Aussehen des Exponenten. Anderungen, wie sie z. B. durch &uBere
Felder oder Bildladungseffekte zu Stande kommen, kann mit der quasiklassischen
Néherung Rechnung getragen werden (WKB-Niherung). Aus (2.5) wird dann mit
c(kymm) = 1

T(E) = exp|:— 2} , /%[V(z)— E] dz:|. (2.7)

Mit dieser Vorgehensweise berechneten Fowler und Nordheim den Emissions-
strom von Elektronen in starken elektrischen Feldern (kalte Emission) [Fow 28]. Im
Metall hat das Elektron die Energie E <V,, wenn V, die potenticlle Energie des
Elektrons auBerhalb des Festkorpers ist. Ein Elektron mit der Fermi-Energie Er mul3
die Austrittsarbeit @ iiberwinden, um das Metall verlassen zu konnen. Wird ein duf3e-
res Feld E, angelegt, muf3 die potentielle Energie eines Elektrons aulerhalb des Me-
talls um den Term (-eE,z) erweitert werden. Der sich damit ergebende Potentialver-
lauf ist in Abbildung 2.1, Seite 6 gestrichelt dargestellt. Der Verlauf wird zur Verein-
fachung der Rechnung idealistisch als eine Gerade angenommen. Mit U = E,-d gilt
fiir V(z) = Er + ® —e(U/d)z, eingesetzt in (2.7) folgt dann fiir ein Elektron an der

Fermi-Kante:

T(E)~exp|: 2J\/ [D— e—z] dZ:| (2.8)

Die von Simmons hergeleitete Tunnelstromdichte folgt fiir hohe Tunnelspan-
nung (eU > @) der GesetzmédBigkeit aus (2.8). Das Tunnelregime bestand aus zwei
planparallelen, supraleitenden Metallen, die mit einer 20 nm dicken Oxidschicht ge-
trennt waren [Sim 63] [Sim 64]. Von Garcia et al. wurde das Verfahren weiterent-
wickelt und auf den Vakuumtunnelkontakt in einem Rastertunnelmikroskop ange-
wendet [Gar 83].

Die wesentlichen Anderungen zum Ansatz in Abbildung 2.1, Seite 6 sind die
Erweiterungen fiir die dreidimensionalen Betrachtungen. Dazu miissen alle besetzten

k-Werte mit ihrer senkrecht zur Grenzflache gerichteten Komponente gewichtet und
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aufsummiert werden. Das Integral erstreckt sich dabei nur auf den Rand der Fermi-

Kugel der Breite Ep-eU. Aus dem Ansatz
j:n-e-vzzejvz n(v,)T(E,)dv,, (2.9)
0

mit der Elektronendichte n, der Teilchengeschwindigkeit v, in z-Richtung, dem

12 .
, wobei

Transmissionskoeffizienten T, der Maximalgeschwindigkeit v;,, = (sz-vuz)
vr die Fermi-Geschwindigkeit und v die Geschwindigkeitskomponente parallell zur
Oberflache darstellt, erhdlt Simmons mit der Substitution VZZh'ldE/dkZ und Integrati-
on eine Abschidtzung fir die Tunnelstromdichte (fiir sehr kleine Spannungen

U=10 mV):

o 3(eY U 2m
=2 V2md | 2 lexp| -2d. 22 @ 2.10
=5 (ool 20| aw

Die Austrittsarbeiten beider Metalle sind dabei als gleich vorausgesetzt. Die Formel
besitzt eine Ohmsche Charakteristik. Der exponentielle Anteil entspricht dem
Transmissionskoeffizienten aus (2.5) fiir Elektronen mit Fermi-Energie. Aus (2.5)
folgt weiterhin, daB3 die Transmissionswahrscheinlichkeit fiir Elektronen mit Fermi-
Energie am grofBten ist. Diese Energieabhingigkeit ist in Abbildung 2.2, Seite 10

durch verschieden grof3e Pfeile angedeutet.

2.1.2 Transferansatz

Als erster setzte Oppenheimer die Methode der zeitabhidngigen Stoérungsrech-
nung (Transferformalismus, "Fermi's Golden Rule") zur Berechnung des Feldionisa-
tionsstroms von Wasserstoffatomen in elektrischen Feldern ein [Opp 28]. Bardeen
machte sich die vom semiklassischen Ansatz losgeloste Methode zu Nutze [Bar 61]
und erhielt durch die Anwendung auf den damals gerade entdeckten Tunneleffekt
zwischen zwei Supraleitern erste Erfolge [Gia 60]. Nach verschiedenen Modifikatio-
nen konnte der Transferformalismus von Tersoff und Hamann auf die Vorgédnge ei-
nes Vakuum-Tunnelkontakts zwischen einer metallischen Spitze und einer leitenden

Ebene angewendet werden [Ter 83] [Bar 84].
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_~~~_Potential des uBieren Feldes

Effektives
Potential ®(z)

Fermi '-Energie

Energieniveau
abhéngige Tunnel-
— wahrscheinlichkeit

-Energie
1 o

ps| Elektronen-Zustandsdichte |pp
an der Oberflache %

<—

~ A A
/\ /\ \I/s/\ Ungestorte Wellenfunktionen /\\yp A /\ /
[VARVA (AVEVAVE
< d

Abb. 2.2: Modellparameter und Potentialverlauf im eindimensionalen Tunnel-
kontakt zwischen den Materialien S und P (skizziert)

)

Y

Im Transferansatz wird die Tunnelregion zunéchst als ein von der Umgebung
unabhingiger Raum betrachtet. Der vollstindige quantenmechanische Zustand wird
durch die Linearkombination der Wellenfunktionen im Tunnelkontakt der beiden
ungestorten Systeme (Spitze, Probe) konstruiert (vgl. Abb. 2.2, unten). Die Wellen-
funktionen erhélt man aus den Losungen der Schrodinger-Gleichung fiir eine in ein
unendlich ausgedehntes Potential propagierende Teilchen-Welle. Mit dem Vakuum-
potential Vo= Er + ® werden die Rechnungen analog zu denen im Transmissionsan-
satz durchgefiihrt. Fiir kleine Stérungen (d = 1 nm, U << ®) und identische Materia-
lien kann die Linearkombination der ungestorten Losungen Ws, Wp (Vielteilchen-
Wellenfunktionen) als ein vollstindiger Funktionensatz angesehen werden und be-
schreibt die Gesamtwellenfunktion im Tunnelkontakt. Mit den stationdren Losungen

zur Zeit to= 0: Ws(z), ¥Yp(z) kann man die Gesamtwellenfunktion Wrynne entwickeln:
Wroma (2:1) = Y ag(1) W(2) + D a, (1) Wy (2) (2.11)
S P

Die Wellenfunktionen werden so normiert, daf3 sie am Ort der Gegenelektrode
verschwinden. Setzt man Wrynne in die Schrodinger-Gleichung ein, erhédlt man nach
zeitabhingiger Storungsrechnung 1. Ordnung die Losungen fiir alle Koeffizienten

as(t), ap(t). Befindet sich ein Elektron zur Zeit tp= 0 in einem der Zustinde von s,
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kann man die Wahrscheinlichkeit berechnen, das Elektron zur Zeit t >ty in einem
Zustand von ¥p vorzufinden. Das Matrixelement Mgp (auch "Transfermatrix"), das
diesen Ubergang (Tunnelvorgang) beschreibt, wurde von Bardeen angegeben

[Bar 61]:
My, = [W (H-E")¥, d'r (2.12)

Mit der Niherung E” = E®, Umformung, Erweiterung und dem Gaufschen Inte-

gralsatz erhélt man fiir Mg p:
h? = = — A
Mgy = ———[(WiVP,- ¥, V) dA = —in ] (2.13)
’ 2m

Die Integration erfolgt dabei iiber eine beliebige und vollstdndige Fldche innerhalb

des Tunnelkontakts. Der Beziehung (2.13) kann auch mit Hilfe des Operators der
Wahrscheinlichkeitsstromdichte 3 ausgedriickt werden. Die Definition dieses Opera-

tors folgt aus einer Unformung der Kontinuitdtsgleichung der Quantenmechanik.
Diese besagt, daB die zeitliche Anderung der Aufenthaltswahrscheinlichkeit inner-
halb eines Volumens gleich dem Wahrscheinlichkeitsstrom durch dessen Oberfliche
ist [Nol 94]. Weiterhin gilt allgemein, daB die Ubergangswahrscheinlichkeit wsp pro
Zeit fiir den elastischen Ubergang von einem Zustand im Material S in einen von
Material P proportional zu [Mgp* ist. Wird der Ausdruck e-wsp, mit
e = Elementarladung, liber alle Energiezustinde aufsummiert [Ter 83], dann erhélt

man den Tunnelstrom Igp:

I, = _%2 S (ES[1- £ (EF +eU)] Mg, | S(ES -E") (2.14)

Wegen des speziellen Ausdrucks mit Fermi-Funktionen [f'(E)] tragen nur Energiezu-
stinde zur Summation bei, fiir die E; <E < E}+eU gilt (Er = Fermi-Energie). Der
Ausdruck der Deltafunktion beriicksichtigt die Energieerhaltung beim Elektronen-

iibergang. E° und E’ sind die Energiezustinde irgendeines Zustands der ungestorten

Wellenfunktionen Ws und Wp, liber deren Gesamtheit summiert wird.



2. GRUNDLAGEN DES TUNNELEFFEKTS 12

Der Vorteil des Transferansatzes besteht darin, dall der speziellen Form eines
Tunnelkontakts durch Anpassung der Wellenfunktionen in der Ubergangsmatrix
Rechnung getragen werden kann. Zur Berechnung von Mgp wurde die Tunnelspitze
als radialsymmetrische s-Einteilchenwellenfunktion mit dem Radius R angesetzt
(vgl. Abb. 2.3, Seite 14). Der Vektor in das Zentrum der Kugel wird im folgenden als
T, bezeichnet. Die Kugel-Wellenfunktion Ws féllt mit R'-exp(-krR) ab, wobei kg =
(2m®d/h?)"? die Dampfungskonstante (oder auch inverse Abschirmlinge) darstellt
(vgl. (2.6), Seite 7). Der Ansatz, nur das vorderste Atom der Spitze mit einer Wellen-
funktion zu modellieren, ist wegen (2.6) gerechtfertigt. R kann in den meisten Féllen
mit (kg/2)" angenihert werden [Ter 85]. Die Oberfliche der Probe (x,y-Ebene) wird
als eine Linearkombination von Blochwellen angesetzt. Der Abfall der Gesamtwel-
lenfunktion im Vakuum wird fiir jeden Summanden in der Form
exp(-[k;+|k, +G[*1"?2) beriicksichtigt. k; ist der Oberflichen-Blochwellenvektor
des jeweiligen Zustands. Der reziproke Gittervektor wird mit G bezeichnet. Werden
die Austrittsarbeiten beider Materialien gleichgesetzt und die beiden Vielteilchen-
Wellenfunktionen mit den gleichen Funktionen entwickelt, dann ergibt sich fiir die
Ubergangsmatrix Mgp = C-R-exp(krR) Wp(T,). Dabei ist ¥p(T,) die Wellenfunktion
der Probe im Zentrum des s-Orbitals der Tunnelspitze und C eine Konstante. Mit
(2.14) folgt damit im Grenzfall T—0, U—0 der gesuchte Ausdruck fiir den Tunnel-
strom [Ter 85]:

_3ome?

ok

@’ Upg(E})R? ™ MY W, (%) 8(E" - E}) (2.15)
P

Vergleicht man den Ausdruck fiir Isp mit dem Aquivalent aus dem Transmissionsan-
satz (vgl. (2.10), Seite 9), bestitigt sich die Proportionalitdt zur Tunnelspannung U.
Zur Verifizierung der exponentiellen Abhédngigkeit mufl der Summationsterm genau-
er betrachtet werden. Man summiert die Wahrscheinlichkeiten, dal} sich Elektronen
mit Fermi-Energie am Ort 1, aufhalten und definiert hier die lokale Zustandsdichte
mit p,(%,EN)=Z|W,(%) > 8(E, -EL). Weil [¥p(T,,Ep)]* ~ exp(-2ke[R+d]) ist, folgt
mit (2.15) fiir U << ® der gesuchte exponentielle Verlauf:
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I, ~U-exp|:—2d,/2h—r2nq>]:U-exp[—2dkF] (2.16)

Mit dem Transferansatz folgt, da3 der Tunnelstrom zwischen den Materialien S
und P eine exponentielle Abstandsabhingigkeit besitzt und zur Tunnelspannung so-
wie zu den lokalen Zustandsdichten ps, pp proportional ist. Weiterfiihrende Ansitze
verfeinern (2.15), indem die Ndherung fiir kleine Tunnelspannungen aufgehoben
wird [Sel 85] [Lan 86b] [Lan 86¢]. Fiir diesen Fall miissen die Tunnelwahrschein-
lichkeiten energieabhéngig mit einem Transmissionskoeffizienten T(E,U) gewichtet
und integriert werden. Feenstra erhélt fiir den eindimensionalen (planaren) Fall den

Ausdruck [Fee 89]:

E,+cU s om . . U o
I, =C- | py(E®>—eU)exp|—2d h—z[Q—(E _EF)JFeE] p,(@,ENdE (2.17)

Eg

Aus dem exponentiellen Ausdruck des Transmissionskoeffizienten folgt, daf3 fiir
Elektronen mit Fermi-Energie die Wahrscheinlichkeit fiir einen Tunnelvorgang am
grofiten ist (vgl. Pfeile in Abb. 2.2, Seite 10). Der zugehorige maximale Wellenvek-
tor erhilt die Form kpmax = 2m[®-eU/2]/k%)".

In (2.17) wurde das trapezférmige Tunnelpotential in WKB-Nédherung angesetzt
(vgl. punktierte Verbindung von ®g und ®p in Abb. 2.2, Seite 10). Im allgemeinen
unterscheiden sich jedoch die Austrittsarbeiten der beteiligten Materialen. Fiir die
quantitative Berechnung im Modellansatz wird @ mit dem arithmetischen Mittel
Y2(®g + ®@p) angendhert. Das wirkliche (effektive) Tunnelpotential ®(z) setzt sich
aber aus den Austrittsarbeiten, dem elektrischen Potential und den Einfliissen von
Bildladungen zusammen. Die daraus resultierende Potentialform ist in Abbil-
dung 2.2, Seite 10 skizziert. Weiterfithrende Angaben iiber das effektive Tunnelpo-
tential finden sich z. B. bei Binning et al. [Bin 84b].

Zusammenfassend 148t sich sagen, dal auch iiber den Transferansatz eine expo-
nentielle Abstandsabhingigkeit des Tunnelstroms aufgezeigt werden konnte. Dar-
iber hinaus wird in diesem Ansatz der Tunnelproze3 mafgeblich durch die Form der
lokalen Zustandsdichten ps, pp beeinflufit. Weil die Zustandsdichte der Tunnelspitze
ps nicht vom MeBort auf der Probe abhingt, stellen die Bilder des Rastertunnelmi-
kroskops Abbildungen konstanter Proben-Oberflichenzustandsdichte pp dar. Trotz
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der einfachen und determinierten Form metallischer Zustandsdichten konnen diese
theoretischen Ansétze auch diese "simplen" Materialkombinationen nicht exakt mo-
dellieren [Lan 85] [Lan 86b]. Die Nédherungsverfahren setzen eine Spitzen- und Pro-
bentemperatur von T = 0 K voraus. Fiir T > 0 K bleibt der Beitrag fiir den richtungs-
umgekehrten TunnelprozeB Ips im Tunnelstrom unberiicksichtigt [Ter 85]. Die grof3te
Schwierigkeit eines theoretischen Ansatzes liegt in der Unkenntnis der genauen ato-
maren Verhéltnisse im Tunnelkontakt [Bai 92]. Die Annahme eines s-Orbitals ist nur
eine grobe Niherung der tatsdchlichen Verhéltnisse, die sich schon zwischen zwei
Messungen erheblich unterscheiden kdnnen. Das kann zu groBen Fehlern im Ansatz

der Transfermatrix M (vgl. (2.13), Seite 11) und damit im Tunnelstrom fiihren.

2.2 Auflosungsvermogen

Ausgleichsbewegung der
Spitze, um den
Tunnelstrom konstant zu halten

Abb. 2.3: Parameter im Modellansatz des Tunnelkontakts, Ausgleichsbewe-
gung an der Auflosungsgrenze

Eine erste Abschitzung des vertikalen Auflosungsvermdgens wurde bereits mit
(2.6), Seite 7 fiir eine Stufe zwischen zwei glatten Oberfldchenplateaus angegeben.
Daraus folgt, dal} fiir einen auf 2 % konstant geregelten Tunnelstrom der Tunnelab-
stand auf 0.001 nm genau gehalten werden kann [Han 87]. Fiir die meisten Raster-
tunnelmikroskope liegt diese physikalische Auflésungsgrenze jedoch unterhalb der
apparativen MeBgrenze. Die MeBungenauigkeiten der Strommessung, thermische

Storungen und Vibrationen beeinflussen die Messung in stirkerem Maf3e und stellen
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den auflésungslimitierenden Faktor dar (vgl. Kap. 4.2, Seite 71). Das gilt nicht fiir
die laterale Auflosungsgrenze. Hier liegen die physikalischen Limitierungen in der
GroBenordnung der apparativen Melgrenze. Wird die Rasterfliche und -
geschwindigkeit geniigend klein gewihlt, dann wird die laterale Auflésungsgrenze
L nicht durch die elektronischen Limitierungen von ADC und DAC bestimmt.

Um L abzuschétzen zu konnen, wird die Probenkorrugation (Welligkeit) durch
eine Cosinus-Funktion mir der Amplitude h/2 und einer Periodenlinge gleich der
Gitterkonstante a angendhert (giiltig fiir grofe d, so daB kg-h<<1, mit
h = Amplitude [Ter 83]). Die Tunnelspitze wird als eine Halbkugel mit dem Radius
R angenommen. Im stationdren Zustand wird ein Tunnelstrom I gemessen. j(r; = 0)
sei die Stromdichte an der Probenoberfliche und innerhalb einer Kreisfliche mit dem

Durchmesser L.s konstant (vgl. Abb. 2.3), dann gilt [Gar 83]:

I:n(L;f)j(r:O) (2.18)

Aus der Berechnung von I (vgl. (2.17), Seite 13) fiir die oben angefiihrte Parametri-

sierung erhalten Tersoff und Hamann [Ter 85]

T /R+d . /ZmCD
Leff EE kF mit kF: 7 (219)

Lt kann als die Halbwertsbreite der gau3formigen lateralen Stromdichteverteilung

j(r) identifiziert werden. Die laterale Auflosung wird durch den Spitzenradius und
den Tunnelabstand bestimmt. Fiir R >>d wird L¢gdurch den Spitzenradius begrenzt
(fir k¢! < 0.1 nm). Die Aufldsung ist nie kleiner als R selbst. Im Falle einer atoma-
ren Tunnelspitze (R << d) wird Leg durch den Abstand bestimmt und héngt dann von
der Genauigkeit der elektrischen Parameter ab. Eine Auflosungsverbesserung von
20 % wird durch eine Verkleinerung des Abstands von 0.6 nm auf 0.4 nm erreicht.
Das fiihrt bei konstanter Tunnelspannung zur VergroBerung des Tunnelstroms um
das 200-fache. Fiir die experimentellen Parameter d~0.3-0.4nm, [=1nA,
U=10mV, ® =5 eV ergibt sich eine laterale Auflosung von L. =0.4 nm [Bar 84]
Die vertikale Aufldsung eines Rastertunnelmikroskops kann jetzt in Abhéngig-

keit des lateralen Auflésungsvermogen beschrieben werden und éndert sich fiir un-
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terschiedliche Topographien. Stoll erhélt fiir die cosinusférmige Approximation der

Oberflichenzustandsdichte (s.o.) eine vertikale Auflosung [Sto 84] von

Ad=h- exp[— 4L;ff ] : (2.20)
a

In Abbildung 2.3, Seite 14 ist die Ausgleichsbewegung einer Tunnelspitze fiir
den Fall eines konstanten Tunnelstroms eingezeichnet. Als Beispiel ist die Korruga-
tionslinie der Oberfldche abgebildet, wie sie mit der eingezeichneten Auflosungs-
grenze L. gemessen werden wiirde. Die oben gegebenen Abschétzungen gelten fiir
"glatte" Oberfldchen. Bei Betrachtung einer stark gewellten Probe mit Kriimmungs-
radien in der GroBenordnung des Tunnelabstandes kann sich die Auflosung auf den
doppelten Wert 2L.¢ verschlechtern, weil z. B. in Oberfldchentélern seitliches Tun-

neln in die Spitze mdglich wird. [Wil 85]

2.3 Tunnel-Spektroskopie

Der Tunnelstrom ist zum Intergral der Proben-Oberflichenzustandsdichte pp in
den Grenzen Ep bis Ep+eU proportional (vgl. (2.17), Seite 13). In der Abbil-
dung 2.2, Seite 10 wird ersichtlich, dall bei einer Variation der Tunnelspannung
(£ 1V) immer neue Plateaus von Zustandsdichten der Probe in das Tunnelfenster
ein- bzw. austreten. Durch die Messung der Anderung des Tunnelstroms dI/dU be-
steht damit die Moglichkeit, pp zu spektroskopieren. Der Einflu der Spitzen-
Zustandsdichte ps wird in guter Ndherung fiir metallische Spitzen als energieunab-
hiangig angesetzt und bleibt deshalb unberiicksichtigt. Mit der Tunnel-Spektroskopie
kann der topographischen Oberflicheninformation auch die jeweilige lokale Zu-
standsdichte der Probe zugeordnet werden.

Mit einem der in dieser Arbeit verwendeten Rastertunnelmikroskope "easyScan"
der Firma NANOSURF konnen I(U)-Kennlinien aufgenommen werden. Die Proben-
oberfliche wird zunéchst abgerastert und als Grauwertbild dargestellt. Auf dem Bild
werden die zu spektroskopierenden Orte auf der Probe markiert. Im nichsten Schritt
werden die Punkte nacheinander angefahren und fiir die Dauer der I(U)-Messung der
Regelkreis aufgetrennt. In dieser Zeit wird die Spitze auf dem letzten geregelten

Tunnelabstand gehalten. Ein aktiver Regelkreis wiirde den Tunnelabstand wegen der
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Spannungsvariation nachfiihren und im Spannungs-Nulldurchgang die Spitze in me-
chanischen Kontakt mit der Probe bringen. Eine MeBzeit von einigen Sekunden soll-
te nicht iiberschritten werden, weil die thermischen Driften den Abstand stéren und
so den Tunnelstrom beeinflussen kdnnen.

Fiir kleine Spannungen eU << ® ndhert man Gleichung (2.17), Seite 13 mit

2m U Ep+eU -
Iy = Crexp| 2d =S —e—] |- ij(rO,E)dE. (2.21)

Ep

Dabei entspricht der Wurzel-Ausdruck dem maximalen Wellenvektor k., =
(2m[®-eU/2)/h%)"2. Das Intergral wird in der Literatur oft auch als I, bezeichnet.
Gleichung (2.21) erhélt dann die Form Igsp = C-Iy exp[-2dkmax(U)]. Mit der Darstel-
lung dI/dU gegen U wird die Form der Proben-Oberflichenzustandsdichte pp ersicht-
lich [Kuk 89]. Die GroBe dI/dU muB3 bei dem "easyScan" nach der Messung nume-
risch aus der I(U)-Kennlinie berechnet werden. Andere Rastertunnelmikroskope
konnen durch die Lock-In-Technik wéhrend der Topographiemessung die Ableitung
dlI/dU fiir jeden Ort direkt als MeBgroe aufnehmen. Bildet man die Grofe
d(In I)/d(In U), wird auch die exponentielle Spannungsabhéngigkeit eliminiert. Man
mul} beachten, dal im Nulldurchgang der I(U)-Kennlinie die exponentielle Span-
nungsabhéngigkeit des Transmissionskoeffizienten (vgl. Exponentialausdruck in
(2.21)) den Tunnelstrom derart verkleinert, dal das Tunnelstromsignal im Rauschen
verschwinden kann. Untersuchungen von pp um die Fermi-Energie der Probe sind
dann unmoglich. Allerdings kann fiir kleine Spannungen der Transmissionskoeffi-
zient abgeschitzt werden und der Exponent erhélt die vereinfachte Form -(2kgd[1-
eU/4®]). Wird das piezokeramische Stellglied, auf dem die Spitze befestigt ist, wéh-
rend der Messung durch eine zusétzliche Rampenspannung verfahren, kann der
Transmissionskoeffizient konstant gehalten und die Fermikante untersucht werden
[Fee 89]. Im Falle von spektroskopischen Untersuchungen an Halbleitern ist die
Voraussetzung eU << ® der oben aufgefiihrten Nidherungen nicht mehr erfiillt. Um
z. B. das Leitungsband zu untersuchen, miissen die Tunnelspannungen iiber der
Bandliickenenergie liegen (meistens > 1 eV). Damit wird eU = ® und eine Interpreta-
tion von d I/d U schwierig, weil der Transmissionskoeffizient in (2.21) nicht mehr als
engergieunabhédngig betrachtet werden kann. Allerdings kann die exponentielle

Energieabhénigkeit von Isp mit der iiber den gesamten Bereich gemittelten Leitféhig-
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keit I/U abgeschitzt und in der Darstellung [dI/dU]/[I/U] = d(In I)/d(In U) gegen U
eliminiert werden [Fee 87a].

Neben der Spektroskopie steht in der Rastertunnelmikroskopie eine weitere Un-
tersuchungsmethode, die Messung der Austrittsarbeit, zur Verfiigung. Dabei wird der
Tunnelabstand an einem festgehaltenem Probenort (x,y) mit einer Amplitude bis zu
0.1 nm in vertikaler Richtung variiert. Aus der Ableitung von (2.10), Seite 9 fanden
Binnig und Rohrer den Zusammenhang [Bin 86d]

Il _ & +0.500 22| (2.22)
0z 0z

Die logaritmischen Terme von z sind vernachlédssigt. Die GroBe o(In 1)/0z ist in
1. Ndherung unabhingig von der Topographie. Der Ausdruck 0®/0z berticksichtigt
den ortsabhidngigen Verlauf des effektiven Potentials innerhalb des Tunnelkontakts
(vgl. Abb. 2.2, Seite 10).

Werden die Messungen des Rastertunnelmikroskops bei konstantem Strom als
topographische Information gedeutet, wird angenommen, daB3 sich die Austrittsarbeit
auf der untersuchten Oberfldche nicht dndert. Stroménderungen folgen aber auch aus
der Anderung der Austrittsarbeit z. B. an Korngrenzen und an Dotieratomen in der
Probenoberfliche. Topographisch verursachte Strominderungen kénnen im Ver-
gleich zu Messungen der gleichen Stelle mit moduliertem Anstand cd(In I)/0z identi-
fiziert werden [Lan 86c¢]. Ist man an der absoluten Austrittsarbeit interessiert, ist zu
beriicksichtigen, da3 im Falle einer Verkippung der Tunnelspitze zur Oberflichen-
normalen die Werte etwas unterschitzt werden [Bin 83a]. Manche Rastertunnelmi-
kroskope konnen mit Hilfe der Lock-In-Technik Topographie und Austrittsarbeit
gleichzeitig messen [Ena 94]. Mit den in dieser Arbeit verwendeten Geréten konnten

keine abstandsmodulierten Messungen durchgefiihrt werden.



MelBapparaturen

Fiir die Rastertunneluntersuchungen wurde ein neues Mikroskop konstruiert
(vgl. Kap. 3.2, Seite 27), mit dem sowohl an Luft als auch im Vakuum Oberfldchen
bis zu maximal 20 x 20 pm” untersucht werden kénnen.

Zur Uberpriifung der ersten MeBergebnisse wurde ein einfaches, kalibriertes
Praktikums-Rastertunnelmikroskop der Firma NANOSURF beschafft. Es ist nur an
Luft und nur in kleinen Rasterbereichen bis maximal 500 x 500 nm? einsetzbar (vgl.
Kap. 3.3, Seite 57). Allerdings wurden damit schnelle und exakte Voruntersuchung
der Proben ermdéglicht.

Das im Institut vorhandene Rasterkraftmikroskop [Bet 96] wurde im Laufe die-
ser Arbeit verbessert (vgl. Kap. 3.4, Seite 58). Mit dem Rasterkraftmikroskop konn-
ten ergidnzende Messungen auch an schlecht leitenden oder sehr verschmutzen Ober-

flichen durchgefiihrt werden.

3.1 Entwicklung der Rastersondenmethoden

A. Das Rastertunnelmikroskop

Um die Feldemission von Elektronen in starken elektrischen Feldern zu be-
schreiben benutzen 1928 Fowler und Nordheim zum ersten Mal das Modell des
quantenmechanischen Tunneleffekts [Fow 28]. Experimentell konnte der Tunnelef-
fekt erst 29 Jahre spéter und zundchst nur an einem p-n Halbleiteriibergang [Esa 57]
und dann an supraleitenden Metall-Oxid-Metall Grenzfldchen [Gia 60] nachgewiesen
werden. In dem fiir Modellrechnungen viel gilinstigeren Metall-Vakuum-Metall Tun-
nelregime gelang es zunédchst nicht, den mechanischen Abstand im Sub-
Nanometerbereich konstant zu halten.

Vibrationen waren 1971 die Hauptursache flir das Scheitern von Young
[You 71]. Der "Topografiner" war ein Mikroskop, das die Topographie von Metall-
oberflichen abbilden konnte. Eine auf einer piezokeramisches Stellglied montierte

Metallspitze konnte durch zwei dazu orthogonal angeordnete piezokeramische An-
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triebe tiber die Probe gerastert werden. Zwischen Probe und Spitze wurde eine Span-
nung angelegt, so da3 bei geringem Abstand ein Feld-Emissions-Strom flieBen konn-
te. Mit dem Feld-Emissions-Strom als RegelgroBe in einem elektronischen Regel-
kreis und dem piezokeramischen Aktuator als Stellglied konnte der Spitzen-Proben-
Abstand konstant gehalten werden. Wegen des groBen gerétetypischen Spitzen-
Proben-Abstandes von 10 nm besal} der "Topografiner" eine vertikale Auflosung von
3nm und von 400 nm in lateraler Richtung. Der Versuch mit kleineren Spitzen-
Proben-Spannungen zu arbeiten, und damit den Tunnelstrom als Regelgrofle zu ver-
wenden, mifllang [You 72].

Erst die Vibrationsddmpfung durch eine magnetische Lagerung der Tunnelappa-
ratur und die fortgeschrittene Entwicklung von elektronischen Bauteilen in Steue-
rungs- und MefBgerdten ermdglichten Binnig und Rohrer 1981 die erfolgreiche Ent-
wicklung einer Apparatur zur Messung des Metall-Vakuum-Metall Tunneleffekts.
Jetzt war es moglich, eine Tunnelspitze bis unter 1 nm an eine Oberfldche anzuné-
hern und die Position auf + 0.01 nm exakt zu halten [Bin 81b]. Mit dieser Apparatur
konnte die Vorhersage des Fowler-Nordheim-Modells, die exponentielle Abhéngig-
keit des Tunnelstroms vom Spitzen-Proben-Abstand bewiesen werden [Bin 81a].

Die Apparatur von Binnig und Rohrer glich in ihrem prinzipiellen Aufbau dem
"Topografiner". Das Rastertunnelmikroskop wurde zudem mit supraleitenden Strom-
leitern in einem Schwebezustand gehalten und von den Vibrationen seiner Umge-
bung isoliert. Die den Tunnelstromédnderungen proportionalen Stellsignale des Re-
gelkreises wurden mit einem Speicheroszilloskop sichtbar gemacht und fotografiert.
Das Rastertunnelmikroskop besal3 eine bis dahin unerreichte Auflosung. Erstmals
konnten atomare Ausdehnungen im Realraum abgebildet werden. Atomare Stufen
auf (110)-Goldoberflichen [Bin 82c] oder die Entdeckung der (7x7) Anordnung von
Siliziumatomen an freier Oberfldche [Bin 83b] zdhlten zu den ersten Erfolgen.

Der unschlagbare Vorteil dieser Methode war die atomare Auflosung kleiner
und nicht periodischer Oberflichenbereiche, die mit Beugungsverfahren nicht sicht-
bar gemacht werden konnten. Das Rastertunnelmikroskop bestach durch seine einfa-
che Konstruktionsidee und wurde in den folgenden Jahren mit nur wenigen Ande-
rungen in seiner Handhabung wesentlich verbessert:

e Das apparativ aufwendige, magnetische Schweben des Mikroskops wurde zu-

nichst durch mechanische Federung und Wirbelstrombremse ersetzt [Bin 82d].
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Die heutigen Mikroskop-MeBkopfe stehen auf gestapelten Metallplatten, die durch
Vitonstiicke voneinander getrennt sind (vgl. Abb. 3.6, Seite 37) [Ger 86].

e Das orthogonale Piezodreibein als Rastereinheit bekam 1986 ein PiezorShrchen
mit vierfach segmentierten Elektroden als Konkurrenz (vgl. Kap. 3.2.2, Seite 32)
[Bin 86b]. Die Vorteile lagen in der Kompaktheit und in den viel hdher
angesiedelten Resonanzfrequenzen (~ kHz).

e Bis heute werden immer neue Methoden zur Grob- (Millimeterbereich) und Fein-
anndherung (Mikrometerbereich) von Probe und Tunnelspitze entwickelt. Sie han-
gen von dem jeweiligen Verwendungszweck und der Bauart des Rastertunnelmi-
kroskops ab. Das Konstruktionsproblem fast aller Mechanismen besteht in ihrer
Vakuum-Funktionsfahigkeit. Zum einen existieren Inertialantriebe, die die Mas-
sentrdgheit und die Differenz von Gleit- und Haftreibung zur Fortbewegung nut-
zen [Ren 90]. Zum anderen werden differentielle Gewinde- [Tea 86] oder Feder-
anordnungen verwendet [Hei 89] [Dem 86]. Die ersten Rastertunnelmikroskope
besallen piezokeramische Antriebe durch die sich die gesamte Probenplattform
raupenartig bewegen lie3 [Bin 82¢] [Bur 99a]. Fiir das in dieser Arbeit verwendete
Rastertunnelmikroskop wurde ein neuer Fein- und Grobannidherungsmechanismus
mit Getriebelibersetzung konstruiert (vgl. Kap. 3.2.2, Seite 32).

Neben den apparativen Verdnderungen konnten mit neuen Methoden und MeB-
modi in der Datenaufnahmetechnik weitere Verbesserungen erzielt werden. Eine
genauere Beschreibung der MeBmodi und der speziellen Probleme bei Tunnelexpe-

rimenten im Vakuum und an Luft wird im Kapitel 4.1.2, Seite 67 gegeben.

