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brierung von Plezo-Steligliedern
fiir die Rastersondenmikroskopie
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Kurziassung

Das 1982 von B}TNNIG und ROHRER erfundene Raster-Tunnel- -Mikroskop

(RTM), fir das sie 1986 mit dem Physik-Nobelpreis ausgezeichnet wurden, hat
eine Entwicklung verschiedener neuer Raster-Sonden-Mikroskope eingeleitet. Mit
ihrer Hilfe ist es heutzutage moglich, bis auf atomare Bereiche hinab Strukturen
abzubilden, spekiroskopische Daten zu erhalten und Krifte zu messen. Das Prinzip
beim RTM ist es, eine feine Spitze so nahe an eine elektrisch leitende Probe zu
bringen, daBl ein messbarer Tunnelstrom flieRt, und die Probe dann zeilenweise
abzurastern. Zur Positionierung fiir die Spitze wird bei den meisten Raster-Senden-
Mikroskopen ein Piezo-Stellglied verwendet, welches laterale Auslenkungen im Sub-
Angstrém-Bereich erlaubt. Diese Art von Stellgliedern besitzt aber einige nach-
teilige Effekte wie Hysterese-Erscheinungen und Kriechbewegungen, welche
materialabhdngig sind. Um genau positionieren zu kénnen, miissen diese ver-
schiedenen Abhéngigkeiten bekannt sein.

Diese Arbeit beschiftigt sich mit der Kalibrierung eines Piezo-Stellgliedes, beispiel-
haft mit dem Piezo-Rohrchen EBL#2 der Firma EBL Company aus dem Material
PZT-5A. Dazu werden erst einmal Betrachtungen zur Tunnel- und zur Ansteuer-
Elektronik gemacht und dazu Kennlinien aufgenommen. Es zeigt sich, daB diese
innerhalb gewisser Grenzen ein gewiinschtes lineares Verhalten zeigen und kaum
Randeffekte aufweisen. Die Kalibrierung des Stellgliedes selbst erfolgt anhand von
Proben mit genan bekannten Gitterkonstanten. Dies sind im einzelnen: die Graphit-
Probe HOPG (highly oriented pyrolytic graphite) mit einer lateralen Gitterkonstante
von 2.456 A, das bioclogische Protein HPI mit einer hexagonalen Gitterkonstante
von 18 nm und die CD-Stempel-Matrix mit Pits einer Hohe von 130 am.

Die Auslenkungskonstanten der drei Raumrichtungen, die das Verhidlinis von
Verstellweg des Piezos zu angelegter Spannung darstellen, betragen hier nach
erfolgter Kalibrierung im einzelnen

fiir atomare Bereiche: Cy = (521 £ 0.18) nm/V ; ¢y = (7.12 = 0.70) nm/V
filr Strukturen> 10nm: Cx = (6.17 £ 0.34) nm/V ; €, = (8.07 £ 0.61) nm/V
fiir beide Bereiche: C, = (3.86 £ 0.34) nm/V .

Mit Hilfe dieser Konstanten ist es jetzt moglich, Aussagen iiber die GréBenordnun-

‘gen neuer Proben zu treffen. Die Linge der Spitze geht bei der Berechnung der
lateralen Auslenkungskonstanten ein. Berficksichtigt man dies, so erhilt man theo-
- retische  Werte, deren Grole vergleichbar mit den experimentell ermitielien Werten
18,
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1. Das Raster-Tunnel-Mikroskop

Die Entwicklung in der Technik geht im Zuge der Miniaturisierung zu immer

- kleineren Strukturen. Dies macht hochauflosende Untersuchungsmethoden nétig, die

bis auf atomare Bereiche hinab gute Ergebnisse bringen k&nnen. Dazu entwickelten
BINNIG und ROHRER [1.1] 1982 das Raster-Tunnel-Mikroskop (RTM), und sie
erreichten damit im Ultrahochvakuum bei Verwendung von sauberen Spitzen
atomare Auf- [8sung auf elektrisch leitenden Proben. Spiter erkannte man, daff die
Messungen auch an Luft und in Fliissigkeiten durchgefithrt werden kénnen [1.2].
Bei Untersuchungen von Graphit-Proben an Luft wurden Strukturiiberhéhungen
entdeckt [1.3, 1.4], die man als Wechselwirkungen zwischen Spitze und Probe
interpretierie. Dies inspirierte BINNIG dazu, 1986 das erste Raster-Kraft-Mikroskop
(RKM) [1.5, 1.6] zu entwickeln, mit dem diese Krifte wie auch magnetische oder
elektrostatische, gemessen werden kénnen. Mit den verschiedenen Raster-Sonden-
Mikroskopen [1.7] ist es jetzt moglich, eine Vielzahl von bisher nicht oder nur
schwierig untersuchbaren Objekten abzubilden, wie z.B. biologische Strukturen [1.8]
(z.B. DNS) oder Proben mit atomaren Abmessungen.

1.1 Aufbau und prinzipielle Funktionsweise

Das zugrunde liegende Prinzip bei den Messungen mit Raster-Sonden-Mikroskopen
ist folgendes:

Zwischen einer speziell préparierten Spitze (siehe Kap. 1.3) und der zn unter-
suchenden Probe (atomare Strukwur bis Struktur im pm-Bereich), welche elektrisch
leitend sein muf, wird eine Spannung, die sogenanate Tunnelspannung, angelegt,
welche 1 mV bis 2 V betragen kann [1.9]. Normalerweise ist der Abstand zwischen
Spitze und Untersuchungsobjekt so groB, dal bei diesen Spannungen kein Strom
flieBt. Nihert man die Spitze bis auf wenige Atomdurchmesser (d<1 nm) an [1.4],
so kommt es zum Tunneleffekt [1.4, 1.9, 1.10, 1.11]: Aufgrund ihres Wellen-
charakters konnen die Elektronen den Potentialwall der Austrittsarbeit iiberwinden,
wodurch ein meBbarer Tunnelstrom (Gréfenordmung -einige 100 pA bis nA) flieBt.
Dieser folgt der Abhédngigkeit
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Dabei ist I der Tunnelstrom, d der Abstand zwischen Spitze und Probe und x die
Abklingkonstante der Wellenfunktion in der Barriere [1.9]. Man erkennt den expo-
nentiellen Zusammenhang zwischen Strom und Abstand: Typischerweise dndert sich
“der Strom um drei GroBenordnungen |1.4], wenn der Abstand um nur einen
Atomdurchmesser variiert wird. Daher trégt praktisch nur das vorderste Atom der
Tunnelspitze den Tunnelstrom, weswegen man die Tunnelmikroskopie zu den Nah-
feldmethoden zdhlt. Die experimentell erreichbare, laterale Auflosungsgrenze liegt
dabei im Sub-Angstrombereich, die vertikale Grenze etwa zwei GréBenordnungen

niedriger als die laterale.

Genau genommen mifit man bei der Raster-Tunnel-Mikroskopie nicht die topo-
grafischen FEigenschaften einer Struktur, sondern, folgernd aus der Tatsache, daf
diese Tunnelprozesse zwischen gebundenen elektronischen Zustdnden gleicher Ener-
gien in Oberfliche und Spitze stattfinden, deren elektronische Eigenschaften {1.4].
Diesen Mechanismus nutzt man zu spekiroskopischen Untersuchungen von Proben-
eigenschaften. Dabei werden lokal Strom-Spannungs-Kennlinien aufgenommen.

Zu tunnelmikroskopischen Messungen wird die Spiize mit Hilfe eines geeigneten
Steligliedes zeilenweise iiber einen rechteckigen Probenausschnitt gefiihrt. Besonders
gut eignen sich dazu piezoelektrische Stellglieder (siche Kap. 1.2) [1.12], mit denen
die erforderlichen Auslenkungen realisiert werden kénnen. Die Koordinaten werden
dabei wie folgt festgelegt: x und y als laterale Auslenkungen entlang der
Probenoberfliche und z als darauf senkrecht siehende Koordinatenachse. Man
unterscheidet zwei MeBmethoden [1.7]:

a) Konstant-Flughthen-Modus: (Abb. 1.1a) Hierbei wird die vertikale Auslenkung z
konstant gehalten, und man mifit den sich dndernden Tunnelstrom. Diese Methode
ist sehr schnell und eignet sich fiir Echizeit-Aufnahmen [1.9], hat aber folgende
Nachteile:  Bei groBen Hoéhenunterschieden in der Struktir oder bei Neigungen der
Probe kann es z einem Kontakt zwischen Spitze und Probe kommen. AuBerdem
werden, ausgehend von einer Bezugshéhe, Tiefen anders dargestellt als Hohen:
Wegen des. exponentiellen Strom-Abstand-Zusammenhangs werden Erhebungen stark
iberhoht dargestellt, was zu den schmalen Peaks im Bereich der Atomriimpfe in
Abb. 1.1a fithrt. In hoher liegenden Schichten fallen die Uberhdhungen stdrker aus
[1.7].