B. Das Rasterkraftmikroskop

Israelachvilli et al. entwickelten 1972 den "surface force apparatus", ein Gerét
zur Vermessung von van der Waals Kréften zwischen zwei planparallelen Mica-
oberflichen im Vakuum und in Fliissigkeiten [Isr 72] [Isr 76]. Wihrend die eine Pro-
be starr mit der Apparatur verbunden war, wurde eine zweite Micaoberfliche auf
einem metallischen Hebelarm (Federkonstante =~ 1 mN/m) dariiber positioniert. Der
Hebelarm bzw. die Probe wurde zunichst mit einem mechanischem Anndherungs-
mechanismus, dann durch einen piezokeramischen Aktuator bis auf wenige Nanome-
ter mit der zweiten, ortsfesten Probe zusammengebracht (Positioniergenauigkeit
0.1 nm). Die Wechselwirkungskrifte zwischen den transparenten Proben verursachte

eine Auslenkung des Hebelarms. Die Auslenkung konnte durch Mehrstrahlinterfe-
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rometrie so genau detektiert werden, da3 Kréfte bis zu einer Gréfenordnung von
10”7 N meBbar waren. [Isr 71]

Auch Binnig et al. nutzten die Kraftwechselwirkung des mechanischen Kon-
takts. Eine Diamantspitze, die auf einen Hebelarm geklebt war, wurde mit einer Kraft
von einigen Nanonewton auf eine Oberfliche aufgesetzt. Der Hebelarm war auf die
Rastereinheit eines Rastertunnelmikroskops montiert (vgl. Abb. 3.1b, Seite 24). Die
Auslenkung des Hebelarms konnte wihrend des Rastervorgangs aus der Anderung
des Tunnelstroms zwischen der metallischen Riickseite des Hebelarms und der Tun-
nelnadel bestimmt werden [Bin 86a]. Wegen der groflen Abstandsempfindlichkeit
des Tunnelstroms konnte die Probenoberfliche mit dem Rasterkraftmikroskop in
einer vertikalen Genauigkeit von 0.1 nm abgebildet werden. Mit der Hilfe der Ra-
sterkraftmikroskopie konnten erstmals auch Atome von nicht leitenden Oberflachen
abgebildet werden.

Die Form und das Material des Hebelarms sind fiir das Auflosungsvermogen des
Rasterkraftmikroskops von zentraler Bedeutung. Der Hebelarm wird immer durch
thermische Wechselwirkungen zu FEigenschwingungen angeregt. Die vertikale
Schwingungsachse besitzt die kleinste Resonanzfrequenz und die grofite Amplitude
(bis zu einigen 0.1 nm) [Bin 86a]. Damit ist die vertikale Auflosung eines Raster-
kraftmikroskops limitiert. Wenn der Hebelarm wihrend des Rasterns im Kontakt mit
der Probe zu Eigenschwingungen angeregt wird, wirkt sich das ebenfalls stérend auf
die Topographiemessungen aus. Hohe Steifigkeit und Materialhdrte sowie eine rigide
Konstruktion mit hoher Resonanzfrequenz sind die Anforderungen an einen guten
Hebelarm. Eine spitze Auflagefliche mit sehr kleinem Kriimmungsradius gewéhrlei-
stet zudem eine hohe laterale Auflosung. Ein Rasterkraftmikroskop erreicht laterale
Auflésungen von weniger als 0.1 nm.

Die darauffolgenden apparativen Weiterentwicklungen konzentrierten sich des-
halb zunéchst auf die Verbesserungen des Hebelarms und der Kontaktspitze. Neben
an Hebelarmen (=25 um dicke Goldfolien) befestigten Diamantsplittern [Bin 86a]
benutzte man V-formig verklebte Quarz- und Kohlefasern von einigen hundert Mi-
krometern Linge und ca. 5 um Durchmesser [Hei 89]. Angeitzte Wolframdréihte
besalen zwar einen Spitzenradius von r =5 nm [Mar 88], aber eine sehr niedrige
Resonanzfrequenz. Fast alle heute verwendeten Rasterkraftsensoren werden mit gén-
gigen Verfahren der Mikrostrukturierung aus einem Stiick hergestellt. Pyramiden mit

Spitzenradien zwischen 20 nm und 300 nm sind auf einem Ende von rechteckigen
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oder V-formigen Stegen aus SizsNy4 oder SiO, aufgewachsen [Bin 87] [Alb 88]. Typi-
sche Stegausdehnungen sind Hx Bx L = 1.5 x 40 x 140 um® bei Spitzenhdhen von
einigen Mikrometern (vgl. Abb. 3.13, Seite 59).

Mit einem Rasterkraftmikroskop wird die Kraftwechselwirkung zwischen Probe
und Hebelarm gemessen. Auflagekrifte in der GroBenordnung 10" N bis 10 N sind
detektierbar. Konventionelle Profilometer kénnen nur Krifte >10* N messen
[Sca 95]. Zur Bestimmung der Hebelarmauslenkung, d.h. der auf ihn wirkenden
Kraft, werden sensible Methoden benétigt, mit denen sich eine kleine Verbiegung
exakt bestimmen 148t. Verschiedene MeBanordnungen sind in Abbildung 3.1,
Seite 24 dargestellt.

Die sensibelste Detektion der Auslenkung ist die Messung des Tunnelstroms
zwischen der leitenden Riickseite eines Hebelarms und einer metallischen Tunnel-
spitze (vgl. Abb. 3.1b). Die Anderung des Abstandes um 0.1 nm fiihrt zu einer Ver-
starkung des Tunnelstroms um eine GroBenordnung. Dieser Aufbau eignet sich be-
vorzugt zur Messung kleinster Auslenkungen bis unter 0.001 nm und fiir "Echtzeit"-
Beobachtungen, also Messungen mit Rasterfrequenzen im Bereich von einigen kHz.
Allerdings storen die thermischen Driften im Tunnelregime den MeBbetrieb emp-
findlich. Ebenfalls zu beriicksichtigen, sind die Wechselwirkungskréfte zwischen
Tunnelnadel und Hebelarm. Diirig et al. bestimmten diese Kréfte in der GroBenord-
nung von einigen 10°N [Diir 86]. Absolute Kraftmessungen sind mit dieser Art der
Auslenkungsdetektion nur bedingt durchfiihrbar.

Mit der Lichtzeigermethode werden vertikale Auflésungen von ca. 0.01 nm er-
reicht (vgl. Abb. 3.1a). Dabei wird ein Laserstrahl wird auf die Riickseite eines He-
belarms gerichtet und der reflektierten Strahl mit einer vierfach segmentierten Pho-
todiode detektiert. Aus der Differenz der vier Photodiodensignale kann die Hebel-
armauslenkung genau bestimmt werden [Mey 88]. Wird der Hebelarm senkrecht zu
seiner Langsachse iiber die Probe gerastert, kann aus den Photodiodensignalen neben
der Topographie gleichzeitig die Reibung zwischen der Mefspitze und der Oberfla-
che ermittelt werden. Der Abstand des Sensors zum Hebelarm ist nur von unterge-
ordneter Wichtigkeit und 148t einen einfachen und damit anwenderfreundlichen
Wechsel des Hebelarms zu. Die Lichtzeigermethode ist eine robuste und sehr vielsei-
tig verwendbare Sensorik. Sie wird daher in fast allen kommerziellen Rasterkraftmi-
kroskopen als Abstandsensor benutzt. Diese Gerite besitzen allerdings einen Laser-

fokusdurchmesser von einigen Mikrometern. Das limitiert den Miniaturisierungsgrad
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der Hebelarme. AuBlerdem konnen Teilstrahlen an der Probenoberfliche reflektiert
werden. Die resultierenden Interferenzen an der Photodiode stéren die Messungen
erheblich. Die Aufheizung des Kraftsensors durch den Laserstrahl verhindert die

Verwendung der Lichtzeigermethode fiir Messungen bei tiefen Temperaturen.

Laser RTM
A) LICHTZEIGER _ B) TUNNELSTROM
Photodiode ?
Hebelarm
v |
S el
xyz-Piezoantrieb

Glasfaser, Linse

C) KAPAZITAT Elektrode % D) OPTISCHE
v INTERFEROMETRIE
1 N e}

Abb. 3.1: Verschiedene Auslenkungssensoriken (vgl. [Mey 89])

Eine ebenfalls optische Methode, ist die interferometrische Abstandsdetektion
(vgl. Abb. 3.1d) in einer speziellen Bauart des Michelson-Interferometers. Sowohl
die mit dieser Methode erreichbaren Auflosungen als auch die meftechnischen Vor-
und Nachteile entsprechen denen der Lichtzeigermethode. Reibungskontraste lassen
sich aus den interferometrisch gewonnen Mef3daten aber nur schwer ableiten. Wie in
einem Farbry-Perot-Resonator wird der einfallende Lichtstrahl durch eine Glasfaser
[Rug 88] oder ein Linsensystem [Mar 87a] fast senkrecht auf den Hebelarm gefiihrt.
Der reflektierte Anteil wird durch dasselbe optische System zuriick gefiihrt und mit
einem Referenzstrahl auf einer Photodiode zur Interferenz gebracht. In einem Lin-
sensystem wird das Referenzsignal iiber einen Strahlteiler aus dem Eingangsstrahl
gewonnen. Werden Glasfasern verwendet, benutzt man den an der Austrittsflache
(Glas/Luft) zuriick reflektierten Anteil als Referenz. Das meBtechnische Problem

dieser Methode liegt darin, das schwache Interferenzsignal von dem viel intensitats-
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starkeren Referenzstrahl zu trennen und meBbar zu machen. Bei linsenoptischen Sy-
stemen kann das durch Polarisation getrennte Strahlengénge und Prismenstrahlteiler
geschehen [Erl 88]. Das in dieser Arbeit verwendete Rasterkraftmikroskop hingegen
benutzt eine spezielle Richtkopplertechnik aus Glasfasern (vgl. Abb. 3.14, Seite 60).
Eine weitere Methode zur Auslenkungsdetektion ist die Kapazititsinderung
zwischen der metallischen Hebelarmriickseite und einer dariiberliegenden Metallplat-
te (vgl. Abb. 3.1b). Die Metallplatte sitzt zur besseren Feinpositionierung auf einer
Piezokeramik (Arbeitspunkt: ca. 100 nm Abstand zum Hebelarm) [G6d 90]. Auf-
grund der Systemtrégheit fiihren topographischen Stufen zu plétzlichen Auslenkun-
gen der MefBspitze und damit zur Zerstorung des Kondensatordetektors. Zwar erlaubt
diese Methode, Auslenkungen bis 0.1 nm zu detektieren, jedoch stéren die im Kon-
densator auf den Hebelarm wirkenden Krifte eine absolute Kraftmessungen erheb-
lich. AuBlerdem werden spezielle elektrolytisch polierte Hebelarme benétigt [Sch 92].
Mit dem im Rasterkraftverfahren konnen im allgemeinen keine so hohen Auflé-
sungen wie mit dem Rastertunnelmikroskop erreicht werden. Die langreichweitigen
Wechselwirkungskrifte im mechanischen Kontakt (bis zu einigen 10 nm) und der in
Luft auftretende Adsorbatfilm auf der Oberfliche verhindern bzw. erschweren eine
laterale atomare Abbildung. In UHV-Umgebung fiihren, bis auf einige Ausnahmen,
die sehr groBlen Reibungskrifte zu einer Zerstéorung von Probe und Spitze. Zunéchst
konnten nur wenige Oberflachen im UHV abgebildet werden [Mey 90]. Erst mit der
Einfilhrung der verschiedenen Nicht-Kontakt-Mefmodi (vgl. Kap. 4.1.3, Seite 68)
konnte das Rasterkraftmikroskop problemlos an die Vakuumumgebung adaptiert

werden.

C. Weitere Rastersondenverfahren

Die Weiterentwicklung und Etablierung der Rastertechnik ist die Voraussetzung
fiir die Erfindung neuer Rastersondenverfahren. Durch genaues Positionieren ver-
schiedener miniaturisierter MefBsonden konnen lokale Experimente an einzelnen A-
tomen (aber innerhalb von Atomverbdnden) zerstorungsfrei durchgefiihrt werden.
Verschiedene Wechselwirkungen zwischen einer Oberfliche und der sehr dicht he-
rangebrachten Nanosonde konnen zu neuen Rastersondenverfahren fiithren. Im fol-
genden werden einige Beispiele beschrieben.

Aus der Kraft zwischen den magnetischen Dipolen einer ferromagnetischen

Spitze (Fe, Ni, Co) und dem Probenmaterial kann eine magnetische Landkarte der
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Probe erstellt werden (MFM = Magnetic Force Microscope) [Mar 87b]. Krifte von
bis zu 10" N sind meBbar. Die lateralen Auflésungen liegen im Bereich von mehre-
ren Nanometern. Eine Abbildung atomarer Strukturen scheitert zur Zeit noch an der
Herstellung von Ein-Dipol-Spitzen.

An Luft kann auch der Warmeaustausch zwischen Spitze und Probe zur Ober-
flichenabbildung dienen. Mit einem kombinierten Atz und Bedampfungsprozef ist
es moglich, einen Thermospannungskontakt in den Dimensionen von 100 nm auf der
Spitze eines Kraftsensors herzustellen (SThM = Scanning Thermal Microcope). Halt
man den Hebelarm auf einer konstanten und hoheren Temperatur als die der Probe,
konnen die abstandsabhidngigen Wiarmestrome zwischen Spitze und Oberfldche ge-
messen werden (max. AT = 0.1 mK). Lateral konnen Strukturen bis minimal 100 nm
abgebildet werden. Vertikal erreicht man eine Auflésung von 3 nm [Wil 86].

Das optische Licht kann ebenfalls in einer Rastersondentechnik, der Rasternah-
feldmikroskopie verwendet werden (SNOM = Scanning Near Field Optical Micros-
cope) [Poh 84]. Beugungsbedingte Auflosungsgrenzen (=2A/2) konnen durch das
Mikroskopieren im Nahfeldregime umgangen werden: Die sehr kleine Licht-Sonde,
eine Glasfaser mit einer Austrittséffnung von wenigen Nanometern Durchmesser,
wird sehr nahe (wenigstens 100 nm) an die Probe herangebracht und iiber die Ober-
fliche gerastert. Die laterale Auflosung der Nahfeldoptik hingt von dem benutzten
MeBaufbau ab, liegt aber meistens in der GroBenordnung der Blendendffnung
(= M200). Das Rasternahfeldmikroskop kann mit verschiedenen MeBmodi, der Re-
flektion, Absorption und Brechung von Licht, unterschiedliche Probenparameter wie
Topographie, optisch angeregte Oberflichenplasmonen oder ortsaufgeloste Fluores-
zenz messen [Har 86].

Das Zukunftspotential der Rastersondenmethoden liegt in der Verbesserung und
der Etablierung der Verfahren. Die Methoden der Mikrostrukturierung werden so
weit entwickelt, dal ein einzelner Nano-Sensor verschiedene Wechselwirkungen
detektieren kann. Zur Zeit sind schon bedampfte und gehértete Rasterkraftspitzen
kommerziell erhéltlich, die sowohl fiir Kraft als auch fiir Tunnelstrom-Messungen
geeignet sind [Stu 96]. Im Versuchsstadium existieren bereits kombinierte Sensoren,
die sowohl eine Si-Ti Schottky Diode als auch eine wenige Nanometer grofle Blen-
denoffnung zur Nahfeldmikroskopie in der Spitzte tragen. Gleichzeitig ist dieser
Sensor auch fiir Rasterkraftmessungen verwendbar [Lei 98]. Bringt man piezoresiti-

ve Beschichtungen auf die Riickseite des Hebelarms, so kann seine Auslenkung aus



3. MESSAPPARATUREN 27

den resultierenden Spannungsidnderungen in dieser Schicht bestimmt werden. Der

Abstandsensor wire dann ebenfalls im Hebelarm integriert.

3.2 Konstruktion eines Vakuum-Rastertunnelmikroskops

Mit der Neukonstruktion eines Rastertunnelmikroskops wird der am
I. Physikalischen Institut bestehende Apparaturenverbund der Vakuum-Festkorper-
analysemethoden ESCA (Electron Spectrometry for Chemical Analysis) und SIMS
(Secondary Ion Mass Spectroscopy) erweitert werden. Die sich durch den Zusam-
menschlufl ergebenden Randbedingungen waren in der Konstruktion des Mikroskops
zu berticksichtigen.

In einem Rastertunnelmikroskop wird eine im Idealfall atomar spitze Metallna-
del an die zu untersuchende leitfdhige Oberfliche angendhert und iiber die Probe
gerastert. Zwischen Spitze und Probe liegt eine Spannung an (typischerweise zwi-
schen 10 mV und 4 V), so daB3 bei sehr kleinen Abstdnden ein Tunnelstrom flieBen
kann. Wéhrend des Rastervorgangs wird der Spitze-Proben-Abstand so geregelt, da3
der Tunnelstrom einen konstanten Wert annimmt. Ein Computer speichert das Regel-
signal fiir jeden MeBort (x,y) ab. Mit entsprechender Software (vgl. Kap. 3.2.4, Sei-
te 50) kann daraus auch die Topographie der Probe dargestellt werden (vgl.
Abb. 3.2).

9.9 0.9 Monitor
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kontakt

Spannungs-
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*xy
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4| Rastergenerator (x, y)
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Segmentierte Spannungs-
Elektroden L zuleitungen
]

Abb. 3.2: Prinzipieller Aufbau eines Rastertunnelmikroskops (vgl. [Tuw 99])
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Das MeBprinzip des Rastertunnelmikroskops beruht auf dem quantenmechani-
schem Tunneleffekt. Es bildet Ebenen konstanter Tunnelwahrscheinlichkeit ab. Die
Abbildung kann zunichst als Topographie interpretiert werden. Stérungen der Gitter-
struktur (Dotieratome, Gitterfehlpldtze) oder Verunreinigungen konnen aber eben-
falls zur Verdnderung der Tunnelwahrscheinlichkeiten fiihren. In den folgenden Er-
lauterungen wird angenommen, daBl sich der Tunnelstrom nur mit dem Tunnelab-
stand verdndert. Die Probleme und Fehlinterpretationen in der Rastertunnelmikro-
skopie sowie deren Losungsmdglichkeiten durch zusidtzliche Mefgroen werden in
Kapitel (vgl. Abb. 4.1A, Seite 64) beschrieben.

Der Tunnelstrom héngt exponentiell vom Spitzen-Proben-Abstand ab (vgl. For-
mel 2.16, Seite 13). Damit konnen schon Gebdudeschwingungen das Auflosungs-
vermdgen stark beeinflussen. Experimentell nutzbare Tunnelstrome liegen in der
GroBenordnung von einigen zehn Picoampere und werden erst unter ca. 1 nm Entfer-
nung zur Oberfldche erreicht. Mit der elektronischen Regelung wird der Tunnelstrom
und damit der Spitzen-Proben-Abstand wihrend der Rastermessung konstant gehal-
ten. Es muf} darauf geachtet werden, dal3 der Mikroskopaufbau wéhrend der Messung
nicht in seinen mechanischen Eigenresonanzen zu Schwingungen angeregt werden
kann.

Das hohe Auflosungsvermogen verdankt das Rastertunnelmikroskop der expo-
nentiellen Abstandsabhédngigkeit des Tunnelstroms. Eine Abstandvariation von
0.1 nm verdndert den Strom um eine Gréenordnung. Voraussetzung fiir die Abbil-
dung atomarer Strukturen ist die Sauberkeit der Oberflache. Unter normalatmosphé-
rischen Bedingungen wird die Probe immer durch einen wasserhaltigen Adsorbatfilm
bedeckt, der die Verhiltnisse im Tunnelkontakt beeinfluit und die Auflésung ver-
schlechtert. Das Rastertunnelmikroskop sollte deshalb im UHV aufgebaut werden.
Die Reinheit der Probenoberfliache ist auch in einer Vakuum-Messung Vorausset-
zung und kann durch geeignete MaBBnahmen z. B. durch chemisch Séuberung, lone-

ndtzen oder Spalten im Vakuum hergestellt werden.

Mit den bisher erwdhnten Abhdngigkeiten lassen sich fiir die Neukonstruktion
eines Rastertunnelmikroskops folgende Randbedingungen formulieren:
1.) Aufbau des Rastertunnelmikroskop im UHV und Ultrahochvakuumtauglichkeit
aller verwendeten Bauteile und Materialien

2.) Hohe Eigenresonanz durch kleinste Abmessungen des MeBBkopfes
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3.) Geschickte Anordnung der mechanischen Komponenten und damit ein Proben-
und Tunnelnadelwechsel ohne Apparaturbeliiftung

4.) Eine Vibrationenen absorbierende Bauweise des gesamten Aufbaus
5.) Schnelle, storungsunempfindliche elektronische Regelung und Steuerung

Wie diese Randbedingungen in der Auslegung der mechanischen Komponenten
und der Vakuumkammer beriicksichtigt sind, wird im folgenden beschrieben. Die
vibrationsddmpfende Konstruktion des eigentlichen Mikroskop-MeBkopfes wird in
Kapitel 3.2.2, Seite 32 erldutert. In Kapitel 3.2.3, Seite 39 werden alle elektronischen
Komponenten und ihre speziellen Funktionen beschrieben. Dort befindet sich auch
eine Einflihrung in Modellbetrachtungen von Regelkreisen und deren Optimierung.
Kapitel 3.2.4, Seite 50 beschreibt den computergesteuerten MeBablauf und die in

IDL (Interactive Data Language) programmierte Software zur Bildbearbeitung.

3.2.1 Vakuumkammer

Die Vakuumkammer muf} eine Vakuumumgebung schaffen, die den Mikroskop-

MeBkopf aufnimmt und alle Instrumente zur Tunnelnadel- und Probenhandhabung

bereitstellen. Die elektrischen Zuleitungen miissen vakuumgerecht installiert und

eine visuelle Kontrolle der Tunnelmikroskopiezone moglich sein. Gleichzeitig stellt
die Vakuumkammer und ihre Aufthdngung die erste wichtige Instanz in der Vibrati-
onsddmpfung dar.

Gebdudeschwingungen konnen im Bereich von wenigen bis zu ca. 200 Hz lie-
gen. Schwingungsamplituden von bis zu einigen 10 Mikrometern konnen auf das
Mikroskop iibertragen werden [Sen 90]. Die Folge ist eine Storung des Tunnelnadel-
Proben-Abstandes mit gleicher Amplitude und die Limitierung der Mikroskopauflo-
sung in dieser Grofenordnung.

Drei MaBBnahmen sind fiir einen konstanten und stabilen Tunnelabstandes ent-
scheidend:

1.) Die Vakuumapparatur muf3 schwingungsfihig mit einer tiefen Resonanzfrequenz
gelagert sein. Das System wirkt damit als mechanischer Tiefpall gegeniiber den
Gebdudeschwingungen.

2.) Der Mikroskop-MeBkopf soll eine hohe Eigenresonanz besitzen.

3.) Schutz der Tunnelregion vor Luftschall und elektrischen Einstreuungen durch

andere Mef3gerdte oder Beleuchtungseinrichtungen.
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Der mechanische Tiefpal3 ist durch eine Luftddmpfung realisiert. Die gesamte
Kammer wird von einem drachenférmigen Gestell (Lange 185 cm, Breite 60 cm)
aufgenommen und liegt an 4 Punkten auf Luftddmpfern (SWD C40 der Firma
MICROPLAN) auf (vgl. Abb. 3.3). Die Grenzfrequenz dieses mechanischen Filters
hingt vom Luftdruck im Balgzylinder des Ddmpfers und somit von der Beladungs-
masse ab. Die maximale Belastung je Dampfer betrdgt 200 kg. Nach Angaben des
Herstellers absorbiert das System alle iiber den Boden iibertragenen Frequenzen
oberhalb von 1-2 Hz [Mic 99]. Die Luftdimpfer sind auf 4 Betonzylinder (Hohe =
74 cm, =15 cm) montiert, die wegen ihrer Masse von je ca. 30 kg zur Vibrations-

dadmpfung beitragen.
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Abb. 3.3: Vakuumapparatur mit Haltegestell

Das Rastertunnelmikroskop steht im UntergeschoB3 des Gebdudes und ist noch
nicht an den Transferkanal des Apparaturenverbundes mit ESCA und SIMS (im 2.
Stockwerk) angeschlossen. Wegen des zu erwartenden Bodenschalls durch diese Ge-
rate, wird das Mikroskop auf einer passend angefertigten Betonplatte (Lédnge 210 cm,

Breite 74 cm, Hohe 11 cm) stehen, die auf einem Sandbett lagert. Des weiteren sol-
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len die liber den Vakuumanschluf8 mit dem Transferkanal {ibertragenen Schwingun-
gen durch einen Federbalg (Lange 15.3 cm, CF63) abgeddmpft werden.

Die Vakuumkammer wurde als Sonderanfertigung von der Firma PROVAC ge-
fertigt (vgl. Abb. 3.4). Den Kern bildet ein 25.5 cm langes Rohr aus V2A-Stahl mit
einem Innendurchmesser von 10 cm. Die Tunnelregion befindet sich ca. 1 cm exzen-
trisch zur Langsachse und 9 cm von der Stirnseite des Zylinders entfernt. 8 der insge-
samt 12 Flansche sind axial auf diesen Punkt ausgerichtet. Von den iibrigen werden
die zwei CF16-Flansche zur Zeit nicht benutzt. Mit den beiden CF40-Flanschen wird
tiber ein Ventil das Vorvakuumsystem, eine Sorptionspumpe (BALZERS) ange-
schlossen und mit einer Kaltkathoden-MeBrohre das Vorvakuum bestimmt. Die
Sorptionspumpe ist an der Mittelstrebe des Drachengestells befestigt und kann so

keine Gebdudeschwingungen auf die Vakuumkammer {ibertragen.
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Abb. 3.4: Vakuumkammer mit Mikroskop-Mefskopf

An einem CF100-Flansch schlie8t die Ionen-Getter-Pumpe (VARIAN, 60 /s),
die in der Mikroskopzone ein UHV erzeugt, den Zylinder auf einer Seite ab (vgl.
Abb. 3.3, Seite 30). Auf der gegeniiberliegenden Stirnseite (CF100-Flansch) ist ein
Fenster aus Quarzglas (& = 8 cm, PFEIFFER) montiert, iiber das die gesamte Tiefe
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des Zylinders einsehbar ist. Ein zweites Fenster ist auf der Oberseite der Kammer mit
einem CF40 Flansch auf die Mikroskopiezone ausgerichtet. Mit einer Kaltlichtquelle
(SCHOTT) wird hierdurch der Innenraum beleuchtet. Beide Sichtfenster kénnen mit
Messingkappen abgedeckt werden. Daneben befindet sich ein weiterer, ausgerichte-
ter Flansch (CF40), an dem die Kaltkathoden-Vakuum-MeBrohre (Inverted Magne-
tron) montiert ist. Beide Rohren sind {iber eine Kaltkathoden-Steckkarte an das Mul-
ti-Gauge-MeBgerit der Firma VARIAN angeschlossen. Das Gerit besitzt die Mog-
lichkeit, ein Vakuum zwischen 10" Pa und 2-10” Pa zu messen.

Der Probenaustausch verlduft horizontal und senkrecht zur Lingsachse der Va-
kuumkammer. Auf einem speziellen Probentablett (vgl. Abb. 3.7, Seite 39) kdnnen
Tunnelnadeln und Probenhalter mit einer magnetisch gekoppelten Dreh-Schiebe-
Durchfiihrung (CF63, VG) stufenlos bis zum Transferkanal transportiert werden. Der
maximale Hub betridgt 91.4 cm. Nach dem Probenaustausch wird die Kammer mit
einem UHV-Schott (Innendurchmesser &J=6 cm) von der Firma MDC verschlossen.

Senkrecht zur Transport- und Langsachse der Vakuumkammer ist ein "Wobble-
Stick" der Firma VG auf einem CF100-Flansch montiert. Der Pinzettengreifer er-
laubt es, Gegenstinde im Vakuum linear bis maximal + 2 cm und radial bis maximal
+ 22° zu bewegen. Senkrecht zur Greifachse ist eine diskontinuierliche Rotation um
360° in 90°-Schritten erlaubt. Die Pinzettenfldche ist fiir einen verbesserten Tunnel-
nadelwechsel (Durchmesser der Tunnelnadel 0.5 mm) mit einer 0.2 mm tiefen Nut
versehen.

Alle elektrischen und mechanischen Komponenten sind bis 230° C ausheizbar.
Dazu wird die gesamte Apparatur unter Aluminiumfolie mit zwei flexiblen Heizbén-
dern (je 460 W, HOTFOIL) drei Tage lang beheizt. Die Kammer ist im aktuellen
Aufbau auf maximal 2.9-10® Pa evakuierbar. Wegen der unvermeidbaren Verunrei-
nigungen in der Entwicklungsphase erreicht das komplette Vakuum-Rastertunnel-

mikroskop mit eingebautem MeBkopf einen Druck von minimal 1.2-107 Pa.

3.2.2 MeBkopf

Der MeBkopf ist vertikal auf einen CF63-Flansch aufgebaut und stellt das ei-
gentliche Rastertunnelmikroskop dar. Mit einer elektrisch gesteuerten Grob- und
Feinanndherung koénnen Tunnelnadel und Probe aus mehreren Millimetern Entfer-

nung mit Angstrémgenauigkeit zusammengebracht werden. Die zwei konzentrisch
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ineinander angeordneten piezokeramischen Rohrchen besitzen unterschiedliche
Funktionen. Der duBlere Aktuator trigt den Probehalter, dient als (x,y)-Tisch und
kann Schieflage und thermischen Driften der Probe korrigieren. Uber das innere
Rohrchen wird der Tunnelstrom konstant gehalten und die Tunnelnadel in einer Ra-

sterbewegung tiber die Probe gefiihrt.

Durchfiihrungen fiir
Spannungszuleitungen
fiir inneren und

Loch fiir mecha-
nische Schiebe-
durchfithrung

Tunnel-
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durchfiihrung
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Metall-
plattenstapel

CF16-Flansch

Wy A0

zur Schiebedurchfithrung

Abb. 3.5: Konstruktionszeichnung CF-63 Flansch und Metallplattenstapel
(Mapistab 1 : 1.75)
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Im folgenden Abschnitt werden die konstruktiven Details und die spezielle
Funktionsweise des gesamten Aufbaus nédher erldutert. Sowohl die Anordnung der
Aktuatoren als auch der zur Vibrationsddmpfung vom Gehéduse entkoppelbare Anné-
herungsmechanismus stellen innovative Neuerungen dar, die in der vorliegenden
Arbeit zum ersten Mal vorgestellt werden. Im Anhang, Seite 120 ist der MeBkopf
fotografisch abgebildet.

Der gesamte Anndherungsmechanismus und die piezokeramischen Rohrchen
sind zusammen mit allen elektrischen Zuleitungen fiir die Aktuatoren und den Tun-
nelkontakt im Flansch integriert. Das Mikroskopieren an Luft ist damit auch im aus-
gebauten Zustand sehr leicht realisierbar.

Ein CF63-Blindflansch der Firma PFEIFFER dient als Basisplattform. Er ist an
verschiedenen Stellen fiir vier elektrische und eine mechanische Vakuumdurchfiih-
rung durchbohrt (vgl. Abb. 3.5, Seite 33). Die elektrischen Durchfithrungen der Fir-
ma MDC bestehen jeweils aus einer verschwei3baren Kupplung und dem zugehori-
gen Stecker. Vakuumseitig miissen die elektrischen Kontakte verklebt werden. Der
Spezialklebstoff H37-MP der Firma Polytec ist wegen seines hohen Silberanteils
sehr gut leitfahig und fiir UHV-Bedingungen ausgelegt. Sowohl die 2-polige Tunnel-
stromdurchfiihrung als auch die drei Hochspannungsdurchfiihrungen (7-polig und
5-polig) sind in maximalem Abstand und exzentrisch zur Flanschachse eingebaut.
Die Flanschmitte ist in einem Radius von 8 mm durchbohrt. Das Loch nimmt ein
Stahlrohr auf (Wandstirke 1.2 mm), das ca. 60 mm auf der Luftseite herausragt und
mit einem CF16-Flansch abschlief3t.

Der CF63-Flansch besitzt vakuumseitig drei 3 mm tiefe Bohrungen (& = 3 mm).
Darin sind die StandfiiBe des Metallplattenstapels verklebt. Als Klebemittel dient der
Spezialklebstoff H77 der Firma POLYTEC. Er geniigt zum einen den UHV-
Anforderungen und ist zum anderen thermisch gut leitend und gleichzeitig elektrisch
isolierend. Fiir alle elektrisch isolierenden Verklebungen der Apparatur ist dieser
Klebestoff verwendet worden. Der Metallplattenstapel besteht aus fiinf {ibereinander
gestapelten dreieckigen Platten mit je 5 mm Dicke (vgl. Abb. 3.5, Seite 33). Die
Ebenen werden jeweils durch drei Vitonstdbchen (Liange = 6 mm, & = 3 mm) von-
einander getrennt. Die Metallplatten besitzen auf jeder Seite drei 1 mm tiefe Bohrun-
gen, die den Klebstoff aufnehmen und die Position der Vitonstdbchen fixieren. Die
Metallplatten sind {iber einen diinnen Platindraht (& = 100 um) mit dem Apparatur-
potential elektrisch verbunden. Der Plattenstapel hat die Aufgabe, den Tunnelkontakt
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gegen externe Vibrationen mit Frequenzen in der GréBenordnung von 100 Hz oder
hoher zu isolieren [Oka 87]. Diese Aufgabe wird durch die spezielle Konstruktionen
der Metallplatten unterstiitzt. Die dreieckige Form besitzt die wenigsten Eigenreso-
nanzen aller planaren Flichen. Mit jeder Ebene nimmt die geometrischen Ausdeh-
nung der Dreiecke sukzessive ab. Damit verschiebt sich auch die Lage der tiefsten
Eigenresonanz einer Platte zu hoheren Frequenzen hin. Die Vitonstébchen stehen in
ithrer vertikalen Anordnung nicht iibereinander, was die Amplitude der tiefsten kol-
lektiven Stapelanregung reduziert.

Uber ein diinnes Metallrdhrchen (& = 4 mm), das die fiinf Metallplatten in ih-
rem Schwerpunkt vertikal durchbricht, kann die Piezokeramik inklusive Tunnelnadel
an die Probe angenihert werden. Die Hubstange der Schiebedurchfiihrung nimmt das
Rohrchen in einer Bohrung (& = 4.5 mm) auf einer Linge von 6 mm auf. Unterhalb
befindet sich eine Querbohrung (& = 1.5 mm), so da3 auch der durch das Rohrchen
verschlossene Bereich in der Hubstange evakuiert werden kann. Mit drei Maden-
schrauben (& = 3.5 mm) wird das Rohrchen fixiert. Gleichzeitig kann es fiir die Zen-
trierung im Metallplattenstapel in seiner vertikalen Achse um maximal 0.5 mm ver-
schoben werden. Jedes Metalldreieck der unteren vier Ebenen ist in seinem Schwer-
punkt mit einem Durchmesser von 6 mm aufgebohrt, so dall das Réhrchen bis zur
obersten Platte hindurchreicht. Am Ende verjiingt sich das R6hrchen auf einer Lénge
von 16 mm um einen halben Millimeter im Radius. Es wird mit einem zentrierten
Metallring (Innendurchmesser 2 mm, Aullendurchmesser 5 mm, Dicke 1.5 mm) ab-
geschlossen. Die Scheibe ist derart ausgefrist, daB3, wie in der Draufsicht zu erken-
nen, drei Nasen von je 1.25 mm Breite stehenbleiben, die jeweils einen Winkel von
120° einschlieBen (sternformige Anordnung, vgl. Abb. 3.5, Seite 33).