b) Konstant-Tunnelstrom-Modus: (Abb. 1.1b) Im Gegensatz zu obiger Methode
wird hier durch eine Tunnelelektronik, welche zur Hauptsache aus einem PI-Regier
besteht (siehe Kap. 2.1), der Strom konstant gehalten. Man stellt einen bestimmiten
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Arbeitspunkt der Strom-Abstand-Kennlinie ein, wodurch gewihrleistet wird, daB der
Abstand zwischen Probe und Spitze konstant bleibt. Dies hat den Vorteil, daB
grofe Hohendifferenzen (je nach Stellglied und Elektronik mehrere 10 nm)
“bewditign werden Kommen,” falls—der Régler “schiiell ~genug arbeitef. Ein  eni-
scheidender Nachteil ist aber, daB durch das -Hinzukommen der Regelung die
Scangeschwindigkeit des RTM’s herabgesetzt wird: die Zeit fiir eine Aufnahme liegt
im Minutenbereich statt bei vorheriger Methode im Sekundenbereich. Dies ist aber
in vielen Anwendungsfillen von untergeordneter Bedeutung, da meist stationire
Vorgdnge beobachtet werden sollen. Die Untersuchungen in dieser Arbeit sind
wegen oben genannter Vorteile ausschlieBlich im Konstant-Tunnelstrom-Modus

erfolgt.

Abb. 1.1a) Schematische Darstellung Abb. 1.1b} Schematische Darstellung
des. Konstani-Flughbhen-Modus. Qben des Konstant-Tunnelstrom-Modus.

ist der Weg der Tunnelspitze und unten . - N

die ‘aufgenommene MeBkurve zu erkennen.

Abb. 1.2 stellt den mechanischen Aufbau des in dieser Arbeit verwendeten
Tunnelmikroskops dar. Das zu untersuchende Obijekt (6) befindet sich auf einem
- Objekttréiger-Schlitten (7), welcher einen riumlichen Freiheitsgrad besitzt. Zur Grob-
‘positionierung wird die Probe mit Hilfe einer Mikrometerschraube (1) bei gleich-
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Abb. 1.2} Mechanischer Aufbau des verwendefen Raster-Tunnel-Mikroskops, konstruiert von
BIRKNER [1.13]. .= L

zeitiger Beobachtung mit einem Lichtmikroskop auf eine Entfernung von einigen
um an die Spitze angenihert, die sich am unteren Ende des Piezo-Stellgliedes (5)
befindet. Wegen mdglicher thermischer Driften (sieche Kap. 1.4) mufl die Probe von
~der ‘Grobpositionierung entkoppelt werden. Zur Herstellung des Tunnelkontakies
~wird der Verstellweg einer zweiten Mikrometerschraube (2) dadurch untersetzt, daf
eine weiche Schraubenfeder (3) aus Aluminium auf eine harte Kupfer-Beryllium-
Feder (4) driickt.

Nach erfolgtem Tunnelkontakt beginnt der eigentliche MeBvorgang. Abb. 1.3 zeigt
dazu den prinzipiellen Aufbau der elektronischen Steuerung des Piezo-Stellgliedes
(niheres dazu in Kap. 2). Man erkennt das Piezo-Rohrchen, welches als Steliglied
fungiert, und seine Ansteuersignale. In der gesamten Verschaltung bildet der
Computer ein zentrales MefB- und Steuerorgan. Zur zeilenweisen Abrasterung gibt
er die Signale RAMPE Xgy und RAMPE Yey aus, die durch die Ansteuer-
elektronik aunfgespalten wird in die 4 Signale X1 bis X4, welche direkt mit dem
Stellglied verbunden sind. Selbige Elektronik empfingt ein FEEDBACK-Signal von
der Tunnelelektronik, welches der vertikalen Auslenkung z entspricht. Dieses Signal
wird als ADgy; vom Computer empfangen und im MeBprogramm verarbeitet. Der
Ausgang Al entspricht der Abweichung des von einem Vorverstirker hinter der
Tunnelspitze gemessenen  Ist-Stroms  (Eingang PREAMP) von dem Soll-
Tunnelstrom. Dieses Signal sollte im Idealfall, das heifit bei geniigend schneller
Nachregelung durch _'di_e Tunnelelektronik, gleich Null sein. Die Tunnelspannung
Utyn,. welche direkt ._E_Hl der Probe anliegt, ‘wird ebenfalls .analog von. dieser
Elgktronik.__yo_rgegeben-Oder wahlweise digitai vom  Computer.
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FEEDBACK

=T

~n

PREAMP ) ' i

RAMPE X

RAMPE V.,

Abb. 1.3} Blockschaitbild der elektronischen Anstenerung des RTM’s.

Bei einer Messung mit dem Tunnelmikroskop werden 5 Tunnelparameter unter-
schieden, die je nach Anwendung variiert werden. Diese sind im einzelnen

der Scan-Modus {Konstant-Flughéhe oder -Strom),
- die Tunnelspannung,

der Tunnelsirom,
die Rasteranflésung (Anzahl der MeBpunkte im MeBbereich) und

die Scangeschwindigkeit.

1.2 Das Piezo-Stellglied

Wie vorher schon erwihnt, erfolgt die Positionierung der Tunnelspitze oder der
‘Probe bei den Raster-Sonden-Mikroskopen mit Piezo-Stellgliedern. Diese kénnen
- unterschiediichster Art sein: Zu Beginn wurden drei aufeinander senkrecht stehende
Elemente. (Quader) verwendet, die eine Verschiebung in alle drei Raumrichtungen
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ermdglichten [1.1, 1.4, 1.14|. Spéter ging man dazu {ber, ein Piezo-Réhrchen
[1.12] oder Bimorphe {1.14] zu benutzen (Abb. 1.4). All diese Stellglieder sind
mit nachteiligen Effekten behaftet, so dall eine Kalibrierung unabdingbar ist.

1 Abb. 1.4) Verschicdene Arten von

¥
T Piezo-Stellghicdern:
ds 2] | E j@‘> g
— Y o links: Quader
Mitte: Bimorph

rechts: Rohrchen

Das Arbeitsprinzip des Piezo-Stellgli
tionsweise des verwendeten Stellgliedes in Kap. 2.2 und 4.1} beruht auf dem
inversen piezoelektrischen Effekt [1.11, 1.15, 1.16, 1.17]. Dieser Effekt bewirkt,
dafl bei Anlegen einer Spannung an bestimmte Materialien diese sich schnell
ausdehnen oder zusammenziehen. Die Ursache dafiir liegt in der inneren Struktur
dieser Materialien begriindet. Ublicherweise bestehen sie aus Bleizirkonattitanat -
chemische Zusammensetzung: Pb(Zr,Ti;_ )O3, abgekiirzt PZT - in polykristalliner

Form, also als Keramik [1.15],

im Material bilden sich aus energetischen Griinden Doménen, in denen die spon-
tanen Polarisationen des Materials gleiche Richtungen aufweisen (Abb. 1.5). Die
Dominen sind so angeordnet, daBl die Gesamtpolarisierung der Keramik im Grund-
zustand gleich Null ist.

Abb. 1.5} Domdénenstrukiur in
der Piezokeramik, links im nicht

polarisierten Zustand, rechts im
polarisierien.
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Das piezoelekirische Verhalten wird erst durch eine Polarisierung des Materials
durch eine anliegende elektrische Spannung im kV-Bereich erreicht. Dabei kommt
es zu_einer imeversiblen Ausdehnung derjenigen Domdnen, deren Polarisations-

'richtung mit der Richtung des duBleren Feldes iibereinstimmt. Bei Abschalten des
duBeren Feldes bleibt die remanente Polarisation P, wegen der statistischen
Verteilung der Kristallite als mittlere spontane Polarisation P iibrig [1.15]:

Abb. 1.6} Elektrische (oben)

¥ und mechanische (unten) Hys-

47 terese bei piezoelektrischen
Materialien.
Die gestrichelten Kurven stellen

Fe B den Betrieb um cinen Arbeits-

punkt dar.

/ Beispiethafte Werte:

Polarisation P.=0.4 C/m?

Koerzitiveldstirke E.=1000 V/mm

all

_'Die Léangendnderung erfolgt dadurch, daB das durch die angelegte Spannung er-
‘zeugte Feld (parallel zur remanenten Polarisation) ein Drehmoment auf die Dipole
-austibt. Dies geschieht aber nicht linear abhingig von der Spannung, sondern es

~ kommt dhnlich wie bei den Ferromagnetika zu Hysterese-Erscheinungen [1.15], die

~sich. auch auf dic Deformationen des Piezos auswirken (Abb. 1.6).




8 1. Das Raster-Tunnel-Mikroskop

Anhand der elekirischen Hysterese erkennt man, dal nicht mit zu groflen elek-
trischen Feldern gearbeitet werden darf, da es sonst zu einer Depolarisation oder so-
gar zu einer Umpolarisation kommen kann. Da innerhalb der Tunnelmikroskopie
"Uberl dtorarer Auflosung ‘mit kKiéinén “Feldeérn Tgédarbeitet wird, Kommt es hier fiicht
zu Depolarisationen, und die Hysterese-Erscheinungen sind vernachldssigbar klein.
Bei Scanbereichen mit pm-Auslenkungen machen sich aber die Hysterese-Effekie
stark bemerkbar. GODDENHENRICH zeigte, daf Bildverzerrungen, die primir
durch Hysterese zustandekommen, durch einen Rechenalgorithmus entzerrt werden
kénnen [1.18].