Um den Rasteraktuator, der fest mit einem metallischen Schlitten verbunden ist,
aufnehmen zu konnen, ist die oberste Platte des Dreieckstapels ist in ihrem Schwer-
punkt in einem Durchmesser von 10.35 mm durchbohrt. Ein in der Bohrung fixierte
Metallzylinder (1 mm Wandstirke) steht oberhalb 2 mm und unterhalb der Dreiecks-
platte 3.5 mm heraus (vgl. Abb. 3.6, Seite 37). Ein beweglicher metallischer Schlit-
ten in der Form eines Hohlzylinders ist darin eingepal3t. Er wird durch die Reibung
von drei Cu-Be-Federn gehalten, die gegen die Wand der Dreiecksplatte driicken.
Die Federn sind auf einer horizontalen Ebene auf der duBleren Schlittenwand gleich-
miBig verteilt. Der Schlitten (Wandstirke 0.5 mm) ist vertikal bis zu 5 mm ver-

schiebbar. Eine Federnut verhindert das Verdrehen des Schlittens gegeniiber der Me-
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tallplatte wahrend eines Hubvorgangs. Der Schlitten ist aus Silberbronze gefertigt, da
zwei Teile des gleichen Materials, die im Hochvakuum aufeinander reiben, mitein-
ander "verschweillen" konnen. Auf der Innenseite des Schlittens, etwas oberhalb der
halben Zylinderhohe, befinden sich drei Kreissegmente, die 0.85 mm senkrecht zur
Léangsachse hervorstehen. Je zwei Segmente schlieen einen Winkel von 120° ein.
Das Réhrchen zur Ubertragung der Vertikalbewegung wird vor der Fixierung in der
Schiebedurchfiihrung durch die Liicken zwischen den Kreissegmenten hindurchge-
schoben (vgl. Abb. 3.6, Seite 37). Wird es um 60° in seiner Ladngsachse gedreht, ra-
gen die Nasen iiber die Kreissegmente. Damit kann durch Herunterfahren des Rohr-
chens der Schlitten ebenfalls herunterbewegt werden. Wird das Rohrchen aufwirts
bewegt, stoBit es gegen einen Vollzylinder aus Makor (& = 7.35 mm, Hohe =
5.5 mm), der mit dem Schlitten fest verklebt ist. Das Spiel zwischen Réhrchen und
Schlitten betrdgt in jede Bewegungsrichtung 0.5 mm. In Mittelstellung des Rohr-
chens ist die oberste Metallplatte von der Schiebedurchfiihrung und somit vom Rest
der Apparatur mechanisch entkoppelt. Ein Réhrchen aus Piezokeramik ist auf den
Makorzylinder aufgeklebt. Die thermische Ausdehnung von Makor gleicht der des
piezokeramischen Materials, was zur Verminderung von Driften beitragt [Stu 96].
AuBlerdem wirkt der Makorzylinder als elektrische Isolation (spez. Widerstand
10" Qm) zwischen den Elektroden und der geerdeten Metallplatte.

Beide piezokeramischen Aktuatoren (PI CERAMIC) haben die Form von Hohl-
zylindern und eine Hohe von 30 mm. Der modifizierte Bleizirkonat-Bleititanat-
Werkstoff PIC 155 besitzt eine hohe Curietemperatur von 320° C und hélt damit den
Temperaturen beim Ausheizen der Apparatur stand. Mit den AufBlendurchmessern
10 mm bzw. 6.35 mm und den Wandstérken 0.5 mm bzw. 0.6 mm wurden die radia-
len Ausdehnungen so gewdhlt, dal die Rastereinheiten ineinander aufgestellt werden
konnen, ohne sich zu beriihren. Beide Piezokeramiken sind auf der Innenseite voll-
flichig mit Silber bedampft. Die segmentierten Quadrantenelektroden auf der Au-
Benseite (vgl. Abb. 3.2, Seite 27) bestehen aus einer Cu-Ni-Legierung. Alle Elektro-
den sind tiber diinne Platindrdhte (& = 100 um) mit den elektrischen Vakuumdurch-
fiihrungen im Flanschboden verbunden. Die sehr diinnen und weichen Platindridhte
konnen keine Vibrationen auf die Piezokeramiken iibertragen. Wird eine Spannung
zwischen Innenelektrode und einem AuBlensegment angelegt, neigt sich wegen des
piezoelektrischen Effekts die Léngsachse des piezokeramischen Zylinders je nach

Spannungspolaritidt gegen oder in Richtung der Segmentfliche. Die Neigung wird



3. MESSAPPARATUREN 37

verstirkt, in dem an die gegeniiberliegende Elektrode eine Spannung gleichen Be-
trags mit umgekehrter Polaritit angelegt wird. Mit einer bestimmten Ansteuerungs-
sequenz (vgl. Abb. 3.11, Seite 52) kann man die Lingsachse ein méanderformiges
Raster abfahren lassen. Die Bewegung wird wegen der sehr kleinen Auslenkungen
(um) als zweidimensional angesehen. Wird allen vier AuBenelektroden eine feste
Spannungen gleichermallen hinzuaddiert, verkiirzt oder verldngert sich der gesamte
Zylinder. Das zweidimensionale horizontale Neigen des piezokeramischen Rohr-
chens kann so mit einer vertikalen Bewegung {iberlagert werden [Bin 86b]. Die pie-
zokeramischen Aktuatoren besitzen einen Ausdehnungskoeffizienten in Léngsach-
senrichtung von 70 A/V (inneres Réhrchen) und -84 A/V. Die Aktuatoren besitzen

eine elektrische Kapazitit von 18 nF (innerer) und 35 nF.
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Abb. 3.6: Detailzeichnung der piezokeramischen Rastereinheiten und des An-
ndherungsmechanismus (Mapstab 1 : 1). Rot gezeichnet: Mafinah-
men zum Schutz gegen elektrische Einstreuungen in den Tunnelstrom
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Beide piezokeramischen Rohrchen sind auf Makorsockeln fixiert. Die Sockel
sind teilweise durchbohrt, um die Elektroden beider Aktuatoren kontaktieren zu kon-
nen (vgl. Abb. 3.6). Die Spannungszuleitungen und Kabelkanile sind so ausgelegt,
daB sie der Anndherungsbewegung des inneren piezokeramischen Rohrchens (maxi-
maler Hub 5 mm) folgen konnen. Beide piezokeramischen Rohrchen sind auch an
ihrer Oberseite mit einem Stliick Makor abgeschlossen (ein Ring oder eine Scheibe),
so daB die darauffolgenden Teile elektrisch isoliert aufgebaut werden konnen.

Der dullere piezokeramischen Aktuator tragt den Probenhalter mit Probe. Die zu
untersuchende Oberfldche zeigt dabei in das Rohrcheninnere. Der metallische Pro-
benhalter liegt auf 3 Metallkugeln (& = 1 mm) auf, die elektrisch mit dem Tunnelpo-
tential verbunden sind. Die Tunnelnadel sitzt im Tunnelnadelhalter, der magnetisch
auf dem inneren Aktuatorrdhrchen fixiert ist. Zu Beginn der Messung wird die innere
Piezokeramik an die Probe herangefahren, bis ein Tunnelstrom me@bar ist. Die star-
ken, fluktuierenden elektrischen Felder zwischen den Roéhrchenelektroden konnen
wihrend des Rastervorgangs zusitzliche Strome in der Tunnelstromleitung induzie-
ren und eine Messung unbrauchbar machen. Deshalb ist die gesamte Tunnelregion
mit zwei metallischen Schilden, die mit dem Apparaturpotential verbunden sind,
abgeschirmt: Zum einen sitzt der Tunnelnadelhalter in einem konusférmigen Loch
eines Makorblocks, der in einem metallischen Topf (& = 7.7 mm, Hohe = 3.0 mm)
untergebracht ist. Zum anderen reicht eine zylindrische Schiirze auf 9 mm Lénge in
den Zwischenraum von &uBlerem und inneren Rohrchen hinein. 4 mm weit und
4.5 mm tief tiberlappt die Schiirze hutkrempenéhnlich auch die AuBlenseite der pro-
bentragenden Piezokeramik (vgl. Abb. 3.6). Der Tunnelstromdraht, der an dem ma-
gnetischen Gegenlager des Tunnelnadelhalters elektrisch leitend verklebt ist, wird in
einer halben Schleife aus der Tunnelregion gefiihrt. Durch ein Loch im Makorring
auf der Schiirze gelangt der kaptonisolierte versilberte Kupferdraht in eine 3 mm
entfernte Rohroffnung (vgl. Abb. 3.5). Das metallische Rohr steht senkrecht zum
Flansch zentrisch um die elektrische Vakuumdurchfiihrung und ist elektrisch mit
dem Apparaturpotential verbunden. Elektrische Storungen durch die Sichtfenster der
Apparatur werden durch abnehmbare Messingabdeckungen verhindert.

Sowohl die Probe als auch die Tunnelnadel in ithrem Halter konnen im Vakuum
gewechselt werden. Mit der manuellen Lineardurchfiihrung wird das Probentablett in
der Wirkungsbereich des Pinzettengreifers iiber den Mefkopf geschoben. Bis zu acht
Probentriger (& = 14 mm) konnen darauf gelagert werden (vgl. Abb. 3.7). Seitliche
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Bohrungen nehmen bis zu fiinf Tunnelnadeln mit Halter auf. Der Tunnelnadelhalter
ist aus hartbarem Stahl gefertigt und nach der Hartung in einem 1 T starken Feld ma-
gnetisiert worden. Die Nadel mit Halter wird mit einem Pinzettengreifer dicht iiber
die innere Piezokeramik gefiihrt und der Pinzettengriff gelost. Eine Auswdélbung in
der Pinzette verhindert die Zerstérung der atomar spitzen Tunnelnadel. Durch seine
konische Form wird der Tunnelnadelhalter in das Gegenlager aus Automatenstahl
gefiihrt und magnetisch fixiert. Als Tunnelnadel dient ein 0.5 mm dicker Wolfram-
draht. Der Draht wird auf etwa 5 mm Lange an einer Seite schrig abgezwickt und

mit der Gegenseite in die Bohrung des Halters geklemmt.

+ <«—— Tunnelnadelhalter

Abb. 3.7: Probentablett, -trdger und Tunnelnadelhalter

3.2.3 Steuer- und Reglungselektronik

Die Steuer- und Reglungselektronik wurde im Rahmen dieser Arbeit entwickelt
und aufgebaut (vgl. Abb. 3.8). Die zentrale Aufgabe der Reglungselektronik besteht
in der Uberwachung des Tunnelkontakts wihrend des Rastervorgangs. Daneben ii-
bernimmt das elektronische System eine Reihe weiterer Funktionen. So werden z. B.
die thermischen Driften der Probe iiber einen Regelkreis korrigiert. Die Fein- und
Grobanndherung der Tunnelnadel zu Beginn der Messung ist vollstindig auto-
matisiert. Mit Hilfe von verschiedenen MeBinstrumenten und Kontrollanzeigen las-
sen sich Zustand und Qualitdt der Messung bestimmen. Die Probe kann in der Beob-
achtungsebene durch einen Inertialantrieb bewegt werden. Uber eine Ein- und Aus-
gabe-Schnittstelle (Wandlerkarte) koordiniert die Software (vgl. Kap. 3.2.4, Seite 50)

des Computers den Rastervorgang und zeichnet die Mefdaten auf. Alle beschriebe-
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nen Funktionen lassen sich iiber ein spezielles Bedienpult steuern und iiberwachen.
Die gesamte elektronische Aufbau findet zusammen mit dem Computer auf einem

angepaliten Tisch Platz.
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Abb. 3.8: Blockdiagramm der elektronischen Schaltung

Die Steuer- und Reglungselektronik besteht aus insgesamt 38 Platinen. Fast alle
Platinen sind einzeln in abgeschirmten Gehdusen untergebracht. Der modulare Auf-
bau erleichtert die Fehlererkennung und die Funktionserweiterung der Schaltungen.
Die Module werden in zwei 19"-Rahmen beidseitig eingeschoben und sind {iber ein
internes Bussystem miteinander verbunden. Kontrolleuchten und Anschliisse fiir ex-
terne Verbindungen sind auf den Frontplatten der Einschiibe angebracht. Die analo-
gen Steuer- und MeBleitungen sind abschirmende 50  Koaxialkabel, die mit BNC-
Steckern abschlieBen. Die Verbindungskabel zum Mikroskopflansch besitzen eine

Lénge von drei Metern. Mehrpolige Flachbandkabel verbinden das Bedienpult und
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den Computer mit dem Bussystem der Elektronik. An den IBM PC/AT-kompatiblen
Computer (CPU 80486 / 50 MHz / 16MB RAM) ist ein 14" VGA-Bildschirm ange-
schlossen.

Der Nachweis von Tunnelstromen in der Gréenordnung von 100 pA erfordert
eine storungsarme Verarbeitungselektronik. Durch andere elektrische Geréte kdnnen
Strome dieser GroBenordnung in geschlossenen Kabelschleifen induziert werden.
Die Masseleiter der Steuer- und Reglungselektronik laufen deshalb, bis auf eine
Masseleitung, sternformig in einen Knotenpunkt auf dem Mikroskopflansch zusam-
men. Dort werden die Platinenmassen der Elektronik {iber den Vorverstirker mit
dem Erdpotential verbunden. Ein zweiter, nicht vermeidbarer Knotenpunkt befindet
sich auf der ADC-Steckkarte im Computer. Die Karte kann ohne diese Masseanbin-
dung keine Daten aufnehmen. Eine versuchsweise Trennung dieser Schleife erzielte
aber keine meBbare Verdnderung der Entstorung.

In Abbildung 3.8 ist die komplexe elektronische Schaltung als Blockdiagramm
dargestellt. Die Spannungsversorgungen, das gesamte interne Bussystem, die Leiter-
fiihrungen der digitalen und analogen Massen, der aus vier Platinen bestehende Auf-
bau der digitalen Motorsteuerung, das Bedienpult und die Details zur Steuerung der
Probenmanipulation sind aus Griinden der Ubersichtlichkeit nicht im Blockdia-
gramm abgebildet. Im folgenden werden Funktionen der Bausteine vorgestellt und

erklart.

A. Tunnelspannung & Reinigungspuls

Zum Aufbau der zum Tunneln notwendigen Potentialdifferenz kann der Proben-
halter relativ zur Tunnelnadel, die mit dem Erdpotential verbunden ist, auf diskrete
Spannungswerte zwischen + 10 V gebracht werden. Ein 16 Bit DAC (Typ AD669)
unterteilt diesen Bereich in 65536 Einstellungen. Die Genauigkeit betrdgt jeweils +
0.5 mV. Der Spannungswert wird iiber einen 4-stelligen hexadezimalen Code auf
dem Bedienpult ausgewahlt (Dip-Schalter) und angelegt. Hier befindet sich auch das
Drehspulinstrument zur Spannungskontrolle (Mef3bereich 2 V/5 V). Daneben sind
die Anzeigen und Bedienelemente zur Spannungseinstellung des Reinigungspulses
angebracht (vgl. Abb. 3.10, Seite 49). Damit ist es moglich, die Probe mit einem
Spannungspuls von maximal + 30 V anzusteuern. Auf der Frontplatte kann die Puls-
dauer diskret zwischen 50 ns und 100 ps eingestellt werden. Die Schaltungselektro-

nik zur Pulserzeugung befindet sich in einem separaten Einschub. Die Tunnelnadel
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kann durch die hohen Feldstdrken an der Spitze von ihrem Adsorbatfilm befreit wer-

den [Miil 51].

B. Vorverstirker

Der Vorverstarker besteht aus drei einzelnen Verstdrkerschaltungen, die kaska-
diert aufeinanderfolgen. Der am Eingang anliegende Tunnelstrom wird auf Masse
abgeleitet. Ein Strom—Spannungswandler (Typ OPA637) erzeugt eine dem Strom
proportionale und verstirkte Spannung (Faktor: -2-10°). Die Riickkoppelwiderstinde
und damit die Verstarkungsfaktoren der beiden folgenden invertierenden Verstéarker-
schaltungen konnen auf der Platine variiert werden (Jumper). Die vier moglichen
Gesamtverstirkungen des Vorverstirkers betragen (0.91, 1.82)-10%, (1.0,-2.0)-10°.
Mit zwei Potentiometern konnen Offset-Spannungen der Verstirkerstrecke auf Null
abgeglichen werden. Wegen elektromagnetischer Einstreuungen ist der Vorverstér-
ker in einer verschlossenen Aluminiumhiille (Wandstirke=1.7 mm) untergebracht.
Ein Kondensator in der Riickkoppelschleife des Strom—Spannungswandlers begrenzt
den Verstarkungsbereich auf Frequenzen unterhalb 2 kHz. Der Vorverstirker sitzt
auf der AuBenseite des Mikroskopflanschs 20 cm hinter der elektrischen Vakuum-
durchfithrung. Damit wird die Einstreuung von Induktionsstromen in den Bereich vor

der ersten Verstéirkerstufe verringert.

C. Regelkreise

Wihrend des Rastervorgangs wird der Tunnelabstand stidndig durch duflere Ein-
fliisse wie Topographie, Drift, Verschmutzungen etc. gestort. Damit variiert auch der
Tunnelstrom (= Regelgrofie), der selbst elektromagnetischer Einstreuungen unter-
liegt. Die elektronische Reglung hat die Aufgabe, den Tunnelstrom (= Istwert) iiber
die piezokeramischen Aktuatoren (= Stellglied) durch Verdnderung des Tunnelab-
standes auf einem vorgegebenen Betrag (= Sollwert) zu halten.

Jeder Regler bildet zunéchst die Differenz von Sollwert und Istwert, um ein Mal3
fiir die Stérung zu erhalten. Die Differenz wird dann in geeigneter Weise verstéirkt
und als StellgroBe auf die Regelstrecke bzw. das Stellglied zuriickgegeben.

Im einfachsten Fall, dem Proportional-Regler, wird die Regelabweichung pro-
portional und zeitunabhingig verstiarkt. D.h., im eingeschwungenem Zustand ver-
stirkt der P-Regler die Regelabweichung um den Faktor g und gibt sie als Stellsi-
gnal Uy sofort auf die Regelstrecke (vgl. Abb. 3.9, Seite 44). Die Verstir-
kung/Dampfung der Regelstrecke sei vernachléssigt. Dann ergibt sich
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(S-Ua)g=Ua 3.1

mit S = Sollwert, Uy = Ausgangsspannung des Reglers (Stellgrée). Durch Umfor-

mung von 3.1 ergibt sich eine relative Regelabweichung A von

SUL_ 1
S I+g (3.2)

A

Aus 3.2 folgt, daB3 die relative Regelabweichung A genau dann verschwindet, wenn
die Verstiarkung g unendlich grofl wird. Damit kann eine P-Reglung zwar unverzo-
gert auf eine Storung reagieren, sie hinterldfit aber immer eine Regelabweichung.

In realen Regelkreisen ist die Grofe g eine komplexe frequenzabhingige Grofe.
Zur Gesamtverstarkung einer Regelschleife ggesamid(V) tridgt neben der Reglerverstér-
kung auch die Regelstrecke bei. Sie ist das Produkt der Einzelverstirkungen gg..
samt(V)=8Regler(V) Esirecke(V). Alle Regelstrecken und Regelverstirker weisen ein fre-
quenzabhéngiges Tiefpaverhalten auf [Roh 87]. Besonders die Stellglieder kommen
den raschen Anderungen der StellgroBe nicht nach. Es kommt zu Phasenspriingen in
der Schleife. Liegt eine Phasenverschiebung von —180° in der Schleife vor und ist die
Gesamtverstarkung ggesami(Vo)=1, wird aus der Gegenkopplung eine Mitkopplung. Es
entsteht eine ungeddmpfte Schwingung. Die Wahl von g leitet sich damit nicht nur
nach Gleichung 3.2 ab, sondern auch aus der Forderung nach einer ausreichenden
Phasenreserve (=60°) [Tie 93]. Mit dem P-Regler alleine 148t sich also offenbar keine
hohe Regelgenauigkeit erzielen.

Beachtet man, dal3 die Glieder der Regelschleife ein Tiefpallverhalten zeigen, so
wire eine groBe Regelverstirkung ggesamt Zumindest bei niedrigen Frequenzen er-
laubt. Durch einen Integralregler (I-Regler) kann eine zur Frequenz reziproke Regel-
verstarkung realisiert werden. Seine Verstiarkung steigt bei bestehender Regelabwei-
chung linear mit der Zeit an. In einem [-Regler ist g also eine zeitabhéngige Grofe.
Fiir Storungsfrequenzen, die gegen Null gehen, wird g unendlich groB. Aufgrund
seiner Verschaltung betrdgt die Phasendrehung durch den Regler selbst —90°
[Tie 93].

Die Kombination aus beiden Reglern, der PI-Regler, zeigt bei hohen Frequenzen
Proportionalverhalten. Unter einer bestimmten Grenzfrequenz vi=(2n RC), beginnt
der I-Anteil die verbleibende Regeldifferenz aufzuintegrieren. Mit einen PI-Regler

ist es jetzt moglich, die Regelabweichung komplett zu beseitigen.
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Fir den Bereich der hochfrequenten Stérungen ist die Differential-Reglung
(D-Regler) pridestiniert. Thre Regelverstirkung ist um so groBer, je groBer die Ande-
rungsgeschwindigkeit der Regelgrofie ist. Der D-Regler reagiert also auf die Ablei-
tung der Regelabweichung (vgl. Abb. 3.9). Die Phasendrehung dieses Reglers betragt
+90° [Ele 96].

In einem Verbund der drei Reglertypen (PID-Regler, vgl. Abb. 3.9) wirkt die
Schaltung oberhalb einer Grenzfrequenz vp=(21 RpCp)” wie ein reiner D-Regler.
Die fiir einen D-Regler typische Phasenvoreilung kann den negativen Phasensprung
der Regelstrecke teilweise kompensieren. Eine Erhdhung der Proportionalverstér-
kung und damit eine Verbesserung des Einschwingverhaltens ist so moglich. Im
mittleren Frequenzbereich liegt ein Proportionalverhalten der Reglung vor. Die lang-

samen Storungen werden durch den I-Regler aufintegriert.

P-Regler
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Ux=Istwert U; — Sollwert S Ne—

1 \ Ausgangs-
_le \— R IUth L4 -’Cj_

signal | | |Uxe
t t

\
D-Regler

Y
A 4

(s

RiC "

J+—s]
dU RpCp
L RD CD th I

t

Abb. 3.9: Prinzip der PID-Reglung (vgl. [Ele 96], [Tie 93])

Der Tunnelstrom dndert sich exponentiell mit dem Abstand. Die Voraussetzung
einer linearen Regelstrecke ist also nur fiir kleine Regelabweichungen giiltig. Fiir
grofle Rastergeschwindigkeiten oder bei starken Korrugationen der Probenoberfliche
konnen die Regelabweichungen aber sehr grofl werden. Dem Regler kann deshalb
ein Logarithmierer vorgeschaltet werden. Diese Schaltung ist auf der PID-Regler-
Platine integriert und so aufgebaut, dafl der Sollwert ebenfalls umgerechnet wird.
Weiterhin kann dem Regelkreis eine Offsetspannung aufgeprigt werden. Fiir eine
Regelabweichung von A =0 wurde damit die Ausgangsspannung des Reglers auf

75 V eingestellt. Das entspricht der Hélfte des maximalen Stellbereichs des piezoke-
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ramischen Aktuators. Dadurch ist gewéhrleistet, da das Stellglied seinen Dynamik-
bereich maximal ausnutzt.

Auf der Frontplatte der Reglerplatine kénnen der Sollwert, die Proportionalver-
starkung gp und die Grenzfrequenz v; des I-Reglers eingestellt werden. Die Verstér-
kung des D-Reglers (Rp) kann iiber ein Potentiometer auf der Platine angepalit wer-
den. Wird die Polaritdt der Tunnelspannung vor einer Messung geéndert, dndert der
Tunnelstrom seine FlieBrichtung. Das Vorzeichen des Istwertes wechselt. Mit der
Polarititsumschaltung auf der Frontplatte kann der PID Regler der Anderung ange-
palBt werden. Fiir positive Tunnelspannungen muf}3 die Eingangspolaritit auf "+" ge-
stellt werden. Mit einem dreistufigen Umschalter (®©: "Regler", @: "neutr.", O:
"Riick.") kann zwischen normalem Regelbetrieb (D) und geéffneter Regelschleife
gewechselt werden. Stellung @ 6ffnet den Regelereingang. Die letzte Ausgangs-
spannung und somit der Tunnelnadel-Proben-Abstand wird iiber den Kondensator
des Integrators einige Sekunden lang konstant gehalten. In dieser Zeit kann der Rei-
nigungspuls ausgelost werden. In Stellung @ werden an den Eingang des Reglers
10 V angelegt. Das Piezorohrchen zieht sich dadurch maximal zusammen. Die Tun-
nelnadel kann so vor einer ungewollten Berlihrung mit der Probe geschiitzt werden,
wenn der Schlitten nach einer Messung zuriickgezogen wird.

Zum Abfangen der langsamen thermischen Driften der Probe ist ein zweiter
Regler (I-Regler) aufgebaut. Sein Ausgang ist liber einen Hochvoltverstarker mit den
vier Elektroden des dufleren Piezorohrchens verbunden. Der I-Regler kann damit die
vertikale Ausdehnung des dulleren Aktuators, der die Probe trigt, beeinflussen. Der
Tunnelnadel-Probenabstand wird aber nur verdndert, wenn die Ausgangsspannung
der PID-Reglers im zeitlichen Mittel von einigen Sekunden variiert. Storungen ober-
halb einer Grenzfrequenz v; werden ignoriert. Die Grenzfrequenzen von vi = 7.3 mHz
bis 2.8 Hz sind diskontinuierlich auf der Frontplatte einstellbar. Wird ein grofer Ra-
sterbereich abgefahren (Mefdauer in Minutengréf3enordnung), dann wird durch die-
sen Mechanismus eine Schriglage der Probe ebenfalls ausgeglichen. Wihrend der
Grobanndherungsphase wird der I-Regler automatisch durch ein Relais tliberbriickt.
Die Schaltung arbeitet dann als "schneller" P-Regler und unterstiitzt den inneren Ak-
tuator bei der Aufgabe, einen Zusammenstofl von Tunnelnadel und Probe zu vermei-

den.
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D. Analog-Digital-Konverter (ADC)

Die Ausgangsspannung des PID-Reglers wird zum einen auf den inneren Aktua-
tor gefiihrt. Zum anderen wird sie als z-Signal an den MeB-Computer geleitet. Zur
Analog-Digital-Wandlung dieser GrofBle besitzt der MeB-Computer eine ADC-
Steckkarte (ADVANTECH PCL-816) als Ein- und Ausgabeschnittestelle. Die Ein-
gabeschnittstelle besteht aus 16 Kanilen, die im Multiplexing-Verfahren ausgelesen
werden. Jeder Kanal hat eine Auflésung von 16 Bit mit einer maximalen Wandlungs-
rate von 100 kHz. Allerdings kann die Mef3software nur 15-Bit-Worter verarbeiten.
Spannungen im Bereich zwischen + 9.994 V koénnen mit einer Genauigkeit von
0.6 mV aufgeldst werden. Die Signale werden auf der Frontplatte des PID-Gehéuses
abgenommen und iiber Koaxialkabel an den ADC-Eingang gefiihrt. (Belegung: Ka-
nal 0 = PID-Regler-Ausgang / Kanal 4 = Sollwert / Kanal 7 = Tunnelstrom [Istwert])

E. Digital-Analog-Konvertierung (DAC) und Signalmischung

Neben GroB3e und Position des Bildausschnitts generiert die MeBsoftware das x-
und y-Rastersignal als schnelle Folge digitaler 16-Bit-Worter (vgl. Kap. 3.2.4,
Seite 50). Diese digitalen Befehle werden gemi3 TTL-Standard (Transistor-Tran-
sistor-Logik) auf 16 Ausgabekanélen parallel an den DAC im 19"-Elektronikgehduse
iibertragen. Jedes Signalwort wird zundchst von einer DAC-Schaltung interpretiert
und als analoge Spannung an einen "Mischer" weitergegeben. Die Mischstufe ist auf
derselben Platine untergebracht. Hier wird aus den Rasterspannungen (x, y) zusétz-
lich das Komplement (-x, -y) erzeugt. Danach wird das Stellsignal des PID-Reglers
(z-Signal) den vier Spannungen gleichermallen hinzuaddiert [(X, -X, y, -y) + z] (vgl.
Seite 36). Die vier aus Raster- und Korrektursignal gemischten Spannungen werden
iiber das interne Bussystem an den Hochvoltverstirker weitergeleitet. Von dort wer-
den sie zum Mikroskopflansch und weiter auf die vier AuBBenelektroden des inneren
Raster-Piezorohrchens gefiihrt.

Die Interpretierung der 16-Bit-Worter erfolgt durch drei 12-Bit-DAC-Bausteine
(Typ 8221GP). Drei Bits codieren die Information, ob es sich um einen x oder y
Wert handelt und welcher DAC-Baustein angesprochen werden soll. Die iibrigen
12 Bit definieren einen bestimmten Anteil einer Eingansspannung des DACs. Je ein
DAC-Baustein ist fiir eine der Konvertiecrungsaufgaben ©="Rastersignal",
@="Zoom" und ®="Ort des Bildausschnitts im maximalen Rasterbereich" zustdn-

dig. Jeder Konvertierungsbaustein kann den Bereich zwischen 0 V und seiner Ein-
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gangsspannung in maximal 2'* Teile zerlegen. Die DACs @ und ® unterteilen einen
Bereich von 0 bis 10 V einer 10 V-Referenzquelle (LH0070). Der Ausgang des DAC
@ dient als Eingangsspannung von DAC @. Mit dieser "Fenster-Verschaltung"
bleibt die kleinste Unterteilung von DAC @ nicht, wie bei DAC @ und ® auf einen
absoluten Wert beschrinkt. Das laterale Auflosungsvermogen ist damit in jedem
Bildausschnitt gleich und rechnerisch nicht durch die Ausgabegenauigkeit be-
schriankt. Die Verschaltung von PC, PID-Regler, DACs und Mischer ist explizit in
einem Blockschaltbild im Anhang auf Seite 121 skizziert.

Eine zweite Mischstufe steht im Regelkreis (I-Regler) des duferen Piezorohr-
chens, das fiir die Probenmanipulation zusténdig ist (vgl. Abb. 3.8, Seite 40). Die
dynamischen Driftkorrekturen (z-Signal) werden hier mit den Signalen zur Verkip-
pung oder zum Bewegen der Probe gemischt und iiber einen Hochvoltverstiarker an
die AuBenelektroden des Aktuators gefiihrt. Bei starker Schieflage der Probenober-
fliche zur Rasterebene (X, y), kann mit dem &uBleren Piezorohrchen der Probentriager
getrennt in x- oder y-Richtung geneigt werden. Ein bestimmter Spannungsbetrag
wird dann jeweils auf den gegeniiberliegenden Elektroden subtrahiert bzw. addiert.
Die Neigung kann auf dem Bedienpult durch Schiebpotentiometer eingestellt wer-
den.

In der gleichen Weise kann ein Sdgezahn-Signal auf den x- und y-Elektro-
denpaaren angelegt werden. In der flachen Flanke des Ségezahns (=3.3 ms) wird der
Aktuator langsam in eine Richtung geneigt. Mit der steilen Flanke wird er auf dem
gleichen Weg aber sechs mal so schnell wieder zuriickgefiihrt (=0.5 ms). Der Pro-
bentréger kann wegen seiner Triagheit der schnellen Bewegung nicht folgen und ver-
andert damit seine Position relativ zur Tunnelnadel. Die Probe kann mit diesem
Tragheitsantrieb in Mikrometer-Schritten verriickt werden. Die Séigezahn-Signale
werden fiir x- und y-Richtung in je einem Einschub erzeugt. Auf der Frontplatte
konnen Amplitude, Frequenz und Flankensteigung eingestellt werden. Die Bewe-
gungsrichtung wird durch vier Taster fiir die Richtungen (x, -x, y, -y) auf dem Be-
dienpult bestimmt.

Mit einem dritten Einschub besteht die Mdglichkeit, ein symmetrischen Sige-
zahn zu erzeugen (=360 Hz). Die Probe wird damit nicht fortbewegt, aber die Rei-
bung zwischen Probentriager und den drei Metallkugeln, die auf Tunnelpotential lie-
gen, verbessert den elektrischen Kontakt. Dieses "Riitteln" wird auf einer Einschub-

Frontplatte fiir x- und y-Richtung getrennt ausgeldst.
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F. Hochvoltverstirker

Zwei Transformatoren-Einschiibe generieren positive und negative 150 V
Gleichspannung. In den beiden sich anschlieBenden Netzteilplatinen wird die Span-
nung gesiebt iiber das Bussystem an die Hochvolt-Operationsverstarker (Typ 3582J)
auf den beiden Endstufenplatinen geleitet. Jede Endstufe verstirkt die vier vom Mi-
scher ausgegebenen Signale [(X, -X, ¥, -y) + z] um den Faktor 14.7. Die Hochvoltver-
starkung des inneren Rasteraktuators kann iiber eine Relaisschaltung vom Bedienpult
aus Uberbriickt werden. Mit der Umschaltung kann der Rasterbereich elektronisch
verkleinert werden. Das Ausgangsrauschen der Endstufen ohne angeschlossene Pie-
zokeramik betrdgt ca. 1 mVgs. Die Verstirkerschaltungen zeigen Tiefpalverhalten
und dienen als Abschluflfilter. Die Grenzfrequenzen betragen 2.6 kHz fiir den inne-
ren Aktuator und 2.6 Hz fiir den dueren. Die Spannungen werden iiber vier BNC-
Buchsen auf der Frontplatte ausgegeben. Koaxialkabel fithren die gemischten und

verstirkten Spannungen zum Mikroskopflansch und weiter zu den Piezordhrchen.

G. Bedienpult

Auf dem Bedienpult der Steuerungs- und Reglungselektronik sind auBler den
Reglereinstellungen alle Kontrolleinheiten und Instrumente zur Bedienung der Anla-
ge untergebracht (vgl. Abb. 3.10). Zusammen mit dem MeB-Computer kann die
Messung von hier aus gestartet, kontrolliert und beendet werden.

Fiir einen maximalen Rasterbereich muf3 vor dem Anschalten der Elektronik auf
dem Bedienpult der Kipp-Schalter der Hochvoltverstirkung in x14-Stellung gebracht
werden (Verstiarkung: 14.7). Die liber den DIP-Schalter vorgewéhlte Tunnelspan-
nung wird mit Driicken des "Laden"-Knopfes an den Probentrdger angelegt und auf
einem Drehspulinstrument angezeigt. Die Tunnelkontaktanzeige leuchtet rot. Die
Zeiger fir die Ausgangsspannungen der beiden Regler stehen auf 0 (PID-Regler) und
auf 10 (I-Regler). Das bedeutet, dall der innere Rasteraktuator maximal gestreckt und
die probetragende dullere Piezokeramik zusammengezogen ist. Treten die Zeiger
wihrend der Messung in diese Maximalstellung, sind die Ausgangsspannungen der
Operationsverstdrker sehr ungenau und verrauscht. Die Aktuatoren kdnnen der Pro-
benoberflache nicht mehr folgen. Das Experiment mufl wiederholt werden.