Nicht nur die Hysterese fiithrt zu unerwiinschten Effekten. Gibt man als Spannung
ein Sprungsignal auf den Piezo, so erfolgt sehr schnell die erwilinschte Lingen-
dnderung (bei dem verwendeten Stellglied innerhalb von 40 ps). Nach dem Sprung
kommt es aber zu einem Kriechen des Piezos [1.17]. Als Niherung fiir diesen
Nachwirkungseffekt dient die Formel

AL©O=AL(1+7- 1%1_) |

Dabei gibt AL die Ausdehnung 0.1 Sekunden nach dem Stellvorgang an, 7 einen
Kriechfaktor (normal: 0.01 .. 0.02) und t die Zeit seit dem Spannungssprung. Pro
Zejtdekade dndert sich also die Linge um 1% bis 2% des verstellten Weges. Dies
liegt begriindet in einer Nachpolarisation der Keramik, die spontan in den Einzel-
kristallen stattfindet.

Das Abscannen der Probe erfolgte in dieser Arbeit, bedingt durch die Steuersofi-
ware [1.18], von links nach rechis, wobei wihrend des Riicklaufs nicht gemessen
wird. Dies hat den Vorteil, dal Wegunterschiede des Hin- und Riickiaufs, bedingt
durch die Hysterese, keine Wirkung in der Messung zeigen.

Aber ein Nachkriechen des Stellgliedes bedingt durch die Nachpolarisicrung (s.0.)
und Krifte auf die Tunnelspitze (siehe Kap. 1.4) fiihrt bei gréBeren Scange-
schwindigkeiten zu Verzerrungen am linken Rand der RTM-Aufnahmen (Abb. 1.7).
Diese bewirken Groflendnderungen des Scanbereichs, welche bei den meisten
Bildern zu erkennen sind, und sie sind daher bei der Kalibrierung zu be-
riicksichtigen. T S o
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Abb. 1.7) Atomar aufgeloste
RTM-Aufnahme einer Graphit-
Probe (HOPG). Man beachie
dic Verzerrungen am linken
Rand.

Ein weiterer Faktor, der bei Piezomaterialien beriicksichtigt werden muB, ist ihr
thermisches Verhalten. Thre Temperaturausdehnung ist #dhnlich wie bei vielen
Metallen anndhernd linear mit einem Ausdehnungskoeffizienten von o=10-5 K-1
[1.16]. In Messungen bei Raumtemperatur ist dies von untergeordneter Bedeutung,
wohingegen bei Tieftemperaturmessungen die Ausdehnung sich stark auswirkt. Hier
muB zusdtzlich die Temperaturabhingigkeit des Piezoeffekts [1.19] mit beriick-
sichtigt werden. Sie fithrt dazu, daB zB. der Piezomodul bei 4 K nur noch 30%
seines Wertes bei Zimmertemperatur besitzt [1.17]. Zu hohen Temperaturen hin
wird die Anwendung von Piezomaterialien begrenzt durch die Curie-Temperatr
[1.16], die meist bei einigen 100 °C legt.

1.3 Priparation von Tunnelspitzen

Wie in Kap. 1.1 schon erwihnt kommt es in der Tunnelmikroskopie darauf an,
daB sich idealerweise mdéglichst nur ein Atom, welches den Tummelstrom tridgt, an
der Spitze befindet. Dies erzeugt hiufig den Gedanken an komplizierte Her-
stellungsmechanismen. Fiir die Aufnahmen von atomar glatten Oberflichen aber
wird in der Praxis eine Tunnelspitze verwendet, die aus abgekniffenem Platin-
Iridium-Draht (Durchmesser 500 wm) besteht. Abb. 1.8a zeigt zwar, daB solch eine
Spiize eine undefinierte Geometrie aufweist, aber zur Darstellung von atomaren
Strukturen kommt es nicht darauf an, wo das vordere Atom sitzt.
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Abb. 1.82) (links) REM-Auf-
nahme einer abgekniffenen
Platin-Iridium-Spiize.

Abb. 1.8b) {(rechts) REM-
Aufnahme einer gedtzten
Wolframspitze.

Zur Untersuchung von Strukturen im Nanometerbereich, bei denen es wegen
Abbildungsfehlern (siche Kap., 1.4) auf die Spitzengeometrie ankommt, verwendet
man meist elektrolytisch gedtzte Spitzen (Abb. 1.8b). Diese kdnnen, z.B. wie die in
dieser Arbeit verwendeten, aus Wolframdraht mit einem Durchmesser von 500 pm
bestehen, die zunfichst bei einer Wechselspannung von ca. 6 V in 0.5 M Natron-
lauge - als Elektrolyt auf einer nichtleitenden Isclierfliissigkeit gréferer Dichte (z.B.
CCly) schwimmend - gedtzt werden. Die ringférmige Gegenelektrode besteht aus

Platin-Draht (Abb. 1.9).