Die Bedienelemente zur Grobanndherung der Tunnelnadel befinden sich auf der
rechten Seite des Pults. Mit der Taste Anndhern wird der an der Schiebedurchfiih-

rung installierte Motor gestartet. Eine flinfstellige Digitalanzeige [0000.0 x 0.49 pm]
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zeigt den zuriickgelegten Hub in Mikrometern an. Nach spétestens 3000 Zihlern ist
die Spitze soweit angendhert, da3 der Tunnelstrom den Sollwert iibersteigt. Die Mo-
torelektronik stoppt den Motor mit einer Gleichspannung (kein Nachlaufen) und legt
den Ausgang des I-Reglers durch eine Relaisschaltung auf 10 V. Der duflere Aktua-
tor dehnt sich mit der Probe maximal aus. Die grobe Anndherungsbewegung der Na-
del (3 um/s) wird durch diese Schutzschaltung abgefangen. Die Tunnelnadel wird so

vor dem Hineinstof3en in die Probe geschiitzt.

Ausgangspannungen

U unnel Reinigungspuls PID Regler I Regler ' Motorannéhe-
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Abb. 3.10: Bedienpult der Steuer- und Reglungselektronik

Die anschlieBende Feinanniherung geschieht automatisiert. Das Offnen des Re-
lais schlieBt den Regelkreis. Der I-Regler zieht das duBere Rohrchen solange zu-
sammen (einige 10 nm/s) bis sich ein Tunnelkontakt eingestellt hat. Die Tunnelkon-
taktanzeige wechselt jetzt sehr schnell zwischen griin und rot. Je niedriger die Wech-
selfrequenz, desto stabiler ist der Tunnelkontakt. Zur Verbesserung der Stabilitit,
kann jederzeit ein Reinigungspuls ausgelost werden. Die positive oder negative
Spannung zwischen Probe und Tunnelnadel kann {iber ein Potentiometer auf dem
Bedienpult stufenlos bis maximal 30 V eingestellt werden. Damit der PIDRegler die
starken Stromschwankungen durch die Feldentladung ignoriert, muf3 zuvor der Re-
gelmodus @ ("neutr.") auf der Frontplatte eingestellt worden sein. Uber ein Relais
wird mit Auslosen der Pulses der Vorverstarkereingang mit dem Masseleiter verbun-

den und so vor einer Zerstorung geschiitzt (vgl. Abb. 3.8, Seite 40).
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Vor dem MeBbeginn wird die mechanische Verbindung zwischen Plattenstapel
und Apparatur getrennt. Mit der Taste "Entkoppeln" fahrt der Motor die Hubstange
eine feste Distanz zuriick. Das Metallr6hrchen, das den Hub iibertrdgt, kommt in
einer Zwischenstellung zum stehen, ohne den Schlitten zu beriihren (vgl. Abb. 3.6,
Seite 37). Die Messung wird {iber das MefSprogramm vom Computer aus gestartet.

Auf der Riickseite des Bedienpults hat jedes Drehspulinstrument analoge Aus-
ginge. Bei Bedarf konnen die Spannungen mit externen MeBgerdten exakt bestimmt
werden. Mehrere Schaltungen der Steuer- und Reglungselektronik, wie die Mo-
torsteuerung, die Tunnelspannung oder der Trigheitstisch wurden mit DACs und

TTL-Logik auf eine Computersteuerung vorbereitet.

3.2.4 Software zur Apparatursteuerung und Datenaufnahme

Zur Steuerung des Mikroskops und fiir die Aufnahme und Bearbeitung der
MeBdaten werden verschiedene Softwarepakete bendtigt. Die beiden Programme
decken drei Aufgabenbereiche ab. Das Programm SCAN sendet die erforderlichen
MefBparameter, wie z. B. gewiinschter Rasterbereich oder Rastergeschwindigkeit an
die Elektronik. Gleichzeitig iibernimmt diese Software die Speicherung der gemes-
senen Daten. Die Bildverarbeitung ist der dritte Aufgabenbereich und beginnt nach
der abgeschlossenen Messung. Die MeBdaten konnen mit dem Programm CLAUS

entsprechend dargestellt, ausgewertet und abgespeichert werden.

A. SCAN

Das in C++ geschriebene Programm SCAN wurde von C. Bach fiir den Einsatz
an Rastersondenmikroskopen entwickelt. Die Software realisiert auf dem Betriebssy-
stem MS-DOS 6.22 einen "Multitasking"-Betrieb. D.h. MeB- und Steuerungsfunk-
tionen sowie Tastatureingaben werden gleichzeitig bearbeitet. Die monochrome
Ausgabe der Informationen auf dem Bildschirm besitzt eine Auflosung von 640x480
Pixeln in 255 Graustufen.

Auf 2/3 des Bildschirms werden die MeBdaten wihrend der Messung darge-
stellt. Die Darstellung kann als Schnitt der aktuellen Rasterzeile oder als zweidimen-
sionales Grauwertbild erfolgen. In dem Menii am rechten Bildrand stehen alle Dar-
stellungsfunktionen zur Verfiigung. Kontrast- und Helligkeitseinstellung, lineare

Verkippung der Grauwertdarstellung, Invertierung, Wechsel zwischen Oszilloskop-,
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Ableitungs- oder Topographiedarstellung sind reine Anzeigeparameter und verin-
dern die abgespeicherten Mef3daten nicht. Fiir jeden der ersten acht ADC-Eingénge
steht ein solches Einstellungsmenii zur Verfiigung. Die Signale des ersten ADC-
Eingangs werden in den Anzeigemeniis "Kanal 1" und "Regelkreis" dargestellt.
Wiéhrend der Messung kann zwischen Kanidlen gewechselt werden (Belegung: "Ka-
nal 5" = Sollwert / "Kanal 8" = Tunnelstrom / "Regelkreis" = PID-Regler-Ausgang).
Wird im jeweiligen Anzeigemenii die Einstellung "speichern" gewdhlt, erscheinen
neben allen im Programm wihlbaren MeBparametern auch der Datensatz dieser
MeBgrofBe in der abgespeicherten Datei. Jeder Datensatz besteht aus 300 x 300 Bild-
punkten, weil die nachfolgende Bildbearbeitungssoftware CLAUS ausschlieBlich
dieses Format verarbeiten kann. Jeder MeBwert (z. B. der z-Wert) wird durch ein
3-Bit-Wort mit der Basis 64 codiert (64> >2'® = 16 Bit ADC) und sequentiell im
ASCII-Format gespeichert. Die Speichersequenz eines Datensatzes (Bild) beginnt
links oben (0,0) und endet rechts unten (X300,y300). Eine Messung kann durch SCAN
sowohl unterbrochen und fortgesetzt als auch neu gestartet werden. Vor der Messung
werden Rasterbereich und -geschwindigkeit eingestellt. Es ist moglich, den Rasterbe-
reich durch Eingabe eines Offsetparameters zu verschieben. Nach Anschalten der
Steuer- und Reglungselektronik kénnen die DAC-Bausteine Maximalspannung an
den Rasteraktuator liefern. Vor Beginn der Grobannéherung der Nadel miissen des-
halb alle DAC-Ausginge durch einfaches Aufrufen des SCAN-Meniis "Annédhern"
auf 0 V gesetzt werden.

Der ADC stellt einem Programm-Modul von SCAN in Abstidnden von 10 ps den
einen aktualisierten z-Wert zu Verfligung. Gleichzeitig wird in einem anderen Pro-
gramm-Modul die Spannung am Ausgang des Raster-DACs kontinuierlich um einen
Schritt erhoht. Dabei werden nur die mittleren 2890 der 2'2 (=4096) moglichen
Schritte zum Rastern benutzt. Die fehlenden 30% zur maximalen Ausgangsspannung
sind fiir die z-Auslenkung des Aktuators reserviert. Die Meniieinstellung der Raster-
geschwindigkeit in SCAN wird als 100% definiert, wenn nach jedem DAC-Schritt
ein ADC-Wert ausgelesen wird. Die Rastergeschwindigkeit hingt damit von der Re-
chenleistung des Computers ab. Bei einer Rastergeschwindigkeit von 100% besitzt
jeder Rasterbereich intern 2890 x 2890 MeBpunkte. Die Reduktion auf die erforderli-
chen 300 x 300 Bildpunkte erfolgt durch Mittelung. 200% Rastergeschwindigkeit
bedeutet, dal nur zu jedem zweiten Schritt ein MeBwert aufgenommen wird. Die

Rasterzeile wird fast doppelt so schnell durchlaufen.
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Wihrend einer Messungen mit dem Rastertunnelmikroskop miissen Storungen
und Vibrationen vermieden werden. Ein sidgezahnformiges Rastersignal wiirde an
den Umkehrpunkten den MeBkopf zu Eigenresonanzen anregen. Die Richtungsum-
kehrungen des Rasteraktuators werden deshalb durch quadratische Funktionen er-
wirkt (vgl. Abb. 3.11). Das Riickfahren wird aus dem selben Grund in gleicher Ge-
schwindigkeit durchgefiihrt. Dabei werden aber keine MeBdaten aufgenommen. Dar-
iiber hinaus verbessern die abgebremsten Uberginge das Einschwingverhalten des
Regelkreises. Die piezokeramischen Aktuatoren besitzen Hysterese-Eigenschaften
und kein vo6llig lineares Ausdehnungsverhalten. Die Aufnahme von MeBwerten er-
folgt deshalb immer nur in einer Rasterrichtung. Nicht lineare Ausdehnungen kénnen
durch eine Kalibrierung reduziert werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurden die ab-
gebremsten Uberginge durch verschiedene Polynome 2. Grades realisiert, gestestet

und im C++-Quelltext des Mefprogramms implementiert.

Zeit [0.2 s / Div]

Spannung [10 V / Div]

Abb. 3.11: Rastersignal in x-Richtung (v, = 200%)

B. CLAUS

Das Bildverarbeitungsprogramm CLAUS wurde urspriinglich von C. Schwarz-
kopf in der Programmiersprache IDL 3.1 fiir das Betriebssystem SOLARIS (SUN)
programmiert. Wegen der Syntax-Anderungen mehrerer System- und IDL-Befehle
auf den zur Verfiigung stehenden Plattformen war das Programm weder auf einer
AIX-Workstation in IDL 4.1 noch unter MSWindows 98 und IDL 5.0 funktionsfa-
hig. Durch umfangreiche Programménderungen im Rahmen dieser Arbeit ist CLAUS
jetzt in beiden IDL-Versionen einsatzfdhig. Einige Module wurden neu program-
miert, so dafl die SCAN-Datenfiles fiir CLAUS lesebar und interpretierbar sind.

Mit CLAUS werden die Mef3daten der drei Sondenmikroskope dargestellt und
ausgewertet. Das Programm liest ausschlieBlich quadratische Rasterbereiche mit

300 x 300 Bildpunkten ein. In einem Hauptfenster und zwei kleineren Nebenfenstern
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konnen bis zu drei Datensitze (=ADC-Kanile) aus einer Messung dargestellt werden
(z. B. PID-Regler-Ausgangssignal und Tunnelstrom = 2 Datensétze). Die drei Daten-
sitze konnen frei wéhlbar gewichtet im Hauptfenster verschmolzen werden. Alle
Bearbeitungs- und Analysefunktionen sind mentigefiihrt. Bis auf drei Ausnahmen
(VergroBern, Spiegeln, Ausschneiden) beziehen sich alle Bildoperationen nur auf den
aktuellen Datensatz im Hauptfenster. Keine Bearbeitungsfunktion kann riickgéingig
gemacht werden, fiir viele Operationen existiert aber eine Voransicht. Die Ausgabe
der Bearbeitungsergebnisse erfolgt als PCL- oder TIFF-Datei in verschiedenen Gro-
Ben und Farbformaten.

Im folgenden soll in die Funktionsweise der Bilddarstellung und -bearbeitung
eingefiihrt werden, weil die Kenntnis der verschiedenen Operationsmethoden von
CLAUS fiir die richtige Interpretation der Bilddaten unerldBlich ist. Durch einige
Funktionen werden erhebliche Verdnderungen der MeBdaten vorgenommen, deren
Ergebnisse mit der Anfangs-MeBgrofe nichts mehr gemeinsam haben.

Soll ein Datensatz zweidimensional dargestellt werden, wird zunédchst gezéhlt,
wie oft ein jeder z-Wert gemessen wurde. Tragt man die Haufigkeiten gegen den
gesamten z-Wertebereich auf erhdlt man ein z-Wert-Histogramm. Es existieren ein
minimaler und maximaler z-Wert. Diesem Bereich wird nun ein Grauwertbereich
zugeordnet. Der Grauwertbereich besteht aus 256 Grauwerten (zunichst dquidistan-
ten Schritten) zwischen Schwarz (= zyin) und Weil (= zy.x). Die Zahlentrippel (x,y,z)
werden dann zusammen mit den (x,y)-Skalierungsachsen und einem Grauwertver-
laufsbalken zur Hohenzuordnung als zweidimensionales Bild im Hauptfenster darge-
stellt.

Befinde sich ein einzelner, hoher z-Wert (z. B. elektrische Stérung) auf einer
sonst "glatten" Ebene, stiinden nicht geniigend Grauwerte zur Verfligung, die Topo-
graphie der Ebene kontrastreich darzustellen. Im Kontrastmentii besteht deshalb die
Moglichkeit, die Werte zpi, und zy.x in dem z-Wert-Histogramm des Datensatzes
manuell einzustellen. Mit Aktivierung der Einstellung "Kappen" wird der Datensatz
auch in der 3D-Darstellung nur zwischen zni, und z,,x dargestellt.

Der Grauwertebereich ist nicht immer eine Abstufung zwischen Schwarz und
Weil} in 256 dquidistanten Schritten. Handelt es sich bei wenigen hohen z-Werten
um ein wahre, topographische Spitze, stehen durch eine logarithmische Unterteilung
des Grauwertbereichs zur Darstellung der darunterliegenden Ebene deutlich mehr

Grauwerte zu Verfiigung. Diese Einstellung kann im Meniipunkt "Farben" unter
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"Gamma Correction" vorgenommen werden. Mit "Transfer Function" kann die linea-
re Zuordnung eines Grauwerts zu einem z-Wert verdndert werden. Durch eine
stiickweise lineare Zuordnungsvorschrift (Aquidistenmethode [Hab 89]) werden
mehreren z-Werten (wihlbare Bereiche) ein Grauwert zugeordnet. Damit kénnen
dquipotentiale Flachen, die wegen Mefungenauigkeiten jeweils um einen mittleren
z-Wert streuen, in je einem Grauwert dargestellt werden. Im Menii Farben besteht
weiterhin die Mdglichkeit, andere Farbverldufe zu wihlen. Fiir die Abbildungen in
dieser Arbeit wurde der Bereich von zy,, = Schwarz iiber Orange bis hin zu zy.x =
Weil} in 256 Werte unterteilt.

Hinter dem Meniipunkt "Leveln" verbirgt sich eine weitere Mdglichkeit, die
gewiinschten Bildinformationen kontrastreicher erscheinen zu lassen. Allerdings
werden durch diese Methode die Rohdaten der Messung verdndert. Zunédchst wird
die Oberflachenstruktur durch analytische Funktionen (Polynome) angepaft ("'Surfa-
cefit"). Der Polynom-Grad reicht von eins bis drei, z'=f(xi,yj), 1,j (£ 3) und richtet
sich dabei nach der ausgewihlten Operation "Leveln 1-3". Die errechneten z'-Werte
werden vom Datensatz subtrahiert (z-z'). Mit "Leveln 1" wird eine Ebene subtrahiert
und eine Schriglage des Bildes zur Bildschirmfldche eliminiert. Mit "Leveln 2,3"
konnen Texturen auf gekriimmten Oberflidchen sichtbar gemacht werden. Die Rohda-
ten werden mit jeder "Level"-Operation durch einen neuen Datensatz ersetzt, was bei
der Interpretation aller folgenden Operationen (z. B. bei Statistik- und Histogramm-
funktionen, s.u.) zu beachten ist.

Neben den bis hierhin vorgestellten Methoden, den Punktoperatoren, benutzen
lokale Operatoren nicht nur den urspriinglichen z-Wert. Sie verwenden zusitzlich
Informationen aus dessen ndchster Umgebung, um den neuen Bildpunkt zu berech-
nen. Solche Filtertypen dienen sowohl der Bildglattung als auch der Kantensuche.
Kanten sind Intensitdtsgradienten oder Intensitdtsdiskontinuitdten in einer Grauwert-
darstellung [Bré 95]. Texturen oder Korngrenzen kdnnen gerade mit diesen Operato-
ren hervorgehoben werden. Die Filterrechnungen folgen immer dem gleichen Prin-
ZIp: Znew = H(Zar, Z1, Z2, ... Zm-1). Aus Griinden der Symmetrie werden meistens quadra-
tische Umgebungen mit 3x3, 5x5 etc. Bildpunkten gewihlt. Der Mittelwertfilter fiir

m=3 besitzt die Form:

Mittelwertmaske: | 1 | 1 | ]
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Dem zentralen Bildpunkt werden zunédchst alle néchsten Nachbarn (jeder multipli-
ziert mit 1) hinzuaddiert, die Summe durch m*=9 dividiert und das Ergebnis als
neuer z-Wert eingetragen. Bilder mit vielen Stufen wirken dann unscharf. Der Medi-
an-Filter hingegen ist ein Rangordnungsoperator. Der neue Bildpunkt wird nicht
durch das arithmetische Mittel, sondern durch den mittleren Wert der geordneten
Folge der umgebenden z-Werte ersetzt. Die Oberfldchenstufen bleiben weitgehend
erhalten, Punktstérungen werden beseitigt.

Kantenverstarkungen werden durch die Differenzoperatoren erreicht. In CLAUS

werden dafiir der Laplace- und der Sobeloperator verwendet:

0 |-1|20 110 | I
Laplace-Maske: | =1 | 4 | -1 Sobel-X-Maske: | =2 | 0 | 2
0 |-1|20 110 | I

Der Laplaceoperator hat eine punktsymmetrische Form und ist damit richtungs-
unabhingig. Er bildet die zweite totale Ableitung nach x und y. Die Operation ist
anfillig gegeniiber Bildstorungen und sollte nicht ohne vorherige Gléattung durchge-
fiihrt werden. Angewendet auf eine beliebig geneigte Flache liefert der Operator den
Wert Null, obwohl die Gradienten der Flache nicht notwendigerweise den Wert Null
haben [Hab 89]. Der Sobeloperator bildet die erste Ableitung entweder in x- oder y-
Richtung. Das Operatorprinzip besteht in der Subtraktion benachbarter z-Werte. Die
Differenz ist damit ein MaB fiir die Stirke des Ubergangs. Mit der abgebildeten
Maske berechnet man die Ableitung in x-Richtung. Alle Kanten, die senkrecht zur x-
Achse verlaufen, ergeben einen starken positiven oder negativen Differenzbetrag und
erhalten damit einen extremalen Grauwert in der zweidimensionalen Darstellung.
Wegen der Storanfilligkeit werden statt eines direkten Nachbarn jeweils drei ge-
wichtete Werte der libernidchsten Spalte (Zeile fiir die y-Ableitung) zur Differenzbil-
dung herangezogen [Hab 89]. In CLAUS wird der Sobel-X-Operator zur dreidimen-
sionalen Darstellung verwendet. Im "Filter"-Menii konnen quadratische Filtermas-
ken der Ordnung 3, 5 und 7 frei definiert und angewendet werden.

Neben den Filtern, die im Ortsraum operieren, besitzt CLAUS auch einen Fre-
quenzoperator, den Fourierfilter. Die Bildinformationen werden zunichst durch
eine zweidimensionale Fourierreihe dargestellt. In einem separaten Fenster wird das
zugehorige Koeffizientenspektrum als Grauwertbild abgebildet. Mit der Maus kann
symmetrisch fiir beide Dimensionen ein Tiefpall angelegt werden. Die Frequenzen

oberhalb einer Grenzfrequenz stehen in der anschlieBenden Riicktransformation nicht
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mehr zur Verfiigung. Damit ist dieser Filter geeignet, systematische Storungen des
Grauwertbildes zu entfernen. An der Form des Fourierspektrums kdnnen leicht peri-
odische Strukturen (Texturen oder Periodizititen des atomaren Gitters) erkannt und
identifiziert werden.

Zur Visualisierung raumlicher Oberflicheninformationen konnen die MeBBwerte
in CLAUS auch dreidimensional dargestellt werden. Die dafiir notwendigen Grau-
wertberechnungen konnen in CLAUS auf zwei Wegen realisiert werden. Zum einen
als eine gewichtete Addition (wéhlbare Gewichte) der Hohen-Grauwertverteilung
(vgl. 2D-Darstellung) mit den Grauwerten des Ableitungsbildes (Sobel-X-Operator).
Zum anderen errechnet eine IDL-eigene Funktion die sich aus der Beleuchtung mit
einer virtuellen Lichtquelle ergebenden Reflektionen und Schatten. Die x,y,z-
Position der Lichtquelle ist frei wéhlbar. In beiden Funktionen kann der Ort des Be-

trachters um 180° in der (x,y)-Ebene und um 90° in der z-Ebene verschoben werden.

Zur quantitativen Oberflachencharakterisierung bietet CLAUS verschiedene
Methoden an. Im "Schnitt"-Menii werden auf einem zweidimensionalen Grauwert-
bild der Oberfliche mit der Maus Schnitte eingezeichnet, die in einem zusédtzlichen
Graph dargestellt werden [z-Werte gegen Schnittweg in (x,y)-Ebene]. Mit der mittle-
ren Maustaste konnen mehrere Querschnitte gleicher Linge addiert und gemittelt
werden. Neben dieser lokalen Funktion, konnen im Menii "Statistik" mathematische
Aussagen der gesamten Oberfliche gemacht werden. Dazu werden die zentralen
Momente 1., 2., 3., 4. Grades der z-Wert-Verteilung (Histogramm) errechnet: Die
"Ra-Roughness" ist die durchschnittliche Abweichung <|x—)?|> vom arithmetischen
Mittelwert x . Die Wurzel der Varianz, des quadratischen Moments <x —)?>2 , ist die
Standardabweichung ("RMS-Roughness") vom Mittel. Mit diesen beiden GréBen
konnen Aussagen iiber die Rauhigkeit der Probe getroffen werden. Das 3. Moment
<x —)_c>3 wird als "Skewness" (deutsch=Schiefe) bezeichnet und wird wie auch das
nichst hohere Moment dimensionslos in Einheiten der Standardabweichung angege-
ben. Dieser Parameter wird ungleich Null, wenn die Verteilung asymmetrisch ist und
gibt Aufschlul iiber Unterschiede zwischen positiver und negativer Abweichung
vom Mittelwert. Das vierte Moment vergleicht die z-Wert-Verteilung mit der Gaul3-
Normalverteilung und wird positiv, wenn das Histogramm spitzer ist [Bra 92]. Die
Momente werden immer aus dem aktuellen Histogramm des Datensatzes im Haupt-
fenster berechnet. Das Statistikmenii bietet noch weitere Analysefunktionen zur
"Cluster"-Erkennung (Operationen zur Morphologie- und Textur-Erkennung) die in

dieser Arbeit aber nicht verwendet wurden.
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3.3 Luft-Rastertunnelmikroskop "easyScan"

Das Rastertunnelmikroskop "easyScan" der Firma NANOSURF ist ein einfa-
ches und robustes Gerit, das sich hervorragend fiir Ausbildungszwecke und zu Vor-
untersuchungen der Proben eignet. Weiter kann das Aufldsungsvermogen der selbst
praparierten Spitzen mit dem "easyScan" schnell an Luft tiberpriift werden. Die spe-
ziellen Préaparationstechnik der Tunnelspitzen fiir beide Rastertunnelmikroskope wird

in Kapitel (vgl. Kap. 4.1A, Seite 64) beschrieben.

|y v magnetischer Probenhalter

N

il N 7 3 % e

& Tunnelnadel \/

R 1 20 mm % ‘ﬂL ’ Riickrastern

Marmorblock ; M
Linear-Aktuatoren als essung

(x,y,z)-Rastereinheit

Abb. 3.12 Mefkopf des Rastertunnelmikroskops "easyScan"”

Das Mikroskop ist in drei Funktionseinheiten unterteilt: die Steuerungssoftware,
die elektronischen Steuerung und den Mikroskop-MeBkopf. Die mitgelieferte Soft-
ware besitzt eine meniigefiihrte Oberfliache, die es ermoglicht alle Raster- und Reg-
lungseinstellungen {iber den Computer einzustellen. Gleichzeitig dient das Programm
zur Darstellung der MefBlergebnisse wihrend der Messung. Die Datensitze werden
mit allen MeBparametern in einem eigenen Format abgespeichert. Das Programm
besitzt keine dreidimensionale Darstellungsmdglichkeit in der nachtriglichen MeB-
datenauswertung. Die Raster- und Steuerelektronik wird iiber eine serielle Schnitt-
stelle (COM-Port) mit dem Computer verbunden. Wegen der langsamen seriellen
Ubertragung iibergibt die Software nur die wichtigsten experimentellen Parameter.
Die Elektronik interpretiert diese Befehle und generiert daraus das Rastersignal, die
Tunnelspannung, den (X,y,z)-Offset usw. Die MeBgeschwindigkeit fiir 300 MeB-
punkte betriagt ca. 140 ms. Die Raster- und Steuerelektronik besitzt keine Hochvolt-

endstufen, so dal mit 24 V (+ 12 V) und den verwendeten piezokeramischen Aktua-
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toren ein maximaler Rasterbereich von nur 500 x 500 nm? erreichbar ist. Der maxi-
male Hub in z-Richtung (=Topographie-Achse, vgl. Abb. 3.12, Seite 57) betrigt
200 nm. Der ADC I6st den im Programm wihlbaren z-Bereich mit 12 Bit auf. Das
bedeutet, je kleiner der zu erwartende z-Bereich im Programm eingestellt wird, desto
hoher ist das Auflosungsvermogen. Die atomaren Strukturen einer HOPG (Graphit)-
Oberfliache konnen erst unterhalb eines maximalen z-Bereichs von 2 nm aufgelost
werden. Bei Korrugationen, die grofler sind als der maximale Verfahrbereich in z-
Richtung, kommt die Tunnelspitze mit der Probe in Kontakt und wird unbrauchbar.
Zusammen mit dem niedrigen lateralen Rasterbereich sind das die Nachteile dieses
Mikroskops. Weiterhin ist es nicht mdglich, die Probe lateral zu verschieben, um
benachbarte Stellen der Oberfliche untersuchen zu kénnen.

Wegen des Verbindungskabels zum MeBkopf kann das Gehéuse der Raster- und
Steuerelektronik hochstens 15 cm vom Mikroskop-MeBkopf entfernt aufgestellt wer-
den. Der Vorverstirker (V=10°, min. 10pA), die Rastereinheit und der Probentriger
sind in einem elektrisch abgeschirmten, runden Gehduse untergebracht. Zur Vibrati-
onsddmpfung ist das Gehduse auf einem Marmorblock befestigt, der auf vier
Schaumstoffiien steht. Am einen Ende eines Gehéduseeinschnitts kann die Tunnel-
nadel mit einer Pinzette an die Rastereinheit geklemmt werden (vgl. Abb. 3.12). Die
Tunnelnadel ist mit dem Tunnelpotential verbunden (max. &= 10 V). Die Rastereinheit
besteht aus drei Linear-Aktuatoren, die orthogonal mit einem Makorstiick verklebt
sind. Die Probe wird mit Leitsilber auf eine Metallscheibe (& = 1 cm) geklebt. Die
Scheibe wird vom Probentrager magnetisch fixiert. Der Probentridger wird manuell
an die Probe angenéhert und der Abstand mit einer Lupe kontrolliert. Die Feinanna-
herung ist durch einen Trégheitsantrieb verwirklicht. Es konnen verschiedene
Schrittweiten im Computerprogramm eingestellt und die Anndherung gestartet wer-
den. Bei Erreichen des Tunnelstrom-Sollwerts wird der Probenannéherung automa-

tisch angehalten.

3.4 Luft-Rasterkraftmikroskop

Das Rasterkraftmikroskop wurde von Binnig, Quate und Gerber aus einem Ra-
stertunnelmikroskop weiterentwickelt [Bin 86a]. Es greift dabei auf eine Technik
zuriick, die in dem von Teague et al. konstruierten "Stylus Profilometer" verwandt

wurde [Tea 83]. Bei einem Rasterkraftmikroskop wird ein Hebelarm (Lange 0.2 mm)
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mit einer feinen Spitze zeilenweise iiber eine Oberfliche hinwegbewegt. Ein Detek-
tionssystem mifit die sich mit der Topographie der Probe verdndernden Auslenkun-
gen des Hebelarms. Ein Computer speichert diese z-Signale zusammen mit dem je-

weiligen Ort (X,y) ab.

Glasfaserfithrung ‘ Hebelarm,
Mikrometer- /\ : : Léange ca. 150 pm,

Gewindeschrauben Material Si;N,

Spannungs-
zuleitungen

Vergroflerung der
Rasterspitze

Mikroskopiezone

Abb. 3.13: Mefskopf des Rasterkraftmikroskops, REM-Aufnahmen von Hebel-
arm [Iph 00] und Rasterspitze [Nan 00]

Das verwendete Rastertunnelmikroskop wurde am I. Physikalischen Institut in
Gieflen mit einigen Verbesserungen nachgebaut [Bet 96] [Fra 99]. Der spezielle
Funktionsmechanismus dieses Gerdtes wurde zuvor am Institut fiir Angewandte Phy-
sik, Giellen entwickelt [God 94] [Bac 95]. Das Mikroskop besitzt einen kleinen
MeBkopf mit hoher Eigenresonanz, der auf die zu untersuchende Probe aufgesetzt
und iiber drei Mikrometerschrauben angendhert werden kann. Ein piezokeramisches
Rohrchen (@ = 10 mm, Wandstiarke s = 0.5 mm, Hohe h= 3.81 mm, STAVELEY
SENSORS), das mit segmentierten AuB3enelektroden versehen ist, dient als Rasterak-
tuator. Das untere Ende des Rohrchens ist mit dem Hebelarm aus Siliziumnitrid
(Si3Ny) verklebt (Lange 220 um, Dicke 0.6 um). An dessen Ende ist eine Rasterspit-
ze aufgebracht (Hohe 3 um, Spitzenradius 50 nm, vgl. Abb. 3.13). Mit Hilfe eines
Oszilloskops, das die Ausgangsspannung des [-Reglers anzeigt, kann {iber die Mi-
krometerschrauben der richtige Arbeitsabstand zur Oberflache eingestellt werden.
Die Messung wird mit einem IBM PC/AT-kompatiblen Computer (CPU 80486 /
66 MHz / 32MB RAM / 15" VGA-Bildschirm) und der Software SCAN (vgl.
Kap. 3.2.4, Seite 50) gesteuert und aufgezeichnet. Das Gerdt wurde durch einem se-
paraten Probentisch erweitert, mit dem die Probe {iber einen Trigheitsantrieb verfah-

ren werden kann.
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Abb. 3.14: Schaltbild des Rasterkraftmikroskops (skizziert)

Die Auslenkung des Hebelarms wird durch eine interferometrische Detektions-
methode gemessen (vgl. Abb. 3.1d, Seite 24). Wie in Abbildung 3.14 skizziert, wird
das Laserlicht (780 nm) durch die GaAs-Halbleiterdiode erzeugt und in eine der bei-
den Glasfasern des Richtkopplers eingespeist. Der Richtkoppler besteht aus zwei
Glasfasern, deren optische Kerne so dicht aneinanderliegen, daB3 etwa 50% der Strah-
lungsleistung in die benachbarte Glasfaser hiniiberkoppeln konnen. Die Kopplungs-
eigenschaften sind bei der verwendeten Geréteausfithrung richtungs- und polarisati-
onsunabhéngig (FUJIKURA cpl-s-sm 6/125). Eine Halfte des Laserstrahls wird auf
eine Referenzphotodiode geleitet. Durch Subtraktion des Referenzsignals vom MeB-
signal konnen statistische Storungen der Laserleistung eliminiert werden. Der andere
Teil der Laserlichtes tritt dicht (ca. Sum) tiber dem Hebelarm des Rasterkraftmikro-
skops aus der Glasfaser aus. Das von der goldbedampften Hebelarmriickseite reflek-
tierte Licht interferiert nach Wiedereintritt in die Glasfaser mit dem Strahlanteil, der
beim Austritt am Glas-Luft-Ubergang zuriickgeworfen wurde (Farbry-Perot-

Resonator). Die Verdnderung der Interferenzintensitdt bzw. des Zwischenraums d ist
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ein Mal fiir die Auslenkung des Hebelarms. Der Hebelarm ist zur Horizontalen um
15° geneigt angebracht. Das verhindert, dal das von der Probe reflektierte Licht in
den Farbry-Perot-Resonator einstreuen kann. Nur etwa 4 % des einfallenden Lichts
werden am Glas-Luft-Ubergang zuriickgeworfen. Interferenzen hdherer Ordnungen
aus mehrfach zwischen Glasfaser und Hebelarm reflektierten Anteilen kdnnen ver-
nachldssigt werden. Der aus Intensitidtsschwankungen zwischen konstruktiver und
destruktiver Interferenz variierende Strom der Signal-Photodiode verdndert sich um
weniger als 2 %o. Das stellt ganz besondere Anforderungen an den Detektionsmecha-
nismus. Storungen des Interferenzsignals tduschen eine Hebelarmauslenkung vor.
Die Temperatur der Laserdiodenanordnung inklusive Glasfaser wird {iber ein Peltier-
element mit einem PID-Regler auf + 0.2° C konstant gehalten. Damit werden die
thermischen Driften zwischen Glasfaser und Laserdiode reduziert. Die Driften kon-
nen zu Intensitétsverdnderungen bei der Lichteinkopplung fiihren und die interfero-
metrische Abstandsmessung beeintrichtigen. Die interferometrische Abstandsmes-
sung erfordert auBBerdem fiir ein Auflosungsvermdgen von unter 0.1 nm eine Wellen-
lingengenauigkeit von AMA <2-107, die nur durch eine konstante Temperatur der
Laserdiode gewéhrleistet werden kann [Sch 92].

Der reflektierte und durch Interferenz intensitdtsmodulierte Lichtstrahl gelangt
iber die Glasfaser und den Richtkoppler zu einer Photodiode. Der Spannungsbetrag
des Interferenzsignals wird mit Hilfe von Vorverstirkern manuell auf die GroBen-
ordnung des Referenzsignals angeglichen. Die Differenz beider Signale wird als Re-
gelgroBe in den nachfolgenden I-Regler gefiihrt (vgl. Abb. 3.14).

Wihrend der Messung wird der Abstand d zwischen Glasfaser und Hebelarm
von der elektronischen Reglung konstant gehalten indem die Intensitit des Interfe-
renzsignals konstant gehalten wird. Das Stellsignal (z-Signal) gelangt parallel an das
piezokeramische Rohrchen und einem ADC (16 Bit), der die Regelspannung konver-
tiert. Der MeBcomputer speichert diesen Wert als Topographieinformation zu jedem
Rasterpunkt (x;y) ab (vgl. Abb. 3.14). Die MefBsoftware (SCAN) sowie die Schaltun-
gen fiir die Datenaufnahme (ADC) und die Rastersignalausgabe (DAC, Mischer)
sind nahezu mit denen des Rastertunnelmikroskops identisch (vgl. Kap. 3.2.3D,
Seite 46). Wegen der langreichweitigen Kraftwechselwirkungen, dem Betrieb an
Luft und einigen Resonanzen liegt das Auflosungsvermdgen des Rasterkraftmikro-

skops eine GroBenordnung unter dem der Tunnelmikroskope.



Messungen

Die vorliegenden Untersuchungen von verschiedenen Diinnschichtsystemen
wurden mit den in Kapitel 3 beschriebenen Rastertunnel- und Rasterkraftmikrosko-
pen durchgefiihrt. Zur Kalibrierung der Mikroskope wurden zundchst Messungen an
speziellen Proben bekannter Topographie vorgenommen (Kap. 4.2, Seite 71). An
homo- und heteroeptaktischen GaN-Schichten sind umfangreiche Mefreihen durch-
gefilhrt worden, die mit SIMS-Messungen erginzt werden konnten (Kap. 4.5,
Seite 93). Zusammen mit den Ergebnissen anderer Mefmethoden konnten aus den
Oberflachenabbildungen von diinnen Schichten der Materialsysteme ITO und VO,
neue Erkenntnisse gewonnen werden (Kap. 4.4, Seite 84, Kap. 4.3, Seite 78). Im fol-
genden sollen zunéchst die Besonderheiten von rastersondenmikroskopischen Mef-
daten und die methodenspezifischen Einfliisse, die zu Fehlinterpretationen fiihren

konnen, aufgezeigt werden.

4.1 Rastersondenmessungen: Potential und Problematik

Rastersondenmikroskopische Untersuchungen sind in der modernen Oberflé-
chen- und Diinnschichtphysik unentbehrlich. Sie gewdhren als einzige Methode di-
rekten Einblick in atomare Strukturen der obersten Atomlagen eines Materials.

In Abbildung 4.1 werden die lateralen und vertikalen Auflésungsvermogen ver-
schiedener Mikroskopiemethoden verglichen, die im Realraum Probenausdehnungen
unterhalb der Lichtwellenldnge abbilden kénnen. Mit den etablierten Methoden der
Elektronenmikroskopie (REM, TEM) werden schon seit den 30er Jahren Strukturen
in Mikrometer- und spiter Nanometerskalen aufgeldst. In den 50er Jahren konnte das
Feldionenmikroskop (FIM) erstmals einzelne Atome in einem Festkorperverbund
sichtbar machen [Miil 51]. Allerdings unterlagen Probenform und -art groen Ein-
schrankungen. Es konnten nur metallische Spitzen untersucht werden, die als Pol

eines Feldemissionsprozesses verwandt wurden. Aufgrund teilchenoptischer Proble-
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me konnen mit den Elektronenmikroskopen keine Oberflichenstrukturen in der Gro-

Benordnung von Angstrém aufgeldst werden.

A
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=
— | Raster-Elektronenmikroskop
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o
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é B Feld-Tonenmikroskop
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k3 Raster-Tunnelmikroskop
1 e
RKM
— RTM
l I I | | l I
1 10? 10 10° A

Laterale Auflosung

Abb. 4.1: Auflosungen verschiedener Rasersondenmikroskope
(Modifiziert aus [Bin 82d])

In der Rastersondenmikroskopie besteht jeder MeBpunkt aus den drei Ortskoor-
dinaten (x,y,z). Das ist in der Oberflichenanalyse von gro3em Vorteil, weil die digi-
talisierte Topographie mit Computern virtuell aus verschiedenen Blickwinkeln ana-
lysierbar wird. Bei den Abbildungen von Licht- oder Elektronenmikroskopen ist das
nicht moglich, weil die Kontraste aus Intensititsunterschieden von Streuvorgéngen in
die Beobachtungsrichtung erzeugt werden.

Wie Abbildung 4.1 zeigt, heben sich die Rastersondenmikroskope vor allem
durch ihr hohes laterales Auflosungsvermdgen hervor. Durch Erhéhung der Raster-
frequenzen ist es zudem moglich, auch zeitlich verdnderliche Oberflichenmodifika-
tionen in "Echtzeit" zu observieren. Ein weiterer Vorteil dieser Mikroskopiemethode
besteht in der gleichzeitigen Messung mehrerer Oberflicheneigenschaften. Z. B.
konnen mit dem Rastertunnelmikroskop Topographie und elektronische Zustands-
dichte in atomarer Auflosung gleichzeitig analysiert werden.

Die Rastersondenmikroskopie besitzt folgende Nachteile. Wenige lokal aufge-
nommene Oberfldchenabbildungen sind streng gesehen nicht représentativ fiir die

gesamte Probe. Wegen der piezokeramischen Hysterese-Effekte und der thermischen
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Driften in der Positionierung der Sonde kdnnen die interatomaren Abstéinde periodi-

scher Strukturen exakter durch Streumethoden vermessen werden.

A. Finfliisse der Mef3sonde

Die maximal erreichbare Aufldsung hiingt stark von den Spitzenradien und Off-
nungswinkeln der verwendeten Mefsonden ab. In Abbildung 3.13, Seite 59 sind eine
typische Kontaktspitze und ein Hebelarm fiir ein Rasterkraftmikroskop zu erkennen.
Die verwendeten Spitzen besitzen laut Hersteller eine konische Struktur mit 35° Off-
nungswinkel und einen Spitzenradius von ca. 50 nm. Die benutzten Tunnelspitzen
hingegen besitzen mit unter einen sehr groBen Offnungswinkel (vgl. Abb. 4.2). Im
Gegensatz zu den Kraftsensoren konnen die Tunnelspitzen am Institut selbst herge-
stellt werden. Zunédchst wird der Platin- oder Wolframdraht mit einem Seitenschnei-
der zur Hilfte schrig eingeschnitten. Ohne den Zangengriff zu 16sen, kann der obere
Teil des Drahtes durch Ansetzen von grofBer Zugkraft abgerissen werden. Es entsteht
eine bis zu einigen 10 pm breite Spitze. Darauf befinden sich allerdings Mikrospit-
zen, die sehr kleine Radien (wenige A) besitzen. Diese Mikrospitzen sind mehr als
100 nm voneinander entfernt [Wal 86]. Es existieren auch andere Methoden der Spit-
zenherstellung. Diese Verfahren beginnen zunichst mit einer elektrochemischen At-
zung in niedrig konzentrierter Kalilauge bei einigen Volt Wechselspannung [Bry 87].
Danach besteht die Moglichkeit, z. B. durch einen achsenparallelen, fokussierten
Ionenbeschull Material abzutragen und das Aspektverhiltnis der Spitze weiter zu
vergrofern. Das Zentrum ist dabei durch eine mikrometergrole Blende geschiitzt

[Gri 93].

Wolfram Platin

Abb. 4.2: REM-Aufnahmen typischer Tunnelspitzengeometrien vor der Ver-
wendung
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Die Spitze ist immer mit einer Adsorbatschicht belegt. Im Vakuum kann die
Spitze durch einen Spannungspuls (ca. 30 V) "geschirft" werden. Die Feldentladung
reinigt die Spitzenoberflache von der Adsorbatschicht [Wal 86].

Bei der Interpretation von Rasterkraft- und Rastertunnelmikroskopbildern miis-
sen bestimmte mefBmethodenspezifische Besonderheiten beriicksichtigt werden.
Wenn die MeBspitzen eine groBere Ausdehnung besitzen als die Korrugation der
Oberfliache, kann das resultierende Abbild prinzipiell ein Faltung von Spitzen- und
Probengeometrie wiedergeben. In Abbildung 4.3 ist dieser Fall exemplarisch darge-
stellt. An steilen Kanten wird die Form bzw. der Spitzenradius der MeBBsonde abge-
bildet. Dieser Effekt hat gleichermaBlen den Vorteil, da3 an Nadelstrukturen die ex-
plizite Kontur der Sonde bestimmt werden kann. Vertiefungen in der Oberflidche
miissen zundchst eine gewisse Breite besitzen, die von der vertikalen Auflosung ab-
héngt, um generell nachweisbar zu sein. Erfiillt z. B. eine konusférmige Struktur
diese Bedingung, bildet die Messung den Offnungswinkel der MeBspitze statt den

des Konus ab, wenn die Oberflichenstruktur eine steilere Offnung besitzt.

////////////

~ Probe

7

Weg der MeBsonde

Abb. 4.3: Faltung von Sonden- und Probengeometrie

Die MeBspitzen von Rasterkraft- (vgl. Abb. 3.13, Seite 59) und Rastertunnelmi-
kroskop (vgl. Abb. 4.2, vorherige Seite) besitzen teilweise Kriimmungsradien, die
grofer als 100 nm sind. Im Falle der Tunnelspitzen sind sie nicht reproduzierbar her-
stellbar. Die Tunnelspitzen konnen mehrere Mikrospitzen aufweisen, die den glei-
chen Abstand zu Probe besitzen und damit alle zum Tunnelstrom beitragen. In den
MeBbildern des Rastertunnelmikroskops bewirkt dieser Effekt die mehrfache Wie-
derholung derselben Struktur. Verunreinigungen der Oberfldche kdnnen zu dhnlichen

Artefakten fithren. Kleinste Schmutzpartikel werden von der MeBspitze mitgezogen
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und an einer anderen Stelle ein weiteres Mal abgebildet. In den MeBbildern sind
Verunreinigungen an der Schlierenbildungen in Rasterrichtung zu erkennen. Adsor-
batschichten machen eine Auflésung sehr kleiner Strukturen (<1 nm) generell

schwierig.

B. Einfliisse der piezokeramischen Rasteraktuatoren

Die MeBspitze wird bei den verwendeten Rastersondenmikroskopen durch pie-
zokeramische Antriebe mit anndhernd konstantem Ausdehnungskoeffizienten
(nm/ V) bewegt. Allerdings unterliegt die Piezokeramik Hysterese-Effekten. Wird
die Spannung am Aktuator um 10 V erhdht und anschlieend um den gleichen Be-
trag erniedrigt, dann befindet sich die Meflsonde nicht wieder am Ausgangsort. Wer-
den auf dem Hin- und Riickweg des Raster-Mé&anders Mef3daten aufgenommen, er-
gibt sich in der Bilddarstellung durch diesen Effekt ein kleiner Versatz zwischen den
benachbarten Rasterzeilen. Die in dieser Arbeit verwendeten Bilddaten sind deshalb
nur auf dem Hinweg eines Mianders gemessen worden. Wegen intrinsischer Nichtli-
nearititen der Piezokeramik kann der Quotient von Ausdehnung und Spannung bis
zu 10% um seinem nominellen Wert schwanken [Che 92]. Hohe Feldstiarken zwi-
schen den Elektroden der Piezokeramik flihren ebenfalls zu einem nichtlinearen
Weg-zu-Spannungsverhalten. Bei der fiir den Aktuator zuldssigen maximalen Span-
nung konnen bis zu 100% Abweichung auftreten [Pic 99]. Die maximale Spannung
der im Eigenbau-Rastertunnelmikroskop verwendeten Aktuatoren betragt 500 V. Ihre
Curietemperatur ist mit 320° C angegeben. Wird diese Temperatur z. B. beim Aus-
heizen der Apparatur {iberstiegen, kann es zur Depolarisation kommen. Das hatte
eine permanente Anderung des Ausdehnungskoeffizienten zur Folge.

Wird die Meflsonde von einem Roéhrchen-Aktuator iiber die Probe gerastert,
dann verschiebt sich die Spitze genau genommen nicht exakt parallel zur Oberfliche,
sondern wird auf einem Kreisbogen gefiihrt. Das mit der (x,y)-Verschiebung einher-
gehende Neigen (vertikaler Anteil) des Rhrchen-Aktuators wird auch als Uberspre-
chen bezeichnet [The 00]. Dieser Effekt hdngt stark von den geometrischen Ausdeh-
nungen und der Gesamtldnge (inkl. MeBspitze) der Piezokeramik ab. Fast alle hier
erwdhnten Einfliisse der Rasteraktuatoren auf die metrologische Bildinterpretation
konnen durch Kalibrierung ausgeglichen und fiir kleine Rasterbereiche (< 2 x 2 um?)
vernachldssigt werden. Die Software SCAN bietet die Moglichkeit auch nicht isotro-

pe Ausdehnungsabweichungen (Kissenverzerrungen) zu korrigieren.
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4.1.2 RTM-Messungen

Im Ortsraum ist die Rastertunnelmikroskopie die bislang hochstauflésenste Mi-
kroskopiemethode. Ausdehnungsianderungen bis zu 10"? m kénnen nachgewiesen
werden. Allerdings konnen wegen des auf elektrischen Wechselwirkungen beruhen-
den MeBprinzips keine Isolatoroberflichen abgebildet werden. Das Rastertunnelmi-
kroskop ist aber in der Lage, die elektronischen Eigenschaften, wie sie in UPS- (Ul-
traviolet Photo Electron Spectroscopy) oder XPS-Untersuchungen (X-Ray Photo
Electron Spectroscopy) gemessen werden, zu spektroskopieren und die Informatio-
nen den atomaren Verhiltnissen der Oberfliche zuzuordnen. Es ist ebenso moglich
Oberflichen-Phononen spektroskopisch aufzulosen [Mor 84]. Ein Rastertunnelmi-
kroskop kann verschiedene Oberflichen auch an Luft atomar auflésen [San 86]. Die
Funktionsweise dieses Prozesses ist noch nicht richtig verstanden [Mor 83] [Han 85].
Man geht davon aus, daB3 feine Mikrospitzen den Adsorbatfilm durchstoen und so
die notwendige Tunneldistanz von 1 nm herstellen [Mam 86]. Mit dieser Rastertun-
neltechnik koénnen auch biologische System zerstérungsfrei "in vivo" untersucht
werden [Guc 95]. Mit einem speziellen Autbau (Bipotentiostatisches Schaltungsprin-
zip) werden auch elektrochemische Wachstumsprozesse in elektrochemikalischen
Fliissigkeiten "in situ" observierbar [Sie 95].

Ein Rastertunnelmikroskop kann zur Topographiemessung eingesetzt oder im
Spektroskopiemodus betrieben werden :

e Das Abbild Oberfliche oder genauer die Aquipotentialflichen gleicher Tunnel-
wahrscheinlichkeit erhilt man aus der Anderung des Tunnelstroms, wenn die Spit-
ze Uber die Probe gerastert wird ("constant height mode") [Bry 86]. Das funktio-
niert aber nur solange die Oberflaichenkorrugation nicht mehr als wenige Atomla-
gen betrigt. Fiir grofere Rasterbereiche (> 10 x 10 nm?) und starke Hohenvariatio-
nen der Probe wird die MefBspitze derart iiber die Probe gerastert, dal der Tunnel-
strom immer einen konstant Wert behalt ("constant current mode") [Bin 82¢]. Das
Stellsignal des Regelkreises wird als Negativ der Oberfléche interpretiert. Durch
den Regelkreis nimmt die MeBgeschwindigkeit etwas ab, gleichzeitig werden aber
die MeBdaten geglittet, so dal Storungen herausgefiltert werden.

e 7. B. durch ein Lock-In-Verfahren konnen entweder der Tunnelabstand oder der
Tunnelstrom an jedem Rasterpunkt variiert werden. Die Variation dieser Parame-

ter muB} so schnell erfolgen, daB3 sie oberhalb der Grenzfrequenz des Regelkreises
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liegt. Die Messung von dI/dU oder dlI/dz lassen Aussagen iiber die Oberflichen-
Zustandsdichte oder die lokale Austrittsarbeit zu (vgl. Kap. 2.3, Seite 16). Der
Spektroskopiemodus kann aber auch nach einer Topographiemessung benutzt
werden. Die vorwéhlbaren Spektroskopieorte werden dann im Rahmen der Posi-
tioniergenauigkeit einzeln angesteuert. Die aufwendige Lock-In-Technik ist in die-
sem Fall durch eine einfache Spannungsrampe ersetzbar.

Bei tunnelmikroskopischen Untersuchungen an Halbleitern gelten besondere
Verhiltnisse im Tunnelkontakt. Im Vergleich zur Metalloberfldche reicht wegen feh-
lender freier Ladungstrager das durch die Tunnelspitze erzeugte elektrische Feld viel
tiefer in die Halbleiteroberfliche hinein. Der Verlauf des spitzeninduzierten Potenti-
als endet deshalb nicht an der Oberfldche. Fiir kleine Tunnelabstinde oder geringe
Dotierung kann der Potentialabfall vollstindig im Halbleitermaterial liegen (ideale
Schottky Barriere). Das effektive Tunnelpotential fiir Elektronen in Oberflichenzu-
stinde liegt dann viel niedriger als eU. Die Einfliisse auf die Energieniveaus an der
Oberfldche (spitzeninduzierte Bandverbiegung) konnen abgeschitzt werden
[Bin 86¢]. Gerade fiir dotierte Halbleiter kann dieser Effekt ortsabhingig variieren
und die daraus resultierenden Tunnelstrominderungen Oberflachentopographien
vortduschen [Tek 89]. Fiir die in den vorliegenden Untersuchungen verwendeten
hohen Tunnelspannungen kann dieser Effekt vernachldssigt werden [Dom 98].

Die geringe Ladungstragerkonzentration flihrt zu einem weiteren Effekt. Die Or-
te von geladenen Fehlstellen oder die verschiedenen Potentialverhéltnisse an den
Gitterpldtzen in einer Halbleiterheterostruktur konnen die Tunnelwahrscheinlichkeit
drastisch dndern. Durch verschiedene Tunnelspannungen komplementérer Polaritit
ist es Feenstra et al. gelungen, die unterschiedlichen Tunnelwahrscheinlichkeiten der
Gallium- und Arsen-Gitterplitze in GaAs auszunutzen und selektiv sichtbar zu ma-
chen [Fee 87b].

Bei Rastertunnelmikroskopuntersuchungen an Halbleitern sollten die Tunnel-
strome wenige 100 pA keinesfalls {iberschreiten, denn hohe Stromdichten fiithren zu

einer Beschadigung und Modifikation der Oberflache.

4.1.3 RKM-Messungen

Ein Rasterkraftmikroskop kann ohne apparative Verdnderungen nur durch An-

wendung eines bestimmten MeBmodus neben der Topographie auch selektiv die ver-
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schiedene Krifte an einer Oberfliche messen. Die meisten der auftretenden Krifte

besitzen unterschiedliche Wechselwirkungsreichweiten oder konnen durch die Wahl

spezieller Sensormaterialien selektiv detektiert werden. Z. B. das Bitmuster einer
beschriebenen PC-Speicherplatte kann durch die Verwendung einer mit ferromagne-
tischem Material bedampften MeBspitze sichtbar gemacht werden (MFM = Magnetic

Force Microscope). Eine Selektion der auftretenden Krifte kann durch ihre Ab-

standsabhéngigkeit erreicht werden. Die kurzreichweitigen Wechselwirkungen (eini-

ge Angstrom) wie die Austauschwechselwirkungen bei kovalenten Bindungen, die
ionische AbstoBung der Elektronenwolken, der Casmir Effekt [Rau 98] oder die me-
tallische Adhésion [Fer 85] konnen allein durch Vergroferung des Spitzen-Proben-

Abstandes vernachlissigt werden (Anm.: Auch in der Rasterkraftmikroskopie ist ein

Nicht-Kontakt-MeBmodus moglich, s. u.). Relevant sind dann nur noch die verblei-

benden langreichweitigen van der Waals und Kapillarkrifte, sowie Kréfte elektrosta-

tischer und magnetischer Natur. In vielen Anwendungen beruht die Rasterkraftmi-
kroskopie auf dem mechanischen Kontakt zwischen Spitze und Probe. Dabei kommt
es generell zu einer oberflichenmodifizierenden Wechselwirkung. Wegen der lan-
greichweitigen Wechselwirkungskréifte besitzt das Rasterkraftmikroskop eine
schlechtere Auflosung als das Rastertunnelmikroskop.

Im fol genden werden die verschiedenen Mefimodi, in denen ein Rasterkraft-
mikroskop betrieben werden kann vorgestellt.

e Das Rastern mit konstanter Auflagekraft ist ein einfach realisierbarer und gut in-
terpretierbarer Mefmodus ("constant force mode"). Die MeBspitze wird in mecha-
nischen Kontakt mit der Probe gebracht und tiber die Oberfldche hinwegbewegt.
Ein Regelkreis hilt die Auflagekraft wihrend der Messung konstant. Das Aus-
gangssignal der Regelung wird digitalisiert und als Topographiesignal in einem PC
weiterverarbeitet. Wird die Lichtzeigermethode als Auslenkungssensor verwendet
(vgl. Abb. 3.1, Seite 24), konnen in diesem Modus gleichzeitig auch Reibungs-
messungen auf der Probenoberfliche durchgefiihrt werden. Auf Proben kleiner
Korrugation kann durch Kurzschlu3 der Regelung die Hebelarmauslenkung direkt
als Topographiesignal verwendet werden ("constant height mode"). Der Nachteil
dieses Verfahrens sind die im mechanischen Kontakt oberflichenzerstdrenden
Kraftwechselwirkungen.

e Eine Zerstorung der Probe wird vermieden, wenn die MefBspitze kontaktlos iiber

die Oberfldache gerastert wird ("non contact mode"). Der Hebelarm wird mit dem
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Rasterstellelement in seiner Eigenfrequenz (50 — 100 kHz) angeregt und in einem
Abstand von 3 bis 29 nm {iiber die Probe gefiihrt. Die repulsiven als auch attrakti-
ven Krifte des Probenmaterials wirken je nach Abstand unterschiedlich stark auf
die MeBspitze ein. Dabei verdndern sich Schwingungsamplitude und der Phasen-
winkel zwischen Anregungs- und Eigenfrequenz des Hebelarms. Mit "Lock in"-
Technik und einem Regelkreis kann jeder dieser Parameter zu einer topografischen
Information ausgewertet werden. Die langreichweitigen elektrostatischen, magne-
tischen und van der Walls Krifte liegen im Bereich zwischen 10"'* N bis 10" N
(repulsiv) und bis 10" N (attraktiv) [Bai 92]. Wegen des groflen Proben-Spitzen-
Abstandes konnen lateral hochstens einige Nanometer aufgeldst werden. Das Ab-
bildungsraster besteht aus Linien mit gleichem Kriftegradient ("non contact
mode"). Wegen der Langreichweitigkeit der Wechselwirkungen konnen mit dieser
Methode auch Aussagen iiber geometrisch unerreichbare Vertiefungen oder unter
der Oberfliche gelegenen Orten getroffen werden.

e Der "Tapping"-Modus ist eine Verbesserung des kontaktlosen MeBverfahrens. Die
MeBspitze wird mit groerer Amplitude in Eigenschwingung versetzt und sehr na-
he an die Probe herangebracht (ca. 0.5 — 2 nm). Bei Luftmessungen durchdringt
die MeBspitze dabei die Adsorbatschicht der Oberflache (5 — 10 nm) und beriihrt
mit kleiner Kraft das Probenmaterial. Ist die vertikale Kraftkomponente des in den
Adsorbatfilm "schlagenden" Hebelarms kleiner als die Kapillarkrifte (= 108 N)
wird die Oberflache des Films abgebildet. Das Mikroskopieren von viskosen Fliis-
sigkeiten oder Klebstoffen ist dann moglich. Die auftretenden Reibungs- und
Normalenkréfte sind vernachldssigbar oder sehr klein. Der "Tapping"-Modus ist

ein zerstorungsfreies MeBverfahren und fiir Vakuumumgebungen priadestiniert.

Rasterkraftmikroskop-
aufnahme

Rastertunnelmikroskop
aufnahme

Abb. 4.4: Vergleich der Mikroskopiemethoden an der gleichen Oberfliche
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Die beiden in den vorliegenden Untersuchungen verwendeten Rastertunnelmi-
kroskope und das Rasterkraftmikroskop wurden ausschlie8lich im geregeltem Modus
einer konstanten Wechselwirkung betrieben ("constant current", "constant force con-
tact mode"). In Abbildung 4.4 werden die beiden Mikroskopiemethoden an einer
metallischen Kalibrierungsstruktur (Gitterkonstante 288 nm) verglichen. Die feinen
Sub-Strukturen der mit Wolfram bedampften Oberfliche werden von dem Raster-
kraftmikroskop nicht aufgeldst. Die hohe vertikale Auflosung des im Rastertunnel-
mikroskopaufnahme begriindet sich im wesentlichen in der exponentiellen Abhéin-

gigkeit der Wechselwirkung.

4.2 Kalibrierung

Die Positioniereinheit des neu konstruierten Rastertunnelmikroskops mufite ka-
libriert werden. Die beiden anderen Mikroskope (Rasterkraftmikroskop, "easyScan'-
Rastertunnelmikroskop) wurden kalibriert iibernommen. Auf Seite 66 sind die Pro-
bleme, die ein unkalibrierter piezokeramischer Positioniermechanismus mit sich
bringt, vorgestellt. Wenn mdglich, sollten die Kalibrierproben die gleichen GroBen-
ausdehnungen besitzen wie die unbekannten Oberfldchen, die es zu untersuchen gilt.
Zur lateralen Kalibrierung standen periodische Strukturen in der GroB3e von 288 nm
zur Verfiigung. Die vertikale Aktuatorausdehnung wurde mit Hilfe zweier optischer
Interferenzmethoden der Elektrodenspannung zugeordnet und an atomaren Goldstu-

fen liberpriift.

4.2.1 Laterale Kalibrierung

Die Rastertunnelmikroskop-Untersuchungen wurden mit quadratischen Raster-
bereichen von bis zu 1 um Kantenldnge, bei sehr flachen Proben (ITO) bis zu 3 pm,
durchgefiihrt. Bei groBeren Rasterbereichen wird die Oberfldchenkorrugation zu
stark. Wegen der groBen Offnungswinkel der Tunnelspitzen und der damit einherge-
henden schlechten Auflosung macht die Verwendung eines Rastertunnelmikroskops
in diesen Bereichen keinen Sinn. Hierzu wurde das Rasterkraftmikroskop eingesetzt.
Der Ausdehnungskoeffizient der Piezokeramik kann fiir die beiden Achsenrichtun-
gen x, y unterschiedlich sein. In den verwendeten Rasterbereichen ist dieser Effekt

jedoch vernachldssigbar. Deshalb konnte eine einzige Elektrodenspannung-
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Ausdehnungs-Zuordnung sowohl fiir die x- als auch die y-Kalibrierung verwendet
werden.

Als Kalibrierstruktur stand ein Strichgitter mit einem Gitterabstand von 288 nm
+ 1.5 % zur Verfiigung (vgl. Abb. 4.5). Zur Herstellung wurde eine Halbleiterprobe
holographisch belichtet, angeédtzt und anschlieBend mit Wolfram beschichtet
[Mox 99]. Die Oberfliche kann mit einem Rastertunnelmikroskop untersucht wer-

den.
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Abb. 4.5: RTM: Kalibriergitter (Abstand 288 nm) in 2D- und 3D-Darstellung

Die Kalibrierung wird zunéchst mit einem beliebigen, linearen Proportionalitits-
faktor angesetzt. Anschlieend kann die Oberfliche in verschiedenen BildgroB3en
gemessen werden. Die Einstellung des Rasterbereichs in SCAN variierten in den
vorliegenden Messungen zwischen 0.2 % und 15.5 %. Die Prozentangabe bezieht
sich auf den maximalen Rasterbreich und ist selbst linear. Die eigentliche Kalibrie-
rung findet erst in der graphischen Darstellung statt. Mit der Kalibrierfunktion wer-
den die lateralen Achsen der Abbildung gestreckt.

Uber die abgebildeten Kalibrierstrukturen kann jedem MeBbild ein Mafstab zu-
geordnet und damit der maximale Rasterbereich bestimmt werden. In SCAN kdénnen
nur quadratische Rasterbereiche eingestellt werden. Trégt man die maximale Raster-
weite (=Seitenléinge des Mikroskopbildes) gegen den Rasterbereich in [%] auf, dann
ist die resultierende Regression die gesuchte Zuordnung von Spannung zu Ausdeh-
nung (vgl. Abb. 4.6). Das Polynom 2. Grades kann im Programmcode von SCAN
implementiert werden.

Aus der Regression ergibt sich ein maximaler Fehler der lateralen Gréf3enanga-

ben von + 1.5 % sowie ein maximaler Rasterbereich von 19,012 x 19,012 umz. Der
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minimale Rasterbereich wird durch die Software bestimmt und betrigt etwa
12 x12 nm?. Bei 300 x 300 Bildpunkten ergibt das eine maximale laterale Aufldsung
von 0.04 nm. Dieser theoretische Wert wurde durch die experimentellen Parameter
(Spitzenradius, Probenverunreinigungen, Stérungen) allerdings nicht erreicht. Die

reale Auflosung hingt wegen des Wechselwirkungsmechanismus auch von der Probe

ab.
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Abb. 4.6: Ausgleichspolynom 2. Grades zur Kalibrierung der lateralen Aktua-
torausdehnung

4.2.2 Vertikale Kalibrierung

Fiir die vertikale Kalibrierung standen zwei interferometrische Methoden zur
Verfligung. Ein Michelson-Interferometer konnte mit wenigen Umbauten den gesam-
ten Mikroskop-MeBkopf (vgl. Abb. 3.6, Seite 37) inklusive Flansch aufnehmen und
zur Bestimmung von Ausdehnungen von einigen 100 nm benutzt werden. Neben den
piezokeramischen Aktuatoren konnte auf diese Weise auch der Mechanismus zur
Grobannidherung, eine motorangetriebene Hubstange (vgl. Abb. 3.5, Seite 33), kali-
briert werden. Das duBlere piezokeramische Rohrchen wurde in die Kalibrierungs-
Messungen nicht einbezogen. Die fiir den Mefbetrieb notwendige Eigenschatft ist die
maximale Ausdehnungsfihigkeit des duBleren Rohrchenaktuators, der thermische
Driften ausgleicht, und einen Teil der Grobannidherung darstellt.

Eine weitere Mdoglichkeit zur vertikalen Ausdehnungsbestimmung besteht in der

Nutzung des Rasterkraftmikroskops. Mit dem als Abstandssensor dienenden inte-
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grierten Fabry-Perot-Interferometer kdnnen durch einen speziellen Aufsatz auch ex-
terne Lingendnderungen gemessen werden.

Das Material beider Rohrchenaktuatoren besitzt eine transversale piezoelektri-
sche Ladungskonstante von ds; = 140 1072 m/V. Mit der Beziehung AL = Piezoldn-
ge - d3; - Elektrodenspannung / Wandstirke lassen sich die nominellen Ausdeh-
nungen der Aktuatoren bestimmen [Pic 99]. Die Ausdehnungskoeffizienten betragen

7.0 nm / V fur das innere Rohrchen und 8.4 nm / V fiir den du3eren Aktuator.

A. Michelson-Interferometer

Im klassischen Aufbau des Michelson-Interferometers wird eine paralleler La-
serstrahl (J = 1 mm, A = 632.8 nm) [1.Achse] durch einen Strahlteiler in zwei ortho-
gonale Achsen zerlegt [2., 3. Achse] und auf Spiegel gelenkt. Das in die Einfallsrich-
tung reflektierte Licht beider Spiegel gelangt {iber den Strahlteiler in eine VergrofBe-
rungslinse [4. Achse], die das Interferenzbild der Teilstrahlen aus der 2. und 3. Achse
auf einem Schirm sichtbar macht. Wird einer der Spiegel parallel zu seiner Strahl-
achse verschoben, wechselt auch das Interferenzbild. Der Lichtstrahl der 2. Achse
wird flir die Kalibrieranwendung mit einem weiteren Spiegel aus der Horizontalen in
eine vertikale Achse umgelenkt. Ein goldbedampftes Kunststoffplattchen, das wahl-
weise auf das innere oder duflere piezokeramische Rdohrchen gelegt werden kann,
reflektiert den Laserstrahl. Beriicksichtigt man den aus der Umlenkung hervorgeru-
fenen zusitzlichen Phasensprung von A/2, dann erhélt man fiir den Wechsel von Ma-
ximum tiber Minimum zu Maximum (0. Grades) eine Lingendnderung der 2. Licht-

achse von A/4.

3. Achse

He-Ne-Laser -Mikroskop—MeBkopf

auf Vakuumflansch

Motor/Getriebe zur
B! Grobanniherung

Abb. 4.7: Aufbau des Michelson-Interferometers mit Rastertunnelmikroskop-
Mefkopf
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In mehreren MeBreihen wurden die Léangen beider Aktuatoren durch Elek-
trodenspannungen zwischen 30 V und 140 V geédndert. Zu jedem Maximum- Mini-
mum-Maximum-Wechsel (=A/4) in diesem Bereich wurde die Spannungsdifferenz
bestimmt. Aus dem arithmetischen Mittel der Spannungsdifferenzen ist der Ausdeh-
nungskoeffizient fiir den inneren Aktuator auf 6.35 nm/V berechnet worden. Die
mittlere quadratische Abweichung betrigt £ 0.89 nm / V (= 14%)).

In der Grobanndherungsphase wird der Rasteraktuator durch einen Motor mit
Untersetzungsgetriebe (5752:1) an die Probe herangefahren (vgl. Seite 48). Die An-
zeige am Bedienpult ist den Umdrehungen des Motors proportional. Zur Kalibrie-
rung der Anndherung wurde die Differenz der Zéhlerstinde zwischen je 10 Maxi-
mum- Minimum-Maximum-Wechseln bestimmt. Die Anderung des Zihlerstands

von 1.0 entspricht einer Annéherung der Hubstange um (0.49 + 0.1) pm.

B. Fabry-Perot-Interferometer
In Abbildung 3.14, Seite 60 ist das Schaltbild des Rasterkraftmikroskops skiz-

ziert. Das Ende einer Glasfaser und die Riickseite des Hebelarms bilden ein Fabry-
Perot-Interferometer. Wird die MeBspitze durch die Oberflachenstruktur niher an die
Glasfaser gedriickt und der Abstand d zwischen MeBspitze und Glasfaser verkleinert,
andert sich das Interferenzbild am anderen Glasfaserende des Richtkopplers. Eine
Anderung von d um A/2 fiihrt zu einem Maximum-Minimum-Maximum-Wechsel,
wenn der Regelkreis des Rasterkraftmikroskop unterbrochen ist. Mit einer speziellen
Konstruktion kann das Rasterkraftmikroskop auf das Rastertunnelmikroskop mon-
tiert werden, so dal} etwa die Stelle der Probenoberfliche von dem oberen Ende des
Rasteraktuators des Rastertunnelmikroskops eingenommen wird (vgl. Abb. 6 im An-
hang Seite 120). Mit der Grobanndherung des Kraftmikroskops wird die Spitze auf-
gesetzt. Eine Langendnderung des inneren Aktuatorrohrchens fithrt zu Helligkeits-
wechseln an der Photodiode des Rasterkraftmikroskops. Das damit alternierende z-
Signal wird zusammen mit der Spannungsrampe zur Anderung der Aktuatorlinge
von einem Speicheroszilloskops aufgezeichnet.