Elektrolyt

Izclierflussigheit

Abb. 1.9} Anordnungen
zur Spitzenpriparation,
links bei Drahten gros-
ser 500 Mm, rechts bei
sehr diinnen Drahten.
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Im Bereich des Elektrolyten wird der Draht gediinnt. Bei einer Dicke von unge-
faihr SO0 pm wird auf Gleichspannungsbetrieb (2.5 V) umgeschaltet, um feiner zu
_polieren, Dabei wird die gedtzte Stelle so diinn, dal der untere Teil des Drantes
abreifft und zu Boden sinkt, wodurch sofort der elekirische Kontakt zur Elektrode
und damit der AtzprozeB unterbrochen wird. Die durch diese “cut-off’-Technik
[1.18] gewonnene Tunnelspitze weist einen minimalen Verrundungsradius des

Spitzenapex von 10 nm auf.

Obige Methode eignet sich nur fiir Drihte mit einem Durchmesser >500 pm. Will

man dagegen Spitzen aus Draht mit einer Dicke <100 pm herstellen, bietet sich

. . . .
CilIl andafics v riaaicil 1. LA isrdnt wiarg nicnt 1n ginen sSen

getaucht, sondern es wird mit einer Elektrolyt-Lamelle bei Luftisolierung gefitzt
(Abb. 1.9). Diese Methode eignet sich auch dazn, vorgeitzie Spitzen, die z.B.
kontaminiert oder etwas verbogen sind, nachtriglich zu polieren, wobei sie schon
im Tunnelmikroskop eingebaut sein kénnen. Néheres zur Spitzenpriparation findet
sich in [1.20].

i na‘hi‘{i-av mit =ifie

c1dY
EAN-D dRERL B IUDOLE

2.4 Storende Einfliisse in der Tunnelmikroskopie

Neben den in Kapitel 2.2 schon aufgefiihrten Verzerrungen durch das Piezo-Stell-
glied kommt es noch =zu anderen nachteiligen Effekien. Dabei spielt die
Tunnelspiize eine vordergriindige Rolle.

VA N A U A VAW A W

Abb. 1.10)} Schematische Darstellung der Bildverfilschung durch die Spiizenform. Oben die
wahre Struktur, unien die gewonnenen Mefidaten.
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Die geometrische Form der Spitze fiihrt zu Abbildungsfehlern, wie sie in Abb. 1.10
z sehen sind. Hierbei werden rein geometrische Betrachtungsweisen angewandt
121,
bemerkbar: steil abfallende Flanken der Probe werden abgeflacht dargestellt und
zeigen primér das Oberflichenprofil der Spitze. Eine Bildinterpretation wird durch

diesen Mechanismus erschwert. Ein Beispiel dafiir zeigt die Abbildung 1.11.

Abb. 1.11) RTM-Anfnahme
einer CD-Matrix. Die Flanken
der Pits sind in Wirklichkeit
steiler. Fine Beschreibung der
Probe erfolgt in Kap. 3.4,

In [1.18] wurde der EinfluB der Spitzenform bei der Messung niher betrachtet.
Dabei wurde ein Rechenalgorithmus beschrieben, der es erlaubt, bei bekannter
Sondengeometrie aus den Mefldaten auf die tatsichliche Oberflichengestalt zunick-
zuschlieflen.

Bei Messungen an Graphit wurden StrukturiiberhShungen, die "giant corrugations”
[1.3, 1.4, 1.22, 1.23|, entdeckt. Man schloB aus Berechmungen, dafl die Spitze und
die Probe sich durch Krifte verformen. Die Sonde-Probe-Wechselwirkungen sind

wie folgt:

elektrostatische Coulombkrafte verursacht durch Oberflachenladungen

Van der Waals-Krifie

repulsive, intermolekulare Krifie [1.20]

Haft- und Gleitreibung [1.18]

- dynamische Krifte (Reibung) hervorgerufen durch Viskosititen der
Medien, in denen gemessen wird (Wasser, Luft ...)