Zu verschiedenen Spannungsrampen zwischen 50 V und 150 V wurden die Ma-
ximum-Minimum-Maximum-Wechsel bestimmt. Aus der Wellenldnge der Halblei-
terlaserdiode von A = (780 % 0.5) nm konnte der Ausdehnungskoeffizient des inneren
Rasteraktuators zu 7.80 nm/V quantifiziert werden. Die Interferenzmuster waren

u.a. wegen der schwachen Laserleistung nicht immer symmetrisch (Storungen). Zu-
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sammen mit den Ableseungenauigkeiten von Periodenlédnge und Spannungsdifferenz
kann der GroBtfehler des Ausdehnungskoeffizienten zu £ 1.23 nm /V (=16%) ange-

geben werden.

Zeit[025DIV]

Elektrodenspannung / \

[2V/DIV]

A

Helligkeitswechsel an | & : i :1
der Photodiode
[0.02V/DIV]

Abb. 4.8: Interferenzbild bei Abstandsvariation durch Anderung der Elek-
trodenspannung am Rasteraktuator

Aus den beiden Kalibrierungs-Methoden ergibt sich eine Aktuatorausdehnung
von 7.07 nm / V, die sehr nahe an den aus den Datenblattangaben berechneten Wert
von 7.0 nm /V heranreicht. Die Genauigkeit dieser Angabe reicht aus, um einzelne
atomare Stufen auf Gold (vgl. Abb. 4.9, Seite 77) oder GaN (vgl. Kap. 4.5,
Seite 109) von doppelten unterscheiden zu kénnen. Die maximale Ausdehnungsbe-
reich des Rasteraktuators erstreckt sich damit bis 20 V-14.7-7.07 nm / V =2.08 um.
Das maximale vertikale Auflosungsvermdgen im Hochvoltbetrieb folgt dann aus der
ADC Auflésung von 2'° zu 0.64 A. Die reale Grenze der Aufldsung hingt jedoch
stark von den Probeneigenschaften und der Spitzenform ab. Zur Uberpriifung wurden
Messungen an einer Kalibrierungsprobe (Goldfilm auf Metall) der Firma Nanosurf
durchgefiihrt. Gold besitzt die Eigenschaft atomare Stufen auszubilden, wenn es in
einer Hp-Flamme getempert wurde [Bin 84a]. Die Messungen an einer élteren Probe
(9 Monate Luftlagerung) waren durch Vibrationen und Oberfldchenverunreinigungen
beschrinkt. Dennoch konnten atomare Stufen auf der Goldschicht abgebildet werden.

Die Grenze der vertikalen Auflosung (0.64 A) im Hochvoltbetrieb (+ 150 V
Elektrodenspannung) konnte durch Messungen an goldbedampftem Glimmer (Mica)
gezeigt werden. Glimmer ist ein sehr hitzebestindiges, transparentes Mineralgestein.

Die verschiedenen Derivate werden nach ihren Abbaugebieten benannt. Der "Mus-
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covite"-Glimmer (KAI[AISi3010](OH,F),) ist die in der Rastersondenmikroskopie
am héufigsten eingesetzte Art. Das in Schichten angeordnete Material spaltet entlang
der schwachen K-O-Ionenbindungen und bildet so stiickweise atomar glatte Oberfla-

chen aus und ist damit als Probentridgermaterial besonders geeignet [Hur 71].

FO.40

F0.30
£

FQ.20 =

FO10

i i . ¥ a.00
O 10 20 30 40
(Schnittlinie ist auf der Probe als
schwarzer Strich eingezeichnet)

Abb. 4.9: RTM: Atomare Stufen einer Goldoberfldche an Luft (Up=-0.05V,
I=1nA)

Der Glimmer wurde zunéchst gespalten und mit einer diinnen Goldschicht
(<100 nm) bedampft und anschlieend in einer H,-Flamme getempert. In Abbildung
4.10 sind atomar glatte Fldchen zu erkennen. Die Oberfliche ist zur (x,y)-Raster-
ebene leicht verkippt, so daBl auf diesen Fliachen die vertikale Auflosungsgrenze des

Mikroskops sichtbar wird.
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Abb. 4.10: RTM: Goldbedampfte Spaltoberfliche von Glimmer (getempert). Die
sichtbaren Stufen der Schnittbilder, bilden die ADC-Schrittweite von
0.64 4 ab
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4.3 VO,

Die oxidischen Verbindungen der Ubergangsmetalle besitzen aufgrund ihrer
nicht vollbesetzten 3d-Schalen besondere physikalische Eigenschaften. Vanadiumdi-
oxid zeigt einen temperaturabhiingigen Halbleiter-Metall-Ubergang bei etwa 68°C.
Der mit dem Halbleiter-Metall-Ubergang einhergehende Wechsel von optischen und
elektrischen Eigenschaften macht das Ubergangsmetalloxid fiir spezielle technische
Anwendungen interessant. So kann das Material z. B. als Stellglied in der Reglung
von thermischen Stérungen in optischen Systemen sowie in der elektronischen Tem-

peratursensorik eingesetzt werden.

4.3.1 Eigenschaften und Herstellung

80 80
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Abb. 4.11: (a) Transmissionsspektrum einer VO,-Schicht in der halbleitenden
und in der metallischen Phase. (b) Darstellung der Schalthysterese
bei der Ubergangstemperatur Tc = 66°C fiir A = 2000 nm[Bur 99b]

Am 1. Physikalischen Institut ist das Vanadiumdioxid (VO,) seit mehreren Jah-
ren Forschungsgegenstand. Ziel ist es, die temperaturabhéngigen optischen Eigen-
schaften des transparenten Vanadiumdioxid fiir die Anwendung als energiesparende

Architekturglasbeschichtung zu verstehen und zu optimieren. Fiir den infraroten bis
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sichtbaren Spektralbereich stellen VO,—beschichtete Glasfenster ein temperaturab-
héngiges Filter dar (vgl. Abb. 4.11 a). Eine thermochrome VO,—Fensterbeschichtung
soll im Idealfall bei AuBentemperaturen > T = 20° C die Sonnenstrahlung vollstén-
dig reflektieren und so das Autheizen des Innenraums durch das einfallende Licht
verhindern. Die Energiemenge zur Bereitstellung der Raumkiihlung kdnnte reduziert
oder sogar eingespart werden. Zur Maximierung der Energieeinsparung wird eben-
falls ein Teil des roten sichtbaren Spektralbereichs reflektiert, das der Schicht eine
leichte Brauntonung verleiht. Bei Unterschreitung der Halbleiter-Metall-
Ubergangstemperatur Tc verliert das Vanadiumdioxid seine reflektierende Wirkung
und die einfallende Infrarotstrahlung triagt zur Beheizung des Raumes bei (thermoch-
romes Verhalten). Im Gegensatz zu den elektrochromen Schichten, deren Absorpti-
onsverhalten sich durch Anlegen einer Spannung verdndern 14Bt, werden bei den
passiven VO,—Fensterbeschichtung Herstellungs- bzw. Wartungskosten und Energie
fiir die aktive elektronische Reglung eingespart.

Der Halbleiter-Metall-Ubergang ist ein reversibler Phaseniibergang erster Ord-
nung. Unter Normalbedingungen (Raumtemperatur) liegt der VO,-Einkristall in der
halbleitenden Phase vor. Bei 68°C édndert er seine atomare und elektronische Struktur
und zeigt metallische Eigenschaften. Im Gegensatz zum Einkristall verlduft der re-
versible Phasenwechsel in der polykristallinen Beschichtung nicht sprunghaft son-
dern folgt einer Hysterese (vgl. Abb. 4.11 b, Seite 78). Als Sprungtemperatur wird
die der Mitte des Phaseniibergangsbereichs zugeordnete Temperatur definiert. Mit
zunehmender Polykristallinitdt wird auch die Breite des Phaseniibergangs gréfer und
die kritische Temperatur fiir den Phaseniibergang T¢ nimmt ab. Die Stirke des Hy-
stereseverhaltens hingt von Gréfe der Mikrokristallite ab. Wegen der besonderen
energetischen Verhiltnisse an der Krongrenzen wird hier die Ausbildung der Nieder-
temperaturphase auch bei Temperaturen < T¢ gestort [Beg 78]. Innerhalb des Korns
liegt bei T < T¢ die halbleitende Phase vor. Der polykristalline Festkorper besteht
somit zu einem Teil aus der metallischen Phase, die sich erst bei einer Temperatur-
differenz von einigen Grad vollstdndig in die halbleitende Struktur umwandelt.

Die atomare Struktur des Vanadiumdioxids 148t sich in der metallischen Phase
als tetragonales Translations-Gitter (Rutil-Gitter) beschreiben. Jedes Vanadiumatom
(Oxidationszahl +IV) wird von sechs Sauerstoffatomen in einer Oktaederform umge-
ben. Die Vanadiumatome sind entlang der orthogonalen Kristallachsen a, b, ¢ posi-

tioniert. Es kommt zu einer Uberlappung des Vanadium-3d-Bandes mit den
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2p-Orbitalen des Sauerstoffs am Ferminiveau. Zusammen mit einem halbgefiillten
3d-Band ist diese Anordnung fiir den metallischen Charakter dieser Phase verant-
wortlich. Bei Unterschreitung der kritischen Temperatur T¢ verliert VO, das fiir Me-
talle typische hohe Reflexionsvermogen gegeniiber Infrarotstrahlung und verhélt sich
elektrisch wie ein halbleitendes Material. Wegen der Gitterstrukturinderung sind die
3d-Binder entartet, und das pd-Bindungsorbital ist {iber das Ferminiveau verschoben.
Es entsteht eine Bandliicke von 0.65 eV [Nie 00]. Mit Tunnel-Spektroskopiemes-
sungen konnten freie Valenzen des Vanadiumatoms an der Oberfldche ("dangling
bonds") bei einer Energie von 0.1 eV bestimmt werden [Osh 92]. Damit in Tunnel-
experimenten ein mef3barer Strom fliet, muf3 die positive Tunnel-Spitzenspannung
0.2 eV tberschreiten, weil das Valenzband von VO, um 0.2 eV unterhalb der Fer-
mienergie liegt [Shi 90]. In der halbleitenden Phase befinden sich die Vanadium-
atome nicht mehr im Zentrum des Sauerstoffoktaeders. Sie werden entlang der ehe-
maligen a- und c-Achse (Rutilstruktur) verschoben, so daf3 die c-Achse mit der a-
Achse jetzt einen Winkel von 123° bildet. Die neue Einheitszelle kann als ein V,0,-
Komplex in einer monoklinen Gitterstruktur interpretiert werden.

Wegen der fiir Ubergangsmetalle typischen Multivalenz konnen die Vanadium-
Oxidationsstufen zwischen II und V variieren. Die stabilen oxidischen Vanadium-
verbindungen kommen in verschiedenen stéchiometrischen Kombinationen von VO
bis VO;3 vor [Bur 99b]. Die Abscheidung von reinem VO, gelingt beim Sputtern,
wie es grof3technisch zur Beschichtung eingesetzt wird, nur in einem schmalen Pro-
zefifenster der Parameter Temperatur, Substratmaterial und Partialdriicke. Unter
Verwendung eines hochreinen Vanadiumtargets und eines Argon-Sauerstoff-
Gemischs als Sputtergas konnten in einem reaktiven Hochfrequenzsputterprozel3
VO,-Schichten unter 100 nm auf Quarzglas-Scheibchen (Suprasil, 14 x 30 mm?)
abgeschieden werden.

Die aktuellen Forschungsziele bestehen in der Absenkung der idealen Herstel-
lungstemperatur von 500°C auf unter 300°C und einer Verkleinerung der Hysterese-
breite bei einer Schalttemperatur im Bereich von 20 — 30°C. Man versucht mit hohen
Dotierungen von Fluor und Wolfram, die elektronischen und strukturellen Eigen-
schaften zu beeinflussen. Der Einbau von Fremdatomen verdndert die Lage der
Sprungtemperatur und der spektralen Reflektionskante. Gleichzeitig vergroBBert sich
aber auch die Breite der Schalthysterese. Mit Hilfe von massiven Wolframeinsitzen

im Sputtertarget und Beimischung von Trifluormethan zum Sputtergas kdnnen die
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Dotiermaterialien im Herstellungsprozel} integriert und dosiert werden. Eine Verbes-
serung der Kristallinitdt bei Herstellungstemperaturen unter 300°C konnte durch die
Verwendung einer TiO,-Zwischenschicht auf dem Quarzsubstrat erreicht werden.
Ti0, besitzt eine geringe Gitterfehlanpassung von etwa 1.5 % gegeniiber VO, und
unterstiitzt damit das Niedertemperaturwachstum [Chr 99].

Zur Charakterisierung der Schichten werden unter anderem Leitfahigkeitsmes-
sungen eingesetzt. Die Giite der halbleitenden und metallischen Phase 146t sich damit
temperaturabhéngig quantitativ gut unterscheiden. Der spezifische Widerstand einer
polykristallinen Vanadiumschicht wird aber nicht nur durch den Phasenzustand son-
dern auch durch die differierende Leitfdhigkeit an den Korngrenzen verdndert. Allein
durch die Messungen der Leitfdhigkeit kann daher die Qualitit der Schicht nicht be-
urteilt werden. Auch XRD-Messungen (X-Ray Diffraction) konnen wegen der gerin-
gen Signalintensitdten aus den sehr diinnen Schichten keine préizisen Ergebnisse lie-
fern. Die Kristallinitit der Probe ist aber wegen der phasenbeeinflussenden Verhalt-
nisse an den Korngrenzen ein wichtiger Optimierungsparameter. Untersuchungen mit
dem Rasterkraft- oder Rastertunnelmikroskop erweisen sich hier als ideale Ergén-
zung. Mit diesen Oberflichenanalysemethoden kdnnen zwar nur bedingt Aussagen
tiber die Volumenverhéltnisse getroffen werden, aber durch SIMS-Messungen (Se-
condary Ton Mass Spectrometry) konnte gezeigt werden, dal3 die Kristallinitdt der
Oberfliche mit den stochiometrischen Verhédltnissen des Vanadiumoxids im Volu-
men  korreliert [Bur 99b]. Anhand der Oberflichenrauhigkeiten (RMS-
Roughness = mittlere quadratische Hohenabweichung, vgl. Kap.3.2.4, Seite 56)
konnte mit dem Rasterkraftmikroskop eine untere Grenztemperatur ermittelt werden
(etwa 200° C) in der noch reine VO,-Kristallite aufwachsen kénnen [Fra 99]. Die
Dotierungen mit Fluor oder Wolfram beschrinkt das Wachstum von
VO,-Einkristallen. Daraus folgt, da3 der makroskopische Festkdrper hauptséchlich
aus vielen kleineren Kristalliten aufgebaut ist. Dies driickt sich auch in einer gerin-
gen Oberflachenrauhigkeit aus und kann mit dem Rasterkraft- oder Rastertunnelmi-

kroskop quantitativ erfallit werden.

4.3.2 Texturierungen

Im Laufe der Optimierungsuntersuchungen konnten wiederholt Texturierungen

auf den Vanadiumoberflachen nachgewiesen werden. Andere Autoren konnten Vor-
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zugsrichtungen im Wachstum von VO, anhand von TEM-Messungen (Transmissi-
ons Elektronen Mikroskop) feststellen [Roz 68]. In Abbildung 4.12 sind deutlich
Texturierungen der Oberflachenstrukturen von rechts unten nach links oben zu er-
kennen. Aus dem Auftreten von Texturierungen konnten keine direkten Korrelatio-
nen zur Leitfahigkeit oder dem Schaltverhalten der Schichten gefunden werden. Alle
derart strukturierten Proben besitzen, wie die nicht texturierten Proben mit identi-
schen Herstellungsparametern, grof3e Mikrokristallite. Dies wiederum fiihrt zu einer

guten Leitfahigkeit.

ann

Abb. 4.12: RKM: Fluordotiertes , halbleitendes VO; auf TiO, (Probe #150),
Sputtertemperatur 300° C, RMS-Roughness 2.16 nm (Beleuchtungs-
darstellung, Kantenhéhen von wenigen Nanometern)

Im Rahmen dieser Arbeit wurden mit dem Rastertunnelmikroskop weiterfiih-
rende Untersuchungen an den ausgerichteten Komplexen derselben Probe mit sehr
viel hoherer Auflésung durchgefiihrt. In Abbildung 4.13 ist ein fiir die Oberfliche
typisches MefBbild dargestellt. Die Texturierung verlduft hier senkrecht durch den
Bildausschnitt. Das VO, beginnt an winkligen Stegen (EinschluBwinkel 97° - 123°)
zu wachsen. Die Stege besitzen eine Hohe von bis zu 1.5 nm. Nach etwa 10 nm —
25 nm setzt sich nur der im Bild senkrecht angeordnete Steg durch. Der zweite, ho-
rizontale Arm wird in seinem Wachstum durch andere senkrecht verlaufende Stege
behindert. Die vertikalen Arme besitzen eine Linge von 40 nm — 60 nm und vermit-
teln damit in groBeren Rasterbereichen (vgl. Abb. 4.12) eine Texturierung. Die fla-

cheren Stege besitzen in der Regel einen kleinere Offnungswinkel bis zu ca. 100°.
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Mit zunehmender Hohe verwachsen die Spitzen und der Winkel vergroBert sich zu
ca. 120°. In den Rasterkrsftmessungen in Abbildung 4.12 finden sich ebenfalls Ein-
schluBwinkel in der GroBenordnung von 120°. Der Winkel ist exemplarisch an zwei
Komplexen eingezeichnet und stellt eine Pfeilspitze dar, die in Richtung der Textu-

rierung zeigt.

Abb. 4.13: RTM: Fluordotiertes, halbleitendes VO; auf TiO, (Probe #150),
Sputtertemperatur 300° C, RMS-Roughness 0.96 nm (Beleuchtungs-
darstellung, Us=1.5V, I=500pA)

Die Herkunft der Strukturierungen ist unklar. Nach XRD-Messungen scheint die
Ti0,-Zwischenschicht nur amorphe Struktur zu besitzen, die somit keine Wach-
stumsrichtung vorgeben kann. Allerdings ist die Rontgenbeugung ein flichenmit-
telndes Verfahren, das kleine kristalline Bereiche nicht nachweisen kann. Strukturen
in der beobachteten Gréf3enordnung konnen auch durch Temperatur- und Konzentra-
tionsgradienten entstehen. Betrachtet man die Texturierung mit dem hochauflosen-
den Rastertunnelmikroskop, so ist eine Entstehung der Strukturierung aufgrund von
kristallographischen Vorgaben der Zwischenschicht sehr wahrscheinlich.

Rozgonyi und Hensler konnten durch REM-Messungen an VO,, das auf eine
(001) Ti0,-Zwischenschicht aufgewachsen worden war, ebenfalls Strukturierungen
wie sie in Abbildung 4.12, Seite 82 dargestellt sind beobachten [Roz 68]. Auch in
ihren Messungen lassen sich unter den verschiedenen Offnungswinkeln meistens
120°Winkel feststellen (vgl. Abb. 4.14). Die Texturierung wurde in dieser Veroffent-

lichung nur auf Proben mit einer (001) TiO,-Zwischenschicht beobachtet. Am
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L. Physikalischen Institut wurden allerdings auch Texturierungen gleicher Art auf

VO,-Schichten mit SiO,-Zwischenschicht festgestellt [Fra 99].

Abb. 4.14: (REM) VO; auf (001) TiO; [Roz 68]

Erst durch die Untersuchungen mit dem Rasterkraft- und dem Rastertunnelmi-
kroskop konnten bei bestimmten VO,-Proben Texturierungen der Oberfliche sicht-
bar gemacht werden. Durch Texturierungen bleiben die Materialeigenschaften nach
den bisherigen Erkenntnissen unverdndert und sind deshalb z. B. in Hall-Messungen
nicht nachweisbar. Der Enstehungsmechanismus der makroskopisch geordneten
Strukturierungen ist unklar. Mit den hochauflosenden, rastertunnelmikroskopischen
Messungen konnte zum ersten Mal die Nanostruktur der Texturierung abgebildet
werden. Die daraus gewonnen Erkenntnisse in NanometergroBenordnung koénnen

Kristallstrukturmodellen als Grundlage dienen.

4.41TO

In unterschiedlichen industriellen Anwendungen werden transparente leitende
Schichten benétigt. Wie VO, besitzt das transparente Ubergangsmetalloxid ITO (In-
dium Tin Oxides) metallischen Charakter, den es nur bei extrem hohen Temperatu-
ren verliert. Deshalb wird es ebenfalls als Architekturglasbeschichtung zur passiven
Infrarotabsorption eingesetzt. Wegen seiner hohen elektrischen Leitfdhigkeit sind die
ITO-Schichten auch als Elektrodenmaterial {iberall dort prédestiniert, wo die Kontak-
tierung zusitzlich transparent sein mul3, so z. B. als Elektrodenmaterial auf Solarzel-
len oder in optoelektronischen Bauteilen wie Fliissigkristallanzeigen [Cho 83]

[Oya 92].
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4.4.1 Unbehandelte ITO-Oberflichen

Fast alle Diinnschicht-Herstellungverfahren koénnen fiir ITO-Beschichtungen
verwendet werden. Sie reichen von CVD-Verfahren (Chemical Vapor Deposition)
tiber Aufdampfungsmethoden und Sol-Gel-Techniken bis hin zu gingigen Zerstiu-
bungsverfahren [Vos 77] [Kim 99]. In Zusammenarbeit mit dem I. Physikalischen
Institut werden die Beschichtungen bei der Fa. Balzers Process Systems in einem
teilreaktiven DC-Magnetron-Sputterverfahren (DC = Direct Current) bei verschiede-
nen Substrattemperaturen und einem anschlieBenden Vakuum-Temperungsprozef3
hergestellt. Die Eigenschaften der ITO-Schichten hingen stark von den Herstel-
lungsbedingungen ab.

Die aktuellen Forschungen an unserem Institut konzentrieren sich auf die Ver-
besserung der Leitfahigkeit der Schichten [K16 00]. Mit der fortschreitenden Minia-
turisierung werden transparente Elektrodenmaterialien mit sehr geringem spezifi-
schen Widerstand z. B. in der industriellen Fertigung von Flachbildschirmen erfor-
derlich. ITO-Schichten besitzen etwas 1% der Leitfahigkeit von Silber. Bringt man
eine sehr diinne Schicht Silber von etwa 10 nm zwischen zwei 50 nm dicke ITO-
Schichten, dann bleibt das IMI-Diinnschichtsystem (ITO-Metall-ITO) transparent,
aber die Leitfdhigkeit wird gegeniiber einer gleich dicken Schicht ohne Silbereinla-
gerung um bis zu 25% erhoht [Ben 98].

Abb. 4.15: RTM: Unbehandelte ITO-Oberfliche, max. 3 nm Hohenunterschied,
RMS-Roghness 0.73 nm (Beleuchtungsdarstellung)

Die am Ladungstransport beteiligten Elektronen und Locher werden an den

Korngrenzen gestreut. Die Anzahl und Art der Grenzflichen beeinflussen damit die
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Leitfahigkeit bzw. die physikalisch-optischen Eigenschaften. In den vorliegenden
Untersuchungen konnten mit dem Rastertunnelmikroskop Topographie und Rauhig-
keiten der verwendeten ITO-Oberflichen bestimmt werden (Tunnelparameter:
Up=-(0.05V -0.4V); I=0.1 nA - 1 nA). In Abbildung 4.15, Seite 85 ist das typi-
sche Aussehen einer ITO-Oberfldche dargestellt. Die Strukturen sind mit maximal
3 nm Hohenunterschied auf 60 nm x 60 nm auBBerordentlich flach. Wegen des an Luft
sehr stabilen Tunnelkontakts war es moglich, die ITO-Oberflichen auch in auleror-
dentlich grofen Rasterbereichen von bis zu 4 pum zu vermessen. Die Rauhigkeiten
(RMS) der in Abbildung 4.16, Seite 88 dargestellten Oberflichen betragen von links
oben nach rechts unten: 2.2 nm, 1.5 nm, 1.1 nm, 1.1 nm, 2.2 nm. Gegeniiber kleine-
ren MeBbereichen (vgl. Abb 4.15,, Seite 85 RMS-Roughness = 0.7 nm) dndert sich
die Rauhigkeit nur wenig. Damit stellen die ITO-Schichten ein flaches und leitfahi-
ges Trigermaterial dar, das in der Rastertunnelmikroskopie sehr gut verwendbar ist.

Gegenwirtig besitzt neben wenigen kommerziellen Rasterkraftmikroskopen nur
die Tunnelstrommikroskopie das Potential zur hochaufgelosten Abbildung der sehr
kleinen ITO-Oberflachenstrukturen. Eine kontrastreiche topographische Abbildung
dient damit gleichzeitig als Leistungsmerkmal fiir ein Rastersondenmikroskop
[Hie 92]. In der Literatur finden sich aufler Rastertunnelmikroskopbildern ergénzen-
de Messungen aus TEM (Transmission Electron Microscopy)-Untersuchungen. Zu-
sammen mit den topographischen Informationen konnen mit den TEM-Messungen
Riickschliisse iiber den Wachstumsproze3 und die herstellungsbedingten Leitfahig-
keitsdnderungen getroffen werden. Die Parameter Korngrofle und Kristallinitédt die-
nen dabei als Indikatoren.

Kim et al. beobachteten bei Schichtdicken iiber 300 nm eine Richtungsabhén-
gigkeit der Leitfdhigkeit. Mit Oberflachenabbildungen konnte dieser Effekt durch
Texturierung der ITO-Korner erkldrt werden [Kim 99]. In anderen Untersuchungen
wurden ITO-Schichten mit verschiedenen Zinn-Konzentrationen durch ein Epitaxie-
verfahren hergestellt. Die Proben mit geringer RMS-Roughness (< 6 nm) besal3en
auch gleichzeitig den kleinsten Widerstand [Asi 96]. Kasiviswanathan et al. konnten
mit dem Rastertunnelmikroskop anhand von I-V Messungen die Korngrenzen zwi-
schen den kristallinen ITO-Ko6rnern detektieren [Kas 97]. Sie kamen zu dem Schluf3,
daB zwischen den kristallinen Bereichen amorphe Phasen vorliegen miissten. Schon
Rauf und Walls haben ein polymorphes Wachstum von ITO vorgeschlagen [Rau 91].

In High-Resolution-TEM-Messungen konnten sie amorphe Bereiche zwischen den
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Mikrokristalliten nachweisen. Die Kristallite besaBlen einen durchschnittlichen
Durchmesser von 18 nm. Weil das TEM auch die kleineren Wachstumskeime auf
dem Substrat abbildet liegt dieser Wert um 12 nm unter demjenigen aus Oberfld-
chenmessungen mit dem Rastertunnelmikroskop [Rau 95]. Die GroBe des Durch-
messers wird aus einem flichengleichen Kreis berechnet. In fast allen Abbildungen
liegen die ITO-Ko&rner in ovaler Form vor. Aus XRD-Messungen (X-Ray Diffracti-
on) ist bekannt, dafl die ITO-Schicht ab einer Zinn-Konzentration von tiber 30 %
nicht mehr ausschlieBlich in der kubischen "Bixbyte"-Struktur von reinem In,Os,
sondern teilweise als tetragonale Sn,O-Phase vorliegt [Asi 96]. Ishida et al. konnten
mit XPS-Spektren (X-Ray Photo Electron Spectroscopy) Mikrokristallite aus metal-
lischem Indium innerhalb der ITO-Schichten nachweisen [Ish 93]

In den vorliegenden Topographieuntersuchungen konnten Besonderheiten der
Korn- und Dominengrenzen mit dem Rastertunnelmikroskop gezeigt werden. Erst-
mals wurden mit einem Rastertunnelmikroskop derartige Strukturen in hochster Auf-
16sung abgebildet und untersucht.

Schon Hiesgen et al. haben darauf hingewiesen, dal es sich bei der Abbildung
einer ITO-Oberflaiche mit dem Rastertunnelmikroskop um das Ergebnis einer Fal-
tung aus den topografischen Strukturen von Tunnelspitze und der wahren ITO-
Oberflache handeln kann, weil die von ihnen verwendete Tunnelspitze dhnliche
Oberflachenstrukturen wie die ITO-Schicht besa3 [Hie 92]. In den vorliegenden
Messungen kann dieser Effekt ausgeschlossen werden. Die MeBBsonde war geniigend
spitz, um die kuppelférmigen ITO-Kristallite mit einem Zwischenraum von ca. 1 nm
noch von einander getrennt aufldosen zu konnen. In Abbildung 4.15 sind die einzelne
Korner deutlich zu erkennen. Die grofiten Kristallite besitzen eine Ausdehnung von
ca. 2nmx 12 nm x 22 nm (H x B x L). Die Korngrenzen sind ebenfalls gut sichtbar
und besitzen eine durchschnittliche Tiefe von 1 nm. Die amorphen kdnnen von den
kristallinen Bereichen nicht unterschieden werden.

In groBeren Rasterbereichen, wie in Abbildung 4.16, Seite 88, sind die ITO-
Korner als kleine Punkte erkennbar. Fast alle Korner innerhalb einer Doméne sind
ausgerichtet gewachsen. Der Zwischenraum zur nichsten Doméne besitzt eine Tiefe
von etwa 3 nm. In den ersten vier Bildern in Abbildung 4.16, ist eine auBerordentlich
grofle Doméne zu erkennen, die sich iiber 3 um waagrecht durch die Bildausschnitte

zieht. Diese hohe Polykristallinitdt 1468t auf einen optimierten Herstellungsprozel3
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schlieBen, der sich durch Variation von Substrattemperatur und Sputter-Spannung

dndern 146t [Lat 91] [Hig 93].

Abb. 4.16: RTM: Unbehandelte ITO-Oberfldche, Beispiele fiir Domdnenstruk-
turen. (Die ersten 4 Bilder stellen eine Vergrofierungskette dar, letz-
tes Bild nach Meffortwechsel, colorierte Grauwertdarstellungen)

Nach einem Spitzenwechsel wurden an einem anderen Ort derselben Probe
mehrere Bilder in der Art von Abbildung 4.16 unten rechts gemessen. Anhand der
deutlichen Grenzstrukturen erkennt man, dafl die Dominen detektierbar bleiben,
auch wenn dabei eine Doméine die andere iiberlappt.

Gleichzeitig konnen an dem Bild unten rechts Artefakte, die von der speziellen
Tunnelspitzenstruktur herriithren, identifiziert werden. In Rasterrichtung (von links
nach rechts) wird jede Kante, die zu einer hoherliegenden Doménen fiihrt, repliziert
abgebildet. Die abfallende Kante am Ende der Doméne erscheint dagegen nur ein-
fach. Die replizierten Doménengrenzen (Schattenkanten) liegen etwa 40 nm lateral
und 1 nm vertikal auseinander. Es ist anzunehmen, daf} eine "Doppelspitze" auf der
Tunnelnadel die aufsteigenden Kanten zweimal abgebildet hat. Wenn die in Raster-
richtung zweite Spitze etwa 1 nm tiefer und 40 nm entfernt von der ersten positio-
niert war, dann konnen die Artefakte erklart werden. Auch die fehlende Schattenkan-

te am Ende der Domine bestétigt diesen Ansatz.
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Trotz der Beriicksichtigung der 1 nm Hohendifferenz, die aus der Doppelspitze
resultiert, erkennt man am Schnittbild, da3 jede Doménengrenze durch eine deutliche
Stufe mit 1 -2 nm Hohe gekennzeichnet ist. In den Grauwertbildern fiihrt das zu
einer hellen Umrandung der Doménen. Man kann nicht ausschlieBen, daf3 dieser Ef-
fekt aus der groBeren Tunnelwahrscheinlichkeit an Doménengrenzen herriihrt. In der

Literatur finden sich hierzu bislang keine Untersuchungen.

Abb. 4.17: RTM: Vergroflerung einer herausstehenden ITO-Struktur (links Be-
leuchtungs-, rechts Grauwertdarstellung mit Schnittlinie)

In vielen Oberflichenabbildungen fallen immer wieder Bereiche auf, die erhdhte
Rauhigkeiten aufweisen (vgl. speziell Abb. 4.16, unten links). Dort liegen einige
Kristallite um ca. 1 nm hoher als andere. Sie sind in der Grauwertdarstellung weil3
abgebildet und heben sich hierdurch deutlich hervor. In Abbildung 4.17 ist eine
Struktur dieser Art stark vergrofert dargestellt. Man erkennt, daf3 sich die Topogra-
phie dieser Struktur nicht von der umgebenden Oberfldche unterscheidet. Mit den
vorliegenden Messungen kann keine Aussage iiber die Kristallinitit diese Bereichs
getroffen werden. Aufgrund des glatten und steilen Anstiegs kann es sich aber um
ein ITO-Korn mit einem Wachstum in Richtung der Flachennormalen handeln. Aus
[-V-Messungen konnten hier weitere Erkenntnisse, wie z. B. ein erhohter Zinngehalt,
gewonnen werden.

Eine Doméne besteht aus vielen gleichméBig ausgerichteten Mikrokristalliten,
die von einer sichtbaren Dominengrenze umgeben sind (vgl. Abb 4.16). Das beson-
dere an Abbildung 4.18 ist, dal auch innerhalb von Dominen Stufenstrukturen vor-

kommen konnen. Die Stufen werden sonst als Domédnengrenze interpretiert. Die
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gleichmifBige Ausrichtung der Korner bleibt hier aber tiber die Stufe hinweg erhal-

ten.

Abb. 4.18: RTM: Ausrichtung der ITO-Korner iiber Stufen (1.5 nm - 2 nm) hin-
weg. (links Grauwert-, rechts Beleuchtungsdarstellung)

4.4.2 CdS-"quantum dots" auf ITO

ITO beschichtet Gliaser werden am I. Physikalischen Institut als transparente,
leitfdhige Probentrdger flir Untersuchungen an CdS-"quantum dots" eingesetzt.
"Quantum dots" sind Halbleiterteilchen mit einem Durchmesser von wenigen Nano-
metern, bei denen sich mit dem Ubergang zu kleineren Ausdehnungen auch ihre phy-
sikalischen und chemischen Festkorpereigenschaften zu molekularen Verhaltenswei-
sen wandeln. Durch die sehr geringe Grof3e spaltet die entartete Bandstruktur der
Halbleiterteilchen zu diskreten Energieniveaus auf. Mit der Teilchengrofle kann die
Breite der Bandliicke verdandert werden (reziproke Abhédngigkeit). Damit lassen sich
z. B. unterschiedliche optische Absorptionskanten im sichtbaren Spektralbereich
einstellen, was die "quantum dots" in unterschiedlichen Farben erscheinen 146t. Sie
werden daher auch zur Herstellung von Absorptionsfiltern benutzt. Weiterhin konnen
die Partikel durch breitbandige Lichteinstrahlung zur Emission einer bestimmten
Wellenldnge angeregt werden, was sie als "Tracer"-Teilchen in der Biochemie inter-
essant macht.

Die besonderen Quanteneffekte der Halbleiterteilchen werden auch zur Herstel-
lung von nanometergro3en elektrischen Schaltelementen benutzt. Die Schwierigkeit
besteht hier jedoch in der Kontaktierung der Halbleiterteilchen. Eine weitere Folge
aus den kleinen Abmessungen der "quantum dots" ist, da3 sich etwa gleich viele

Teilchen an der Oberfliche wie im Volumen befinden. Mit definiert modifizierten
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Oberflachen konnen die physikalischen und chemischen Eigenschaften verkniipft
und benutzt werden. Z. B. kénnen die "quantum dots" in speziellen Wirtselektroden
eingelagert und als Photokatalysatoren mit hoher Photostromausbeute verwendet

werden [Wel 93].

Abb. 4.19: (REM) CdSe-"Quantum dots" auf und zwischen zwei gedtzten metal-
lischen Elektroden auf Silizium zur Realisierung eines "Single Elec-
tron Transitor's" [Rot 99]

Fast alle "Quantum dots" sind Sulfide, Selenide, Telluride, Phosphide oder Oxi-
de von Ubergangsmetallen. Ihre Herstellung geschieht durch Fillungsreaktionen in
metallionenhaltigen Losungen mit Natriumpolyphosphat oder AOT (organisches,
bipolares Losungsmittel mit langen Kohlenstoftketten) als Stabilisator. Es entsteht
eine stabile kolloidale Losung. Die langen Phosphat- bzw. Kohlenstoftketten sorgen
fiir elektrostatische und sterische AbstoBung. Uber die Konzentration des Stabilisa-
tors kann gezielt eine GrofBenverteilungen der Partikel eingestellt werden. Unver-
standen bleibt, warum das kolloidale CdS in einem kubischen Zinkblendegitter
wéchst und nicht das hexagonale Wurzitgitter von makrokristallinem CdS ausbildet.

Ziel der aktuellen Forschung ist es, monodisperse Proben mit gleicher Oberfla-
chenbeschaffenheit zu synthetisieren. An "quantum dots", die in breiten Grofenver-
teilungen vorliegen, verschlechtert sich auch die Nutzbarkeit der diskreten Quanten-
eigenschaften. Mit dem Rastertunnelmikroskop sollte Aussagen iiber die von den
Herstellungsparametern abhingige Groenverteilung der Teilchen getroffen werden.

Fiir die Rastertunnelmikroskopuntersuchungen werden die in Pyridin gelGsten
"quantum dots" in einem Tropfen der Losung auf ein ITO beschichtetes Glasplatt-
chen gebracht. Bei einem maximalen Hohenunterschied von 3 nm auf 60 nm (vgl.
Abb. 4.15, Seite 85) sollten die kugelférmigen Partikel mit einem ungefdhren

Durchmesser zwischen 5 und 10 nm Rastertunnelmikroskop nachgewiesen werden
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konnen. Das Losungsmittel verdunstet bei Raumtemperatur, und die Partikel hidufen
sich am Tropfenrand. Reste der Emulsion bleiben jedoch auf dem Glasplittchen zu-
riick und sind bei schrigem Lichteinfall als matter Belag sichtbar. Diese sichtbaren
Verunreinigungen konnten nach Benetzung mit reinem Pyridin nicht festgestellt
werden. Die Verunreinigungen wirken sich sehr stérend auf die Messungen aus und
verhindern mitunter einen stabilen Tunnelkontakt. Die unbehandelte Oberflache (vgl.
Abb. 4.15) wirkt gegeniiber den mit Emulsion benetzten Proben sehr "glatt". In Ab-
bildung 4.20, in der die MeBbilder von Pyridin- und Partikel-Emulsion-benetzten
ITO-Oberflichen dargestellt sind, ist dieser Effekt gut zu erkennen. Eine qualitative
Aussage aufgrund unterschiedlicher Rauhigkeiten kann wegen der wenigen Messun-
gen nicht getroffen werden. Die RMS-Roughness innerhalb der abgebildeten unbe-
handelten sowie mit Pyridin und Emulsion benetzten Oberflachen betragen 0.66 nm,

0.27 nm und 0.86 nm.

0 20 40 &0

nm

Abb. 4.20: RTM: ITO-Oberfldche, benetzt mit reinem Pyridin (links) und mit
"quantum dots"-Emulsion an Luft (rechts)(Beleuchtungsdarstellung)

In keiner MeBreihe konnten Hinweise auf "quantum dots"-Strukturen gefunden
werden. Die Tunnelspannung wurde in den Messungen bis 3.5 V erhoht, weil die
Bandliicken in CdS-"quantum dots" aus eigener Herstellung bis zu 3.54 eV betragen
konnen [Hof 00]. Der Grund konnte in dem fehlenden, elektrischen Kontakt der
Halbleiterteilchen zur ITO-Oberfliche liegen. Auch die Messungen mit dem Raster-
kraftmikroskop blieben erfolglos. Hier fiihrt aber der mechanische Kontakt der MeB3-

spitze zum Verschieben der Teilchen, womit diese nicht mehr detektierbar sind. Eine
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Losungsmoglichkeit wére durch die Verwendung eines Losungsmittels zu erwarten,

das die Partikel elektrisch mit der Unterlage verbindet und/oder fixiert.

4.5 GaN

Seitdem eine p-Dotierung von Galliumnitrid (GaN) durch Zugabe von Magnesi-
um moglich geworden ist [Ama 89], konkurrieren die Gruppe-III-Nitride mit den
Arseniden als bevorzugtes Materialsystem in der Lichterzeugung durch Halbleiter-
dioden. Wegen der groBeren Bandliickenenergien sind die leuchtstarken nitridischen
Halbleitersysteme gerade fiir den Einsatz im blauen oder griinen Wellenldngenbe-
reich pradestiniert. GaN besitzt eine direkte Bandliicke bei 3.4 eV (T =27° C). Mit
den terndren Legierungen aus Al, In und GaN ist es moglich, diese Bandliicke in
einem Bereich von 1.9 eV bis 6.1 eV kontinuierlich zu verdndern. Mit dem Material-
system GaN ist es nun auch moglich, aus Farbmischung mit dem blauen Spektralan-
teil weille Leuchtdioden und Displays herzustellen. Wegen besserer Haltbarkeit und
groflerem Wirkungsgrad besitzen die weilen Leuchtdioden gute Chancen, die Gliih-
birne als Lichterzeuger zu verdriangen. Galliumnitrid ist auerdem als Materialsy-
stem flir Hochleistungs- und Hochtemperatur-Bauelemente geeignet. Dafiir sind die
hohe Schmelztemperatur von etwa 2500° C [Por 94] und eine hohe Durchbruchfeld-
stirke (2 - 10° V/em bei 23° C [Amb 94]) gute Voraussetzungen. Mit einer bis zu
dreimal hoheren Elektronendriftgeschwindigkeit (3 - 10" cm/s bei 27° C [Gel 93])
gegeniiber Si oder GaAs finden die Gruppe-III-Nitride gerade in der Hochfrequenz-
technik, wie z. B. in Mobilfunktelefonen, Anwendung. Fiir die Unterhaltungsindu-
strie wird zur Zeit mit Hochdruck an der Produktreife einer blauen Halbleiter-
Laserdiode gearbeitet [Nak 95]. Eine Laserdiode muf3 in kommerziellen Anwendun-
gen eine Lebensdauer von mehr als 10000 Stunden im Dauerstrichbetrieb besitzen.
Die Verwendung eines blauen Halbleiterlasers in CD-Laufwerken wiirde die Spei-

cherdichten von CD-ROMSs um das Vierfache erhohen.

4.5.1 Epitaxie auf verschiedenen Substraten

Mit einer Lagenkomposition aus mehreren Halbleiterlegierungen konnte die La-
serdiode bereits verwirklicht werden. Allerdings besitzen die heutigen Laserdioden

hohe Versetzungsdichten von etwa 10° cm™ —10'° cm™. Daraus resultieren lei-
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stungsmindernde Effekte, zu deren Uberwindung héhere Strome eingesetzt werden
miissen. Die Folge sind starke Materialbeanspruchung und ein frither Funktionsaus-
fall der Diode.

Die klassischen Heterohalbleitersysteme aus Gallium-, Indium- und Aluminium-
Arsenid besitzen eine viel geringere Versetzungsdichte von unter 10* cm™. Der
Riickstand von GaN liegt zum einen in den geringen Erfahrungen mit den neuen
Techniken zur Herstellung des Materials und zu seiner Dotierung begriindet, zum
anderen und maf3geblich aber an dem Fehlen passender Substratmaterialien.

Am [ Physikalischen Institut wurde dafiir eine spezielle LPCVD-Apparatur
konstruiert (Low Pressure Chemical Vapor Deposition) [Top 99]. Die Anlage ver-
wendet GaCls als Ga-Vorstufe, das mit H; als Transportgas in den Reaktor gelangt.
Die Stickstoffvorstufe NH; wird {liber einen N,-Gasstrom zum Substrat gebracht
[Nic 74].

Der ProzeBablauf in der ebenfalls am Institut benutzten HVPE-Anlage (Hydride
Vapor Phase Epitaxy) ist mit dem in der LPCVD-Apparatur nahezu identisch. Einzi-
ger Unterschied: In der HVPE wird das Gallium durch Atzen mit HCI aus der metal-
lischen Phase bereitgestellt. Die StandardprozeBbedingungen im LPCVD-Proze3
betrugen: Ofentemperatur: 980 °C, Totaldruck: 1 mbar, Depositionszeit: 1 h, N,-
FluB: 200 sccm, NH;3-FluB3: 100 sccm, GaCls-FluB3: 3,33 sccm (+ 30 sccm N, als Tra-
gergas).

Zur Herstellung von Bauelementstrukturen werden mit der metallorganischen
Gasphasenepitaxie (MOVPE, Metal Organic Vapor Phase Epitaxy) bessere Ergeb-
nisse erreicht. Der Unterschied besteht in der Verwendung von gasférmigen, organi-
schen Ausgangsmaterialien bei gleichzeitig niedrigeren ProzeBtemperaturen. Die
Molekularstrahlepitaxie (MBE, Molecular Beam Epitaxy) ist in der Forschung und
Industrie ebenfalls verbreitet. Mit dieser Methode konnen kontrolliert monoatomare
Lagen aufgewachsen werden.

Fiir die Herstellung von GaN-Schichten mit bester Qualitdt wire ein Substrat
mit gleicher Gitterstruktur optimal. Nur mit sehr groBem technischen und finanziel-
lem Aufwand lassen sich zur Zeit Substrate zur Homoepitaxie (=Substrat und Schicht
sind aus gleichem Material) erzeugen. Dieser Umstand bremst die weitere Verbrei-
tung der Gruppe-IlI-Nitride. Denn die heute in der Herstellung von Galliumnitrid-

halbleitern benutzten Substrate besitzen teilweise betrdchtliche Gitterfehlanpassun-
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gen (vgl. Abb. 4.21). Aus den strukturellen Unterschieden resultieren Verspannun-

gen, die eine betridchtliche Anzahl von Gitterfehlstellen erzeugen konnen.

ALO ap=4,759 A 7,5x 10°K!
23 co=12,99 A 8,5x 10°K!

. ap=3,08 A 42 x 10°K!
6H-SIC | 15124 4,68 x 10°K"!
ap=13,189 A 5,59 x 10°K!

o-GaN | 5185 A 3,17 x 10°K"
ap=3,111A 4,15 x 10°K™!

o-AIN 4080 A 527 x 109K
ap=325A 2,9x10°K"!

Zn0 | 5207 A 475 % 10° K"
Si ap=54A 3,59 x 10°K!

Abb. 4.21: Tabellarischer Vergleich verschiedener Substratmaterialien zur
GaN-Herstellung (modifiziert aus [Rés 00])

Zu Beginn des Wachstumsvorgangs einer GaN-Schicht bilden sich wegen der
strukturellen Fehlanpassungen zundchst unerwiinschte dreidimensionale Inseln aus
(Volmer-Weber Wachstum [Vol 26]). Die hohe freie Energie in diesem Grenzfli-
chenproze3 verhindert die gleichméfBige Bedeckung mit Galliumnitrid und damit
eine homogene Schicht (Frank-Van der Merwe Wachstum [Mer 63]). Deshalb wer-
den in den Prozeduren fast aller Herstellungsmethoden der Gasphasen- und Moleku-
larstrahlepitaxie die Substrate zundchst mit einer geeigneten Nukleationsschicht
(10 nm — 100 nm) tliberzogen. Das Wachsen auf einer Nukleationsschicht reduziert
das Auftreten von Versetzungen deutlich und bewirkt eine gleichmiBige Bedeckung
mit der folgenden Halbleiterlage.

In den MOVPE- oder MBE-Verfahren erzeugt man die Nukleationsschicht
durch vorheriges Aufwachsen einer diinnen Schicht aus Gallium oder Aluminiumni-
trid bei 600° C. In der Niederdruck-Gasphasenepitaxie (LPCVD) hingegen muf} die
Substrattemperatur aus Griinden der Wachstumskinetik mindestens 900° C betragen.
Dennoch gibt es hier die Mdglichkeit, durch eine vorherige Spiilung des Substrats

mit GaCl dhnliche Wachstumsverbesserungen zu erzielen [Nan 90]. Auch eine durch
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Zerstdaubungsverfahren aufgebrachte ZnO-Schicht kann als Nukleationsschicht die-
nen [Det 92].

Die Kenntnis der die Topographie der Schicht bestimmenden Parameter ist fiir
die Herstellung und Funktion von Kompositionshalbleitern sehr wichtig. Im Rahmen
der vorliegenden Rastertunnel- und Rasterkraftmikroskopuntersuchungen sind in
mehr als 290 MeBbildern verschiedene GaN- und Substrat-Oberflichen dahingehend
untersucht worden (vgl. Anhang, Abb. 10, Seite 122). Dabei konnten Anderungen
von Schichtoberflichen nachgewiesen werden, die direkt aus der Variation von Sub-
stratmaterial und Herstellungsart resultieren. Weiterhin wurden besondere Stapelfeh-

ler auf den GaN-Oberflidchen identifiziert.

Abb. 4.22: RKM: Hexagonale Oberflichenstrukturen auf GaN (Beleuchtungs-
darstellung, Probe #S24-2, Saphir/7.7 um GaN, 920° C, LPCVD)
[Fra 00]

A. Saphir

Wegen seiner giinstigen und einfachen Herstellung ist Saphir als Substratma-
terial weit verbreitet. Es stellt aber keinesfalls das ideale Material fiir diesen Zweck
dar. Die hexagonale (0001)-Oberfliche von Saphir besitzt im Vergleich zur GaN-
Struktur die erhebliche Gitterfehlanpassung von 14.8 %. Dies resultiert in einer ho-
hen Grenzflichenenergie und fiihrt damit zu einer inhomogenen Bedeckung mit den
ersten GaN-Lagen. Die groBe Anzahl der Versetzungen im weiteren Wachstum fiih-

ren zu schlechten Materialeigenschaften.
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In fritheren Rauhigkeitsmessungen mit dem Rasterkraftmikroskop konnte ge-
zeigt werden, daf in der LPCVD ab einer Substrattemperatur von unter 960° C das
Volmer-Weber Wachstum trotz aufgebrachter Nukleationsschicht vorherrscht
[Fra 99]. Mit zunehmender Substrattemperatur verringern sich die RMS-Rauhig-
keiten der Proben kontinuierlich. In Abbildung 4.22, Seite 96 sind die fiir Volmer-
Weber Wachstum auf Saphir typischen hexagonalen Strukturen deutlich zu erken-
nen. Die Hexagons wachsen hier inselartig aufeinander. Die groBeren Sechsecke
besitzen Kantenldngen von iiber 10 um (vgl. Abb. 4.22, Seite 96, Kantenstiick unten
links). Das inselartige Wachstums resultiert hier vorwiegend aus der niedrigen Sub-

strattemperatur von 920° C im HerstellungsprozeB.
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Abb. 4.23: RKM, RTM: GaN-Oberfldche mit Hexagonkanten, Vergleich der
Lochdichte (Beleuchtungsdarstellung, Probe #524-2, Up=-4.93 V,
1=0.150 n4)

In den Untersuchungen von Frank wurden zur Qualititsbeurteilung der Schicht
die Anzahl der Locher pro Flidche herangezogen. Durch einfaches Auszdhlen der
Locher auf den Rasterkraftmikroskopbildern konnte eine Locherdichte der am Insti-
tut hergestellten GaN-Proben von etwa 10° Locher / cm? bestimmt [Fra 99] werden.
Allerdings liegen Locherdichtemessungen anderer Autoren um bis zu 2 GréBenord-
nungen iiber diesem Wert [Sch 99]. Mit den vorliegenden Rastertunnelmikroskop-
aufnahmen konnen wegen des hoheren Auflosungsvermdgens deutlich mehr Defekte
sichtbar gemacht werden, als es mit den Rasterkraftmikroskop moglich ist. So kon-
nen auf derselben Probe mit dem Rastertunnelmikroskop 10-100 mal so viele Locher

detektiert werden (vgl. Abb. 4.23, rechts). Wegen der hohen Ldcheranzahl kann eine
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quantitative, manuelle Bestimmung nicht ohne sehr hohen Zeitaufwand durchgefiihrt
werden.

Die Messungen von groBen Rasterbereichen iiber 500 x 500 nm® mit dem Ra-
stertunnelmikroskop sind sehr diffizil. Die GaN-Oberflichen werden im Herstel-
lungsproze3 und beim anschlieBenden Transport mit organischen Verbindungen ver-
unreinigt. Wegen der chemischen Stabilitdt von Galliumnitrid konnte die Oberfldche
jedoch bei einzelnen Proben durch eine Acetonbehandlung gesdubert werden. Der
Einflu8 der Adhédsionsschicht in Rastertunnelmikroskopuntersuchungen ist in Abbil-
dung 4.24 dargestellt. Auf der rechten Seite befindet sich die Vakuum-Aufnahme
einer GaN-Oberfliche nach einwdchiger Lagerung bei 1.46-10° Pa. Die topographi-
schen Strukturen treten hier deutlicher hervor als in den Messung derselben Oberfla-
che an Luft. Dieser Effekt 148t sich quantitativ in den Rauhigkeiten (RMS) fiir eine
100 x 100 nm” Fliche wiederfinden: 0.52 nm an Luft und 0.90 nm im Vakuum. Eine
zusétzliche Vakuumtemperung wiirde eine effektive Sduberung der Oberfldche be-
wirken. Hierbei kénnen sich aber neue Oberflichenmodifikationen bilden, die die

topographischen Messungen verfélschen.

a 50 100 150

[alaa}

Abb. 4.24: RTM: Vergleich zwischen Luft- (links, Up=-0.27 V, I=0.171 nA) und
Vakuummessung (rechts, Up=-1.23 V, I=0.125 nA) auf derselben
Probe (Beleuchtungsdarstellung, Probe #S524-2, Saphir/GaN)

Die mit LPCVD bei mittleren Substrattemperaturen (Saphir) von etwa 1000° C
aufgewachsenen Proben besitzen nanoskopische Strukturen, wie sie in
Abbildung 4.24, rechts dargestellt sind. Die einzelnen Korner nehmen eine Fléche
von etwa 20 x 20 nm” ein. Die darauf befindlichen kleineren Punkte stellen Artefakte

dar und stammen aus Uberschwingungen des Regelkreises. Die besondere hexagona-
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le Form von Lochdefekten, wie sie von Koynov et al. gefunden wurden, konnten mit

diesen Proben nicht beobachtet werden [Koy 97].

B. GaN-Quasisubstrate mit LPCVD

Die strukturellen Unterschiede zum Substrat erzeugen schon nach wenigen
Atomlagen hohe Versetzungsdichten in den GaN-Schichten. Die in der Heteroepita-
xie (=Aufwachsen auf einem Substrat anderer chemischer Zusammensetzung) einge-
fiihrten Nukleationsschichten kénnen hier zwar Verbesserungen bewirken, aber die
unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Substrat und Schicht
fiihrt zu Verspannungen und Rissen [Hir 93]. Der Einsatz von sogenannten Quasi-
substraten aus Galliumnitrid als Substrat mit gleicher Gitterstruktur konnte dieses
Problem I6sen. Die Herstellung von kristallinen Quasisubstraten fiir die industrielle
Serienproduktion bereitet jedoch gro3e Schwierigkeiten.

GaN-Einkristalle konnen wegen des hohen Partialdruckes von N, iiber der
Schmelze nicht mit dem Chzochalski-Verfahren oder durch Zonenschmelzen herge-
stellt werden. Einzige Mdoglichkeit ist ein spezielles Zuchtverfahren aus der Losung,
mit dem kristalline Substrate bis maximal 1x 1 cm® gewachsen werden kénnen
[Por 96]. In der industriellen Bauteileproduktion werden allerdings wesentlich grof3e-
re Quasisubstrate benotigt.

Eine Losung dieses Problems sieht man in der Epitaxie dicker GaN-Schichten.
Mit den Hydridtransport-Gasphasenepitaxien (HVPE, LPCVD) konnen freitragende
Schichten aus Galliumnitrid mit mittlerer Qualitdt in 10 - 100 pm dicke hergestellt
werden. Diese ablosbaren Schichten dienen in MOVPE- oder MBE-Verfahren dann
als Substrate fiir die Bauelementstrukturierung.

Durch den Bedarf an Quasisubstraten erleben die Hydridtransport-Gasphasen-
epitaxien eine Renaissance. Gegeniiber den MBE- oder MOVPE-Verfahren mit
Wachstumsraten von maximal 5 um/h [Abe 97] erreichen die HVPE/LPCVD-
Methoden ein Schichtenwachstum von bis zu 50 um/h. Die vergleichsweise hohen
Wachstumsraten folgen zum einen aus der grofleren Beweglichkeit der Ga-Vorstufe
auf der Oberfldche, zum anderen aus dem selbststabilisierenden WachstumsprozeB,
der durch die Entfernung von iiberfliissigem Gallium (Atzreaktion mit HCI) ermog-
licht wird [Top 99].

GaN-Quasisubstrate wurden am 1. Physikalischen Institut zum ersten Mal von S.

Rosel hergestellt [Ros 00]. In einem 2-4 h-WachstumsprozeB3 bei 1020° C ist Galli-
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umnitrid mit einer Dicke von 50 um auf Saphir mit einer Nukleationsschicht abge-
schieden worden. Die Dekomposition der Schichten kann durch selektives Atzen der
ZnO-Nukleationsschicht erfolgen. Im vorliegenden Fall ist die Ablosung der GaN-
Schicht mit einer speziellen Laserstrahltechnik am Walter Shottky Institut Miinchen
durchgefiihrt worden [Kel 99].

Die Probe wird mit einem Laserstrahl (A = 355 nm) von der Riickseite (Saphir)
mit einer Energiedichte von 0,4 J/cm® durchstrahlt. Die Laserenergie entspricht der
Bandliickenenergie von Galliumnitrid bei 2 K. Wegen dieser Resonanzbedingung in
der GaN-Grenzschicht wird hier der grofite Anteil der eingestrahlten Energie absor-
biert. Die Grenzschicht verdampft und der gesamte Galliumnitridfilm 16st sich vom
Substrat ab. Wegen des Laserstrahldurchmessers von 0.7 mm muf3 die Probe zum
vollstindigen Ablsen der GaN-Schicht (1 x 1 cm?) abgerastert werden. Die groBen
thermischen Spannungen aber fiihren zum Zerbrechen der etwa 50 um dicken

Schicht in millimetergrof3e Stiicke.
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Abb. 4.25: RKM: Substratseite einer abgelosten GaN-Schicht (links) und eine
Vergrofserung der Mitte (rechts)(Beleuchtungsdarstellung, Probe
#S7-1, 41.3 um dicke GaN-Schicht auf Saphir)

In der lichtmikroskopischen Betrachtung der Quasisubstrate fallt auf, dal3 die
optische Transparenz mit der Schichtdicke stark abnimmt. Weiterhin zeigen XRD-
Messungen, dal3 gleichzeitig die strukturelle Qualitidt abnimmt. Proben mit der ma-
ximalen Abscheidungszeit von vier Stunden wachsen vollstindig inselartig auf. Die-
se Beobachtungen lassen sich im Vergleich zu den Standardparametern mit den stark
erhdhten Wachstumsraten erkldren. Mit dem Lichtmikroskop konnte eine sehr glatte

freie Oberfliche der abgeldsten Galliumnitridschicht beobachtet werden. Die Sub-
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stratseite hingegen erschien in diesen Aufnahmen sehr pords. Die optischen Untersu-
chungen konnten weiter zeigen, dafl die Ablosung der Schicht nicht vollstdndig ho-
mogen erfolgt, so dal einzelne GaN-Stiicke aus der Schicht herausgerissen werden
und auf dem Saphirsubstrat zuriickbleiben. In Abbildung 4.25 ist die dem Substrat
zugewandte Seite der GaN-Schicht mit dem Rasterkraftmikroskop untersucht wor-
den. Die sehr rauhe Oberfliche weist maximale topographische Unterschiede von
mehr als 200 nm auf. Im rechten Bild erkennt man deutlich eine kubische Oberfla-
chenstruktur. In den ersten Schichten des Wachstums tritt wegen der Gitterfehlanpas-
sungen statt der energiedrmeren hexagonalen Kristallform (o-Phase) vermehrt die
kubische Phase (B-Phase) von Galliumnitrid auf (vgl. Kap. 4.5.1.D, Seite 103). In der
vergroBerten Darstellung (vgl. Abb. 4.26) kann die Kantenlinge der rechteckigen
Facetten zu 60-70 nm bestimmt werden. Die Facetten erscheinen quadratisch oder
werden in etwa der halben Kantenldnge von dariiberliegenden Facetten iiberlagert.
Die dadurch entstehenden Terrassen besitzen eine Stufenhdhe von etwa 4 nm. Die
Kanten flachen zur Mitte der Facette hin um etwa 2 nm ab. Im Zentrum steht eine
ebenfalls 2 nm hohe Struktur. Allerdings befindet sich hier das Rasterkraftmikroskop

an seiner Auflosungsgrenze.
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Abb. 4.26: RKM: Kubische Oberflichenmodifikation der Substratseite einer
GaN-Schicht (Beleuchtungsdarstellung, Probe #S7-1, Saphirsub-
strat)

Die Messungen auf der freien Oberflache unterscheiden sich nur wenig von de-
nen auf GaN-Schichten mit Standardwachstumsparametern. Mit dem Rasterkraftmi-
kroskop konnten auBler Staubkornern keinerlei Strukturen festgestellt werden. Die

Messungen des Rastertunnelmikroskops zeigen hingegen einige 5 - 10 nm hohe Stu-
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fen ohne besondere hexagonale oder kubische Form. Wegen der betrdchtlichen Ober-

flachenkontaminationen, verhielt sich der Tunnelkontakt sehr instabil.

C. ELOG

Neben der Homoepitaxie gibt es eine weitere Methode, flichendeckendes, zwei-
dimensionales Frank-Van der Merwe Wachstum zu erreichen. Durch eine periodi-
sche Oberflichenmodifikation des Substrats konnen einzelne Bereiche der epitakti-
schen GaN-Schicht mit besonderer kristalliner Qualitdt hergestellt werden. Dieses
Verfahren wird als ELOG, "Epitaxial Lateral Overgrowth of GaN" bezeichnet
[Kap 97] [Kat 91].

InGaN-Laserstruktur
p-Elektrode | ek

T AT I NI TTGaN 2
“——GaN-Pufferschicht (30nm

(0001) Saphirsubstrat

10 pm

Abb. 4.1: Schema eines ELOG-Substrats [Fas 98]

Dafiir wird die auf Saphir mit MOVPE aufgebrachte Nukleationsschicht
(30 nm) zunichst mit einer etwa 2 um dicken GaN-Schicht bewachsen. Darauf
scheidet man einen 200 nm dicken Film aus SiO, ab, aus dem etwa 7 pm breite Strei-
fen herausgedtzt werden. Die verbleibenden SiO,-Stege besitzen eine Breite von
2 um. Diese Komposition wird dann als Substrat in der Hydridtransport-
Gasphasenepitaxie (HVPE, LPCVD) verwendet. In diesen Verfahren kénnen wegen
der speziellen Wachstumsverhélnisse zunichst nur die SiO,-freien Zwischenrdume
selektiv mit GaN bedeckt werden. Nach einer gewissen Zeit fiillen sich die Zwi-
schenrdume und die Siliziumstreifen werden lateral mit GaN {iberwachsen. Die in
Richtung der Oberflaichennormalen entstandenen Versetzungen aus den Zwischen-
rdumen werden jetzt horizontal abgelenkt und stoen etwa in der Mitte des Silizium-

streifens aufeinander. Damit lassen sich {iber den SiO-Streifen einige pm breite Be-
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reiche erzeugen, deren Versetzungsdichten um ein bis zwei GroBBenordnungen ver-
ringert sind [Usu 97]. Diese Regionen eignen sich hervorragend zum Aufwachsen

von Bauelementstrukturen.

Q 100 200 300 400

Abb. 4.27: RTM: epitaktisch iiberwachsenes GaN (ELOG)(Be-
leuchtungsdarstellung, Schnitt,Up=-2 V, [=0.4 nA)

Die untersuchte Probe wurde bei der Firma NEC, Japan mit HVPE hergestellt
[Yam 98]. Die Dicke der Probe betrdgt 43 um. In der Herstellung, gilt es die vertika-
len und horizontalen Wachstumsgeschwindigkeiten so abzustimmen, dall am Ende
des Prozesses eine ebene Oberfliche entstanden ist. In den vorliegenden Untersu-
chungen konnten generell zwei verschiedene Bereiche festgestellt werden. Zum ei-
nen beobachtet man sehr glatte Flichen mit Oberflachenrauhigkeiten von maximal
1 nm (RMS-R. = 0.2 nm). Zum anderen kénnen kleine Stufen mit 2 - 3 nm Hohe, wie
sie in Abbildung 4.27 dargestellt sind, gemessen werden. Bereiche mit starken Ver-
setzungsdichten und Oberflichenrauhigkeiten, die den GaN-Schichten aus eigener

Herstellung dhnlich sind, wurden nicht gefunden.

D. N-/Ga-terminierte GaN-Oberflachen

Wichst man GaN homo- oder heteroepitaktisch auf, dann héngt die Qualitit und
Gitterstruktur der Schichten iiberraschend stark von der Atomsorte der obersten Lage
des Substrats ab. In verschiedenen Untersuchungen konnte diese Abhéngigkeit fiir
die Substrate Saphir und ZnO, deren Terminierung vor der Epitaxie bestimmt wor-
den war, bewiesen werden. Die aus Ionen-"Channeling"- und Elektronenbeugungs-
messungen HRTEM (High Resolution Transmission Electron Microscope), CBED

(Convergent Beam Electron Diffraction) gewonnenen Erkenntnisse sind teilweise
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widerspriichlich, weshalb die eigentlichen Ursachen fiir den terminierungsabhingi-
gen Wachstumseffekt unklar bleiben [Dau 96] [Ham 97]. Die homoepitaktischen
Untersuchungen dieser Art sind iiberwiegend an Schichten vorgenommen worden,
die in einem MOCVD-Prozel} gewachsen wurden.

In der vorliegenden Arbeit konnten mehrere GaN-Schichten auf Qualitdt und
Rauhigkeit untersucht werden, die in einer homoepitaktischen LPCVD am 1. Physi-
kalischen Institut entstanden sind. Die dafiir verwendeten GaN-Substrate wurden am
Walter Schottky Institut Miinchen in einem MBE-Verfahren auf Saphir hergestellt.
Durch die Molekularstrahlepitaxie ist es moglich, die Proben beliebig mit einer Gal-
lium- oder Stickstofflage zu terminieren.

Um die physikalischen Hintergriinde dieser Besonderheit verstehen zu konnen,
muf} die atomare Struktur von Galliumnitrid genauer betrachtet werden. Galliumni-
trid kristallisiert in einer tetragonalen Koordination. Unter epitaktischen Wachstums-
bedingungen treten zwei Gitterstrukturen auf. Die hexagonale Wurtzitstruktur, auch
o-Phase genannt, stellt die energetisch giinstigste Modifikation dar. Diese Struktur
1aBt sich durch zwei HCP-Untergitter (Hexagonal Closed Package) beschreiben. Die
beiden fiir Ga- und N-Atome bestehenden Untergitter sind gegeneinander um % c
entlang der [0001]-Achse verschoben [Les 95]. Die zweite Modifikation ist die kubi-
sche Zinkblendestruktur (B-Phase). Sie kann durch zwei FCC-Untergitter (Face Cen-
tered Cubic) beschrieben werden, die " der Raumdiagonalen gegeneinander ver-
schoben sind. Die Gitterkonstanten der kubischen Phase unterscheiden sich nur ge-
ringfligig von denen, der hexagonalen Struktur [Pon 97]. Die beiden Gittertypen
konnen deshalb durch einfache Stapelfehler ineinander {iberwechseln (vgl.
Abb. 4.28, Seite 105). In den XRD-Spektren koénnen deshalb immer Reflexe beo-
bachtet werden, die an kubischen Gitterstrukturen entstanden sind.