- Kapillarkrifte durch selbige Medien

Vor allem _bei. steilen  Strukturen. macht sich diese Bildverfilschung
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All diese Wechselwirkungen zwischen Spitze und Probe fithren zu einer Be-
einflussung der Messung. Durch die Scanbewegung kdnnen die Krifte, vor allem
die Haftreibung, lange diinne Spitzen, die als Hebelarm wirken, entgegen ihrer

 Bewegung elastisch verbiegen (Abb. 1.12), so daB Verzerrungen wie in Abb. 1.7
entstehen konnen. Auflerdem kénnen die Wechselwirkungen die Oberflicheneigen-
schaften (elektronische Struktur etc.) der Probe beeinflussen, was ebenfalls
Fehlinterpretationen der MeRBdaten nach sich ziehen kann,

Abb. 1.12} Elastische Verbiegung der als Hebel-
arm wirkenden, langen diinnen Spitze durch ver-
schiedene Sonde-Probe-Wechselwirkungen (WW),

Das Vorhandensein von Verunreinigungen auf der zu untersuchenden Struktur kann
cbenfalls zu einer meBbaren, elastischen Verbiegung der Spitze fithren. Werden
diese nichtleitenden Verunreinigungen zu dick (mehrere Nanometer), kann ein
Tunneln unmdéglich gemacht werden, wie es z.B. bei den Oxiden auf Silizium der
Fall ist. Des weiteren verfindern vereinzelte Adsorbate lokal die elektronischen
Eigenschaften der Probe. Dadurch kann es vorkommen, daB keine Nachregulierung
in z-Richtung stattfindet, so daB sich die Spitze Schmutz einfingt, der z.B. als
Hebelarm ‘wirken kann oder einen Festkdrperkontakt zwischen Probe und Spitze
herstellt.

Zur Abschirmung gegen das 50 Hz-Brummen wird das Tunnelmikroskop in einem
Gehduse aus Aluminium betrieben. Auflerdem kénnen mit Hilfe von Software-
Filtern Brummen und Schwankungen der MefBwerte durch Rauschen nachtriglich
herausgefiltert werden. Die Messungen mit dem Tunnelmikroskop werden héufig
durch Gebdudeschwankungen und akustische Stérungen beeinflult. Daher muff bei
empfindlichen Mikroskopen eine Schwingungsdémpfung, z.B. durch pneumatische
Schwingungsddmpfer erfolgen, um die Gebiudeschwankungen auszuschalten. Der
-akustische Einflull- kann durch ein geeignetes Gehéduse reduziert werden. .

- Weiterhin sind thermisch bedingte Lingendnderungen der mechanrischen Bauteile zu
‘beriicksichtigen, die thermischen Driften werden auch in lateraler Richtung beobach-
tet, Sie betragen im verwendeten RTM aber nur ca. 0.1 bis 0.2 nm pro Minute.
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2. Die Elektronik des Raster-Tunnel-Mikroskops

In Kapitel 1.1 erfolgte schon eine kurze Beschreibung der Gesamt-Elektronik des
RTM's: Dasvorliegende Kapitel “beinhalter den Aufbau und MeBergebnisse
beziiglich der Schaltung.

2.1 Die Tunnelelektronik

Die Tunnelelektronik besteht im wesentlichen aus einem PI-Regler, und es kénnen
die fiir die Messung wichtigen Versuchparameter eingestellt werden. Einer dieser
Parameter ist die Tunnelspannung, die iiber den Ausgang PREAMP an der Probe
anliegt (Abb. 1.3). Sie kann, wie in Abb. 2.1 dargestellt, sowohl direkt {iber die
durch das Potentiometer Uy, heruntergeteilte Betriebsspannung als auch vom
Computer Uber den Eingang U,y vorgegeben werden. Dasselbe gilt fiir den
Tunneistrom I, so daB der Arbeits- punkt, bei dem gemessen werden soll,
bestimmt ist.

Eine wichtige Rolle spielt das Potentiometer STAB;, in der Schaltung. Mit seiner
Hilfe wird festgelegt, wie schnell der PI-Regler ein Stdrungssignal ausgleicht.
Zentrales Glied dabei ist ein Transistor (BF246) in der Funktion eines regelbaren
Widerstands, welcher unterschiedlich grofie Stréme hindurchldft. Diese Strome sind
das Ergebnis eines Vergleichs zwischen dem gemessenen Strom, der durch einen
Vorverstirker direkt am Tunnelmikroskop geliefert wird, und dem Sollstrom des
Arbeitspunktes durch einen Differenzverstirker (Abb. 2.1). Die GroBe des hinter
dem Transisior flieBenden Stromes hingt von der Gate-Spannung ab, die iiber
STAB;, eingestellt wird. Es folgt ein Umkehrintegrator mit dem direkt ausgeb-
baren oder invertierten Ausgangssignal FEEDBACK, welches iiber die Ansteuer-
elektronik (sieche Kap. 2.2) eine Variation der z-Auslenkung der Spitze verursacht.
Diese z-Variation zieht eine Senkung der Ist-Soll-Stromdifferenz nach sich. Der
Rest "der Schaltung beinhaltet die Ausgabe der Stromdifferenz Al und des
FEEDBACK-Signals AD,,, an den Computer bzw. zur Simultanbeobachtung an ein
Oszilloskop. - vl '