Mit dem LPCVD-Verfahren wurden am I. Physikalischen Institut Galliumnitrid-
schichten auf 3C-SiC (= 3-fache Stapelfolge ABC und C fiir kubisch) gewachsen.
Die kubische Gitterstruktur des Substrats sollte die epitaktische GaN-Schicht defi-
niert in der B-Phase aufwachsen lassen. Mit XRD-Messungen konnte jedoch vorwie-
gend nur o-GaN nachgewiesen werden [R6s 00]. Durch die in der Hydridtransport-
Gasphasenepitaxie hohen Substrattemperaturen besitzen die Atome geniigend Be-
weglichkeit, um sich trotz kubischer Unterlage in der energiedrmeren hexagonalen
Gitterstruktur anzuordnen. Die Ergebnisse aus den vorliegenden Rastersondenunter-

suchungen zeigen Oberfldchen mit extremen Rauhigkeiten bis 300 nm (vgl. Anhang,
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Abb. 8, Seite 122). Mit REM-Untersuchungen konnen kolumnare Strukturen bis zu
einigen Mikrometern Hohe beobachtet werden. Auf diesen riesigen Wachstumsinseln
konnten mit dem Rastertunnelmikroskop topographische Stufen mit einer Hohe von
0.5 nm gemessen werden. Die o-GaN-Einheitszelle besitzt entlang der c-Achse eine

Hohe von 0.5185 nm (vgl. Tabelle Abb. 4.21, Seite 95).
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Abb. 4.28: Anderung der Gitterstruktur von GaN durch Stapelfehler (Darstel-
lung als Projektion auf (1120) von 2H-GaN)

In Abbildung 4.28 sind die Gitterstrukturen in [111]-Richtung (B-Phase) und
[0001]-Richtung (co-Phase) als Projektion auf die (1120)-Ebene dargestellt. Eine
Monolage aus Gallium- und eine aus Stickstoffatomen konnen zu einer Doppellage
zusammengefalit werden. Jede einzelne Doppellage besitzt wegen der besonderen
Stapelfolge eine bipolare Oberfldche. Die beiden Monolagen aus Gallium und Stick-
stoff bilden die hexagonal dichteste Raumpackung. Das kubische Gitter unterschei-
det sich in der Wachstumsrichtung [111] von der hexagonalen Phase erst durch die
tiberndchsten Nachbarn (Stapelfolge: ABC). Die hexagonale Phase (2H oder o) folgt
der Anordnung AB. Wegen der Eigenschaft, die (0001)-Ebene vollstindig mit einer
Monolage einer Atomsorte zu bedecken, besitzen GaN-Einkristalle eine N- oder Ga-
Terminierung (vgl. Abb. 4.28).
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Wegen der groBBen Elektronegativitit von Stickstoff besitzen die chemischen
Bindungen in GaN einen starken ionischen Charakter. Die GaN-Struktur weicht des-
halb vom idealen Wurtzitgitter ab. Die Bindungsldnge in Richtung der c-Achse ist im
Vergleich zu den restlichen tetraedrischen Abstinden etwas vergrofert. Die Dipol-
momente der einzelnen Bindungsrichtungen kompensieren sich nicht vollstindig.
Der Kristall besitzt eine makroskopische Polarisation, die entgegengesetzt der
[0001]-Richtung ausgerichtet ist. Diese Polarisation wird auch Ga-"Face"-Polaritit
genannt und die zugehorige (0001)-Oberflache als A- oder auch Ga-"Face" bezeich-
net. Je nach Terminierung der Substratoberfliche kann die Stapelfolge der Ga- und
N-Lagen vertauscht sein. Der Kristall besitzt dann eine Struktur, die sich von der
vorherigen (Ga-"Face", vgl. a-Phase, Abb. 4.28, Seite 105) durch eine 180°-Drehung
unterscheidet. Die Polarisationsrichtung kehrt sich ebenfalls um. Der Kristall besitzt
jetzt eine N-"Face"-Polaritét. In beiden Fallen verhindern thermisch angeregte intrin-
sische Ladungstriager durch elektrische Neutralisation das Auftreten eines makrosko-
pischen elektrischen Feldes im GaN-Kristall [Amb 00]. Die beiden Polarititen kon-
nen durch Stapelfehler im Wachstumsprozef3 ineinander {iberwechseln. Weil die Gal-
liumatome dann die Stickstoffgitterpldtze einnehmen und umgekehrt, werden diese
Kristallfehler auch als "Inversion Domains" bezeichnet [Pon 98].

Mit mechanischer Verspannung des Kristalls kann die Polarisation beeinfluf3t
werden (piezoelektrischer Effekt). Die Gruppe-IlI-Nitride besitzen die hdchsten pie-
zoelektrischen Konstanten aller tetraedrisch koordinierten Halbleitermaterialien.
Damit eignen sie sich hervorragend fiir Oberflichenwellen-Bauelemente und passive
Hochfrequenzfilter im Mobilfunkbereich.

Die Ga-"Face"-polarisierten GaN-Schichten konnen mit der MBE sowohl Ga-
als auch N-terminiert hergestellt werden. Die beiden Polarititen sind nach der Her-
stellung durch Ionen-Riickstreu- und -Beugungsexperimente aber auch aufgrund von
unterschiedlicher Loslichkeit gegeniiber Kalilauge (KOH) unterscheidbar [See 97].

In den vorliegenden Untersuchungen wurden zunichst die Ga- und N-"Face"-
GaN-Substrate auf ihre Rauhigkeiten hin untersucht. Nach dem Aufwachsen einer
GaN- Schicht mit LPCVD sind weitere topographische Messungen angestellt wor-
den. An der galliumterminierten Ga-"Face"-Substratoberfliche konnten Messungen
mit dem Rastertunnelmikroskop nicht durchgefiihrt werden. Die abschlieenden Gal-

liumatome konnen eine Verbindung mit dem Luftsauerstoff eingegangen sein. Die
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passivierte Oberfliche wire dann nicht leitfdhig genug, um einen stabilen Tunnel-

kontakt zu ermdglichen.
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Abb. 4.29: RKM: MBE-GaN auf Saphir in N-"Face" Polaritdt (Beleuchtungs-
darstellung, max. Hohenunterschied: 30 nm, Probe #010799, MBE)

In Abbildung 4.29 ist die (0001)-GaN-Oberfliche in N-"Face"-Polaritit ge-

zeigt. Andere Autoren konnen fiir die im Schottky Institut Miinchen hergestellten
Proben dhnliche Strukturen beobachten [Sch 99]. Die Oberfldche ist geschlossen mit
grofleren Inseln iibersdht, die eine Hohe von maximal 30 nm und eine laterale Aus-
dehnung zwischen 400 nm und 1500 nm besitzen. Darauf befinden sich in unregel-
maBiger Verteilung kleinere Hiigel mit einer Hohe von 15 nm und einer lateralen
Ausdehnung von 60 nm. Die Rauhigkeit auf 1 x 1 pm? betrégt 9.28 nm (RMS). Die
Topographie unterscheidet sich stark von der mit LPCVD hergestellten Proben. Der
grofle strukturelle Unterschied 14Bt einen anderen Wachstumsproze3 als bei den
CVD-Verfahren vermuten [Ang 96].

Die Optimierung der Wachstumsparameter zur Herstellung einer GaN-Schicht
auf den Ga- und N-"Face"-GaN-Substraten mit dem LPCVD-Verfahren bereitete
grofle Schwierigkeiten. Insgesamt wurden vier GaN-Schichten bei einer Substrat-
temperatur von 980° C und Wachstumsraten von 5 um/h und 10 pm/h in einem 30-
miniitigen Prozel3 abgeschieden. Fiir jede Wachstumsrate sind jeweils beide Sub-
stratpolarititen verwendet worden. Betrachtet man die auf den Ga-"Face"-Substraten
abgeschiedenen Schichten (#S27-1, #S31-2) mit dem Lichtmikroskop, wird kein
Wachstum beobachtet. Wie vor der Abscheidung mifllang hier ebenfalls der Versuch,

einen Tunnelkontakt herzustellen. Bisher ist ungeklart warum die Abscheidungsver-
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suche erfolglos blieben. In der Literatur finden sich mehrere Untersuchungen zur
Kristallinitdt fiir GaN-Abscheidungen auf definiert terminierte GaN-Substraten. Die
Oberfldchen der auf Ga-"Face" aufgebrachten Schichten werden als duf3erst glatt und
homogen beschrieben [Pon 96a] [Dau 96]. Allerdings werden in diesen Untersu-
chungen nur MOCVD- oder MBE-Schichten betrachtet. Uber Wachstumsprobleme
auf Ga-"Face"-Oberflichen wird nichts berichtet. Im Gegensatz dazu werden die
Topographien von GaN-Schichten, die auf N-"Face"-polares Material abgeschieden
wurden, als sehr rauh beschrieben. Hier wird ein starkes dreidimensionales Wach-
stum beobachtet, welches zu viel hoheren Versetzungsdichten und bis zu 50 nm ho-
hen Inseln mit hexaedrischem Grundrif3 fithrt [Dau 96]. Die Abscheidungen auf N-
"Face"-GaN konnten auch im LPCVD-Reaktor des Instituts erfolgreich durchgefiihrt
werden (#S27-2; #S31-1). Allerdings besitzen diese GaN-Schichten im Vergleich zu

den Standardabscheidungen eine auBBerordentlich glatte Oberfléche.

..
.l 11
a ARl bbb i i

0 TOUL 2000 000 4000
nm

Abb. 4.30: RKM: LPCVD-GaN auf N-"Face"-GaN (MBE) (Beleuchtungsdar-
stellung, max. Hohe 30 nm, Probe #S31-1)

In Abbildung 4.30 ist eine Rasterkraftmikroskopmessung dieser Oberfldche mit
groBem Rasterbereich (5 x 5 um?) dargestellt. Auf der glatten Oberfliche, der maxi-
male Hohenunterschied betrdgt 10 nm auf 5 um (RMS-R = 3 nm), befinden sich ver-
einzelt Materialanhdufungen in Hexaederform, mit vertikalen Ausdehnungen zwi-
schen 5 nm und 15 nm. Hier kann von einem mehrheitlich zweidimensionalen Wach-
stumsprozel ausgegangen werden. Die GaN-Oberfldche unterscheidet sich damit
ginzlich von denen auf Saphirsubstrat gewachsenen. Mit PL, XRD und SIMS sind

weiterfithrende Kristallinitdtsuntersuchungen an diesen Proben vorgenommen wor-



4. MESSUNGEN 109

den. Diese Untersuchungsmethoden lieferten jedoch keine Unterschiede zu den Er-
gebnissen von GaN-Schichten auf Saphir. Die Halbwertsbreiten der Photolumines-
zenzlinie bei 3.4 eV betrug 90 meV und die der XRD-Rockingkurve 0.45°. Mit
SIMS-Untersuchungen wurden die Kompositionsverhéltnisse im Vergleich zu einer
normalen LPCVD-GaN-Schicht analysiert. Es konnten leicht erh6hte Werte fiir or-

ganische Verunreinigungen bestimmt werden.
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Abb. 4.31: RTM: LPCVD-GaN-Stufen auf N-"Face"-GaN (MBE) (Grauwert-
darstellung, Ausschnitt in Beleuchtungsdarstellung, Schnittlinie,
Probe #S31-1, Up=-2.05V, I=0.39 nA)

Das vorherrschende zweidimensionale Frank-Van der Merve Wachstum wird
besonders in den Rastertunnelmikroskopuntersuchungen deutlich. In Abbildung 4.31
ist ein typischer Oberflichenausschnitt dargestellt. Fast iiberall auf der Probe lassen
sich iiber 500 nm lange Stufen mit einer Breite von 30 - 100 nm finden. Die Stufen-
hohe stimmt mit der Gitterkonstanten c¢=0.5185nm in der [0001]-
Wachstumsrichtung iiberein (vgl. Tabelle Abb. 4.21, Seite 95). Das Schnittbild ist in
der Abbildung auf der rechten Seite dargestellt. Darunter befindet sich eine Aus-
schnittsvergroBerung. Ahnliche topographische Strukturen konnten von Rohrer et al.

auf (MOCVD) Saphir/o-GaN ermittelt werden [Roh 96].

4.5.2 Nanopipes

Verschiedene Einfliisse in der Wachstumsphase stdren die regelméBige Anord-

nung von Kristallstrukturen. Durch den Einbau von Fremdatomen auf Gitter- (substi-
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tutionell) oder Zwischengitterplitzen (interstitionell), aber auch durch unbesetzte
Fehlstellen konnen Versetzungen im Gitter verursacht werden. Die Dichte dieser
Defekte ist fiir die Qualitét der epitaktischen Schicht und das Funktionieren des Bau-
elements verantwortlich. An der Oberflache &duBlern sich Kristallfehler durch Defor-
mationen oder durch Stufen, deren Hohe keiner Einheitszellenausdehnung entspricht.
Mit den Rastersondenmikroskopen konnten verschiedene Formen von Lochern auf
den GaN-Schichten identifiziert und ihre Flachendichte ermittelt werden (vgl.
Abb. 4.23, Seite 97).

Im folgenden soll eine besondere Versetzungsform, die "Nanopipe" vorgestellt
werden. Als "Nanopipes" werden Schraubenversetzungen bezeichnet, die einen hoh-
len, rohrenartigen Kernbereich mit einem Durchmeser < 1 um besitzen. Diese spiral-
formigen Rohren konnen sich durch die gesamte Schicht fortsetzen und die Material-
eigenschaften empfindlich beeinflussen. In Hochspannungs-Halbleiterbauelementen
aus SiC erreichen die "Nanopipes" Rohrendurchmesser von einigen Mikrometern
und stellen den leistungsbegrenzenden Faktor dar [Hon 98]. Man versucht daher
durch Anderungen der Wachstumsparameter, die Defektdichte in epitaktischen Halb-
leiterschichten zu reduzieren. Nur die Rastersondenmikroskope und die verschiede-
nen Elektronenstreu-Verfahren mit hoher Auflosung konnen tiber die Art der Defekte
und deren Entstehungsmechanismen Auskunft geben.

Man unterscheidet zwischen zwei Grundtypen, den Stufen- und den Schrauben-
versetzungen. Wéhrend der Burgers-Vektor b bei Stufenversetzungen senkrecht zur
Versetzungslinie ausgerichtet ist, zeigt er im Fall von Schraubenversetzungen in
Richtung der Schraubenachse (=Versetzungslinie) [Kop 93]. Gewohnlich kommen
allerdings Mischformen beider Typen vor. Cherns et al. konnten an epitaktischen
Schichten von a-GaN ausschlieBlich Burgers-Vektoren in den Kristallrichtungen a,
atc und ¢ und deren Betrdge messen [Che 97a]. Schon vorher zeigten Qian et al.
anhand von TEM-Untersuchungen, dal "Nanopipes" immer Burgers-Vertoren von
b = +c besitzen [Qia 95a]. Aus Modelliiberlegungen folgt, da3 sich nur Versetzungen
mit Burgers-Vektoren in c-Achsenrichtung bis zur Oberfliche fortsetzen und nicht
iiberwachsen werden konnen [Pon 96b]. In weiterfiihrenden Messungen konnten mit
dem Rasterkraftmikroskop die kegelformigen Offnungen der Réhren an den Oberfli-
chen von GaN-Schichten ausgemessen werden [Qia 95b]. Die Krater besaen einen
Durchmesser zwischen 60 nm und 100 nm und Offnungswinkel von ca. 165°. Aller-

dings liegen diese Werte in den AusdehnungsgrofBenordnungen der Sensorspitze des
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Rasterkraftmikroskops (vgl. Text und Abb. 3.13, Seite 59) und miissen nicht die
wirkliche Kraterform wiedergeben. Die Mehrheit der beobachteten Schraubenverset-
zungen befanden sich exakt im Zentrum von bis zu einigen um groflen GaN-
Hexagons. Mit einem Rastersondenmikroskop konnen Schraubenversetzungen an
den spiralformigen Tiirmen mit Krater6ffnungen und an den fiir "Nanopipes" charak-
teristischen Stufenhdhen von %2¢ (= 0.26 nm) identifiziert werden [Fra 51]. Die Roh-
rendurchmesser innerhalb der Schicht werden in fast allen Untersuchungen mit Elek-
tronenstreuexperimenten (HREM, TEM, LACBED) an geschliffenen Bruchkanten
bestimmt. Die Réhren besitzen bis vor den Offnungskrater einen konstanten Durch-
messer, der mit 3-50 nm angegeben wird [Qia 95a] [Roh 96] [Pon 98]. In TEM-
Messungen erzeugen "Inversion Domains" (vgl. Seite 106), die ebenfalls parallel zur
Wachstumsrichtung auftreten konnen, den gleichen Kontrast. Nur die LACBED-
Methode (Large Angle Convergent Beam Electron Diffraction) erlaubt eine eindeu-
tige Unterscheidung zu den Schraubenversetzungen und die Bestimmung von Betrag
und Richtung der Burgers-Vektoren [Che 97a]. Aus den Kontrastbedingungen der
LACBED-Messungen entnimmt man b = -c¢ [Pon 96b]. Dies entspricht den Erkennt-
nissen aus TEM-Messungen anderer Autoren (s.0.). Es wurden ebenfalls horizontale
(substratparallele) Schnittflichen untersucht, dabei zeigte sich, da3 die Rohrenquer-

schnitte sowohl runde als auch hexagonale Formen besitzen [Koy 97].

.
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Abb. 4.32: RTM: Terrassen in GaN-Einheitszellenhohe ¢=0.5185 nm und "Na-
nopipe"-Struktur (Beleuchtungsdarstellung, Schnittlinie, Aus-
schnittsvergrofierung, Probe #S31-1, Up=-2.05V, I=0.39 nA)

Wie bereits in Abbildung 4.31, Seite 109 dargestellt, kann auf den mit LPCVD
auf N-"Face"-GaN-Substrat gewachsenen Schichten ein starkes zweidimensionales

Frank — Van der Merve Wachstum beobachtet werden. Auf den dafiir typischen weit-
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laufigen Terrassen in Einheitszellenhohe (¢ = 0.5185 nm) ist mit dem Rastertunnel-
mikroskop eine "Nanopipe" identifiziert worden. In Abbildung 4.32, Seite 111 ist
eine turmformige Erhebung mit hexagonalem Grundrifl zu erkennen. In der Drauf-
sicht ist die fiir Schraubenversetzungen typische spiralformige Wachstumsfront und
der zentrale Krater erkennbar. Die Krater6ffnung besitzt einen Durchmesser von
30 nm. Die Stufenhdhe auf dem oberen Turmplateau betrigt etwa 2c. Die darunter-
liegende Ebene besitzt ebenfalls einen Hohenunterschied von etwa 0.26 nm zur Ter-
rasse des umgebenden Materials (vgl. Schnittlinie, Abb. 4.32, Seite 111). Die Tun-
nelspitze reicht wegen ihrer lateralen Ausdehnung nicht mehr als 1-2 nm in den Kra-
ter hinein, so daB8 der Offnungswinkel nicht bestimmt werden konnte.

Das Besondere dieser "Nanopipe" ist die raumliche Ausrichtung der Schrauben-
achse. Die Flachennormale einer Terrasse stellt die Wachstumsrichtung (c-Achse)
des umgebenden Materials dar. Anhand von Schnittbildern iiber dem gesamten Be-
reich erkennt man, dafl die Schraubenachse der "Nanopipe" mit der c-Achse einen
Winkel von 45° einschlie3t. In den oben erwidhnten HREM- und TEM-Messungen
wurde die parallele Ausrichtung der Schraubenachse zur c-Achse festgestellt. Damit
ist es unwahrscheinlich, daB sich diese "Nanopipe" in der Schicht nach unten fort-
setzt. Man kann vielmehr annehmen, dafl die Schraubenversetzung erst durch be-
stimmte Oberflachendefekte zum Wachsen angeregt wurde und wegen ihrer geringen
Ausdehnungen gerade ihr Entstehungsstadium durchlaufen hat.

Die genaue Ursache fiir die Entstehung einer "Nanopipe" ist ungeklért
[Qia 95a]. Zum einen werden die z. B. aus Gitterfehlanpassungen entstehenden Ma-
terialverspannungen verantwortlich gemacht [Fra 51], zum anderen konnen Abhin-
gigkeiten zwischen den Konzentrationen von organischen Verunreinigungen und der
Anzahl der Schraubenversetzungen beobachtet werden [Lil 97].

Schon 1950 wurden von Frank Betrachtungen angestellt, die die Existenz von
hohlen Schraubenversetzungen aus Griinden der Energiebilanz vorhersagten
[Fra 51]. Voraussetzung an das Material waren eine isotrope Verteilung der elasti-
schen Konstanten und eine Einheitszelle in der GroéBenordnung von 1 nm. Eine
Schraubenversetzung verhélt sich stabiler, wenn der Kern hohl ist, als wenn er mit
verspanntem Material gefiillt ist. Die totale freie Energie dieses Systems besitzt ge-

nau dann ein Minimum, wenn flir den R6hrenradius r gilt:
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: :#%bz (42)

Der Quotient aus Schubmodul p und spezifischer Oberflichenenergie y besitzt
fir fast alle Materialien die GroBenordnung 0.1 nm™. Mit dem Burgersvektor
b =10.5 nm und (4.2) folgt dann fiir den inneren Radius einer "Nanopipe" r = 0.3 nm.
Das widerspricht den experimentellen Ergebnissen um mindestens eine Grof3enord-
nung.

Trotz der Diskrepanz zwischen Messungen und Theorie besitzt dieses Modell
das Potential, die "Nanopipe"-Entstehung zu erkldren. Zumal, nach den Berechnun-
gen von Frank, die Schraubenversetzungen bei Erreichen der freien Oberflache in
einen konischen Krater libergehen. Diese Krater wurden experimentell bestétigt
[Qia 95b]. Ziel der zukiinftigen Forschungen sind genauere Untersuchungen der
Schubmodule. Die elastischen Konstanten der GaN-Schichten verhalten sich stark
richtungsabhéngig. Die Isotropie dieser Grofle und damit die Voraussetzung zu
Franks Modell sind nicht erfiillt.

Ponce et al. versuchen die Widerspriiche in Franks Theorie durch die besonde-
ren Verhdltnisse an der Saphir-GaN-Grenzschicht zu erkldren. Weil ausschlie3lich
Burgers-Vektoren mit b = c festgestellt werden und diese somit vom Rohrendurch-
messer unabhéngig sind, ist das Auftreten von Nanopipes nicht aus dem Gleichge-
wicht von Spannungen erkldrbar. Vielmehr betrdgt die Differenz von verschiedenen
Vielfachen der Einheitszellenhéhe (in c-Richtung) von Saphir und GaN (3Csaphir -
2CGan) = 0.5 nm. Damit konnen bestimmte Defekte in den ersten GaN-Lagen entste-
hen, die die Ursache fiir Schraubenversetzungen mit b = cg,, darstellen. Energetische
Berechnungen zur Bestéitigung des Modells werden von Ponce et al. jedoch nicht
prasentiert [Pon 98] [Che 97b].

Eine weitere Moglichkeit fiir die Entstehung von "Nanopipes" wurde von
Lilienthal et al. vorgeschlagen [Lil97]. Die Autoren konnten mit TEM-
Untersuchungen an geschliffenen Bruchkanten von GaN-Schichten (MBE, MOCVD
auf Saphir, ZnO, GaN) die Zunahme der Lochdefekte vom Sauerstoffgehalt im Reak-
tor wihrend des Wachstumsprozesses feststellen. Der Sauerstoff kann ebenfalls aus
den chemischen Verbindungen des Substratmaterials ausdiffundieren. Viele der
Lochdefekte, sogenannte "Pinholes", besitzen in den Schnittbildern eine V-formige
(60°-Winkel) Kontur. Diese Kontur konnte ebenfalls im Startpunkt von "Nanopipes"

beobachtet werden [Lil 98]. Werden zwei Bereiche durch eine "Inversion Domain"
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den [Lil 98]. Werden zwei Bereiche durch eine "Inversion Domain" getrennt, dann
folgt aus den unterschiedlichen Wachstumsgeschwindigkeiten fiir Galliumnitrid in

Ga- und N- Polaritét eine V-formige Struktur (vgl. Abb. 4.28, Seite 105). Die Schen-
keloberflichen verlaufen entlang der {1011}-Ebenen, die einen Winkel von 56.1°
einschlieBen. Die besondere Form der "Pinholes" kann damit erklédrt werden. Koynov
et al. konnten mit dem Rastertunnelmikroskop diese Lochdefekte auf der Oberflache
von o-GaN (LPCVD auf Saphir) nachweisen [Koy 97]. Die laterale Ausdehnung
wird mit 20-250 nm angegeben. Die "Pinholes" besitzen hexagonale Grundrisse.

Aus bindungstheoretischen Betrachtungen konnte von Elsner et al. eine beson-

dere energetische Affinitdt fiir den Einbau von Sauerstoff entlang der {1011}-
Ebenen berechnet werden [Els 99]. Eine erhohte Defektdichte entlang dieser Ebenen
fiihrt zu einer Wachstumshemmung. Die "Pinholes" werden nicht wieder aufgefiillt
und "Nanopipes" entstehen [Lil 97]. Dieser Ansatz wird von Kang et al. unterstiitzt,
die mit EDS-Messungen (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy) vergleichbar hohe
Konzentrationen von Kohlenstoff und Sauerstoff innerhalb von "Nanopipes" messen
konnten [Kan 98]. Allerdings werden die Schnittflichen vor den Messungen chemo-
mechanisch geschliffen und mit organischen Losungsmitteln gesdubert. Es ist nicht
auszuschlieBen, dal Kontaminationen bei der Probenpréperation fiir die erhohten C-
und O-Konzentrationen verantwortlich sind. Weitere Hinweise fiir die Entstehung
von "Nanopipes" aus "Pinholes" sind die hexagonalen Querschnitte vieler Schrau-
benversetzungen [Koy 97] und die Ergebnisse der vorliegenden Messungen.

In dieser Arbeit konnte erstmals mit dem Rastertunnelmikroskop eine Schrau-
benversetzung im Entstehungsstadium beobachtet werden. Als Ursache fiir die Ent-
stehung einer "Nanopipe" ist die Existenz von sogenannten "Pinholes", wie es von

Lilienthal et al. vorgeschlagen wurde, sehr wahrscheinlich.



Zusammenfassung

Am 1. Physikalischen Institut werden die Vorginge in Halbleiterdiinnschichten
in der Verwendung als optoelektronische und photonische Bauelemente oder als
Glasbeschichtung erforscht. Zur Herstellung stehen Bedampfungs-, Zerstdubungs-
und Epitaxieverfahren zur Verfiigung. Der HerstellungsprozeB3 von diinnen Schich-
ten, die auch aus lediglich einer Atomlage bestehen konnen, ist diffizil und entschei-
dend fiir die Funktion der Schicht. Eine umfangreiche Charakterisierung der Schich-
ten ist daher zum Verstdndnis der Materialeigenschaften und zu ihrer Optimierung
unerlaBlich.

Mit den vorhandenen Oberflichenanalysemethoden SIMS und ESCA oder der
optischen Mikroskopie konnen nur grobe Abschédtzungen jedoch keine exakten Aus-
sagen iliber die Topographien der Schichten gewonnen werden. Erst die Kenntnis der
Oberflache vervollstindigt das Verstindnis der Schichteigenschaften, welche gerade
von den Grenzflichenphdnomenen bestimmt werden.

Deshalb wurde im Rahmen dieser Arbeit ein Rastertunnelmikroskop (RTM) fiir
UHV-Bedingungen konstruiert, das den speziellen Anforderungen einer Integration
in den Apparaturenverbund von SIMS und ESCA entspricht. Bei dem neu entwickel-
ten RTM konnen sowohl die Proben als auch die Tunnelspitzen ohne Beliiftung des
Systems gewechselt werden. Durch die besonders kompakte Bauweise kann das Mi-
kroskop sehr einfach ausgebaut und auch an Luft betrieben werden. Sowohl die An-
ordnung der piezokeramischen Aktuatoren als auch der "entkoppelbare" Annihe-
rungsmechanismus stellen innovative Neuerungen dar. Die elektronische Steuerung
und Reglung besteht aus verschiedenen Bedienelementen und mehr als 30 Platinen,
die speziell fiir dieses Gerét entwickelt wurden.

Mit diesem RTM kénnen Oberflichen von mehreren 100 nm” in atomarer Auf-
16sung gemessen werden. Das Mikroskop zeichnet sich vor allem durch seinen gro-
Ben Rasterbereich von bis zu 19 x 19 pm? mit konstanter Aufldsung aus. Das RTM
erwies sich als hervorragende Ergidnzung zu dem bereits vorhandenen Rasterkraftmi-

kroskop (RKM). Mit dem RKM konnten Unterschiede zwischen zwei- und dreidi-
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mensionalem Wachstumsmechanismen identifiziert werden, die speziell in der um-
Skala hervortretenden.

Erst mit diesen beiden Rastersondenmikroskopen war es moglich, verschiedene
Oberfldchenphdnomene auf den Schichtsystemen von GaN, VO, und ITO aufzudek-
ken und die physikalischen Vorgédnge besser zu verstehen.

In optoelektronischen Anwendungen aus GaN-Schichten mochte man hohe Kri-
stallhomogenitidt und ein flaches, zweidimensionales Frank-Van der Merve-Wachs-
tum jeder Lage erzielen. In den vorliegenden Messungen wurden Topographiednde-
rungen durch Variation des Substrats und der Herstellungstechnik untersucht. Neben
den GaN-Quasisubstraten und den ELOG-Schichten besaflen die mit LPCVD auf N-
"Face"-GaN abgeschiedenen Schichten die kleinsten Rauhigkeiten. Uberall auf der
Oberfldache lieBen sich hier in Facetten angeordnete Terrassenstrukturen feststellen,
die einfache oder doppelte GaN-Einheitszellenhohe aufwiesen (c = 0.518 nm). Wei-
terhin konnte eine besondere Defektart, die Schraubenversetzung (Nanopipe), abge-
bildet und analysiert werden. Nanopipes stellen die Hauptursache flir das Versagen
von Hochleistungs-Bauelementen aus SiC dar. Die Bedingungen fiir das Auftreten
dieser Art Versetzung sind noch unklar. Mit den vorliegenden Messungen konnten
jedoch eindeutige Hinweise geliefert werden, dal3 die Schraubenversetzungen in der
Wachstumsphase an bestimmten Oberflichendefekten (Pinholes) entstehen, welche
selbst durch Anlagerung von Sauerstoff erzeugt werden konnen.

Weiterhin konnten die beobachteten Defektdichten der GaN-Oberflichen auf
Saphirsubstrat wegen des besseren Auflosungsvermdgens des RTM gegeniiber friihe-
ren RKM-Messungen um zwei Groenordnungen auf 10"~ 10" ¢cm™ korrigiert wer-
den. Damit liegen die Defektdichten im Bereich der Gréenordnungen, wie sie auch
von anderen Autoren bestimmt werden.

Eine polykristalline VO,-Schicht dndert durch einen temperaturabhidngigen Pha-
seniibergang ihr Reflektionsvermogen. Bereits in Untersuchungen mit dem RKM
konnte eine Verbesserung der Schalteffizienz von der Zunahme der KorngrofB3e ab-
hiangig gemacht werden. Durch die Einfiithrung einer TiO,-Schicht zwischen Substrat
und VO, lieB3 sich die Kristallinitit weiter erhéhen. Mit dem RTM wurden Texturie-
rungen der Oberfldche beobachtet. Diese Strukturen besitzen Ausdehnungen von
einigen pum. Hensler et al. vermuten [001] orientiertes TiO, als Ursache der ausge-
richteten Oberflachenstrukturen einer VO,-Schicht. Erstmals konnten diese Texturie-

rungen mit dem Rastertunnelmikroskop hochaufgelost abgebildet werden. Hierbei
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wurde eine unbekannte Substruktur festgestellt und vermessen. Diese Erkenntnisse
sind entscheidend fiir die Verbesserung der Schichten im Hinblick auf das Schaltver-
halten.

ITO-Schichten sind transparent, leitfadhig und besitzen eine sehr geringe Rau-
higkeit (RMS) < 1 nm. Bis jetzt sind die Oberflichenstrukturen dieser Schichten mit
dem RTM kaum untersucht worden. In den RTM-Abbildungen konnten sehr grof3e
Domaénenstrukturen mit mehreren pum Ausdehnung beobachtet werden. Innerhalb der
Domaénen treten vereinzelt einige 10 - 20 nm breite und 30 - 80 nm lange Kristallite
um etwa 1-2 nm aus der Oberfliche hervor. Die erstmals hochaufgelosten Messun-
gen deuten darauf hin, daf} es sich bei diesen Strukturen um Bereiche erhdhter Kri-
stallinitdt handelt.

Mit dem neu entwickelten UHV-RTM wurden an den Schichtsystemen GaN,
VO; und ITO grundlegende Erkenntnisse gewonnen, die ein tieferes Verstidndnis der
Oberflachenstrukturen der diinnen Schichten gewdhren. Die neuen Einblicke stellen
eine wesentliche Voraussetzungen fiir die Verbesserung der Materialeigenschaften

dieser Schichten dar.
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Abb. 5: UHV-RTM-Mepkopf: CF16-Flansch, Metallplatten, Réhrchenaktua-
tor, Probentrdiger

Rasterkraftmikroskop

Ml Halter fiir CF60 Flansch
mit RTM-MeBkopf und
Schiebedurchfiihrung zur
Grobanndherung

Abb. 6: Aufbau zur Kalibrierung des RTM-Rasteraktuators mit Hilfe des
Rasterkraftmikroskops
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Abb. 8: RKM, REM: Oberfliche einer GaN-Schicht auf kubischem SiC (Be-
leuchtungsdarstellung, Querschnittsaufnahme, Probe 3C-SiC/GaN)

Abb. 9: RTM: Oberfliche einer GaN-Schicht auf kubischem SiC, Stufen 0.5-
4 nm, Einheitzellen von hexagonalem GaN (Beleuchtungsdarstel-
lung, Probe 3C-SiC/GaN, Up=-0.6 V, I=0.200 nA)

Nr.# /Name Substrat/Schicht Herstellung
S24-2 Saphir/GaN (8.7pm) LPCVD
S9-2 Saphir/GaN (15.7pum) LPCVD
S5-2 Saphir/GaN (4.9pm) LPCVD (ohne Nukl.-Schricht)
G25-2b Saphir/GaN (?um, nicht mef3bar!) | LPCVD
Aixtron Saphir/GaN (1.97um, Si dotiert) | MBE
WS 1 Saphir/GaN (1pm, Si dotiert) MBE
ELOG Saphir/Si/GaN MOCVD
220699 Saphir/GaN/Ga-face MBE
S31-2 Saphir/GaN/Ga-face/GaN MBE/LPCVD
S27-1 Saphir/GaN/Ga-face/GaN MBE/LPCVD
010799 GaN/N-face MBE
S31-1 GaN/N-face/GaN MBE/LPCVD
S27-2 GaN/N-face/GaN MBE/LPCVD
SiC 3¢-SiC/GaN LPCVD
S7-1 Freies Gan oben (41.3 pm) LPCVD
S7-1 Freies Gan unten (Substratseite) LPCVD
G10-2 Saphir/GaN (0.23 um) LPCVD

Abb. 10: Ubersicht der gemessenen GaN-Proben
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CBED
CC-RT™

Abkiirzungsverzeichnis

Analog Digital Converter
Convergent Beam Electron Diffraction

Constant Current-RTM

CFM-RTM Constant Force Mode
CHM-RKM Constant Height Mode

CH-RTM
CM-RKM
DAC

DC

EDS
ELOG
ESCA
FCC

FIM

HCP
HOPG
HRTEM
HVPE
IDL
LACBED
LPCVD
MBE
MFM
MOVPE
NC-RKM
PL

RA

REM
RKM
RMS
RTM

Constant Height-RTM

Contact Mode

Digital Analog Converter

Direct Current

Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy

Epitaxial Lateral Overgrowth of GaN

Electron Spectrometry for Chemical Analysis

Face Centered Cubic

Feldionenmikroskop

Hexagonal Closed Package

Highly Orientated Porolytic Graphite

High Resolution Transmission Electron Microscope
Hydride Vapor Phase Epitaxy

Interactive Data Language

Large Angle Convergent Beam Electron Diffraction
Low Pressure Chemical Vapor Deposition
Molecular Beam Epitaxy

Magnetic Force Microscope

Metal Organic Vapor Phase Epitaxy

Non Contact-RKM

Photo Luminescence

Relative Abbreviation (Statistik: relative Abweichung)
Rasterelektronenmikroskop

Rasterkraftmikroskop

Root Mean Square (Statistik: mittlere quadratische Abweichung)

Rastertunnelmikroskop
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SCaM
SIMS
SNOM
SThM
SXM
TEM
TTL
UHV
UPS
XPS
XRD

Scanning Capacitance Microscope
Secondary Ion Mass Spectrometry
Scanning Near Field Optical Microscope
Scanning Thermal Microscope
Scanning X-Mode Microscope
Transmission Electron Microscope
Transistor-Transistor-Logik

Ultra High Vacuum

Ultraviolet Photoelectron Spectroscopy
X-Ray Photoelectron Spectroscopy
X-Ray Diffraction
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