Der gesamte Regelkreis ist nur in bestimmten Grenzen zu betreiben, Ist die
Regelung zu langsam, so kann bei steilen Sirukturen nicht mehr schnell genug
ausgeglichen werden und die Spitze bertihrt die Probe (KurzschluB). Bei Regel-
kreisen mit einer Differentialgleichung der 3. Ordnung oder héher, wie es hier der
Fall ist (siche "Anhang 2), kann es bei zu hoher Betriebfrequenz (sie ist definiert
iiber:die. Rastergeschwindigkeit und iiber die Periodizitdt der zu untersuchenden
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Abb. 2.1) Schaltplan der Tunnelelektronik beim verwendeten Raster-Tunnel-Mikroskop.
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Struktur) zu Resonanzerscheinungen kommen |2.1]. Bei Betrieb kurz unterhalb
dieser fiir den Regelkreis spezifischen Kenngrofle tritt eine "Spike-Bildung” in der
Messung bet steilen Strukturen auf, da die groBfe Dynamik des FEEDBACK-Signals
~in groBe z-Auslenkungen umgesetzt wird. Es ist von Bedeutung, die fiir die
jeweilige Probe charakteristische Regelgeschwindigkeit zu finden.

Von besonderem Interesse ist die GroBe des eingestellten Tunnelstroms, Zur
Charakterisierung der Einstellbarkeit wird bei abgeschaltetem Regelkreis die der
Stromdifferenz Al  entsprechende Spannung u gemessen als Funktion der
cingestellten Skalenteile des Sollstroms. Mit Hilfe der fiir den Tunnelsirom
zustdndigen Verstdrkerschalung (Abb. 2.2) kann auf die GroBe dieses Stromes
zuriickgerechnet werden.

Abb. 2.2) Verstarker-

_ﬁl R, schaltung fiir den Tun-
?l—l nelstrom.
R R,= 20 M
. -~ e 2 1
W—:{>4 \ U > Ree 2 k0
| R > - Y Ry= 100 k©
I ? e R-R, 3
L I T Ry= 0 Q
R, R = 10 k§2

Der erste Teil entspricht einem TiefpalB3, der der Gleichung

i . i
= —_ — d — — T
s 1f1 t } Ifd.zdt

gehorcht [2.2]. Im quasi-statischen Fall kann dies vereinfacht werden zu

= -

i U2 . (2.1)
Ry

Der Differenzverstdrker wird beschrieben durch die Gleichung

uz = —(u; -~ uy ). (2.2)
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Wihrend der RTM-Messung wird durch den PI-Regler die Spannungsdifferenz zu
Null ausgeglichen ( = u;=u, ). Die Funktion uy=f(u;) mit up=0 bei der Strom-
kennlinien-Messung kann dann fiir die RTM-Messung iibertragen werden zu

u=(1+i)u3. (2.3)
R - Ry

Daraus erhilt man die den Tunnelstrom beschreibende Gleichung

Ry ¢
R, Ry \

3 1
i= 1 -

e
.

R

N
S’

Durch Einsetzen der Widerstandswerte in Gleichung 2.4 erhilt man

i=1-102 Q-t.y .

Abb. 2.22) Tuanelstrom-
J
Kennlinie fiir kleine Strome.

(nA}

Diese entsprechen den in
dicser Arbeit verwendeten.

Tunnelsirom |

-4 : : L . L L . ! A\ i . 1 i i . | L L

4.0 42 4.4 4.5 4.3 =4 5.2 5.4 5.5 5.8 S5

Tunneistrom fint  (Skt.)

Abb. 2.3b) Tunnelstrom-
Kennlinie fir grolle Arbeiis-

(nA)

Bereiche.

Tunnelstrom |

B _15. i I i L 1 1 L . L £ i . L L I} A L I}
Q 1 2 3 4 5 3 7 8 9 10

Tunneisirem lint (Ski.)
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Die Messung der Funktion v in Abhingigkeit der Potentiometer-Stellung [, ergibt
eine lineare Tunnelstromabhingigkeit (Abb. 2.32+b). Bei groen Strdmen (sowohl
positiv als auch negativ) hingegen zeigen sich Sittigungseffekte, die aus dem Ver-
““haltenr der einzeinen Operationsverstarker résiitieren: Diese Bautéile konnen maxi-
mal soviel Spannung liefern, wie ihre Betriebsspannung betrdgt (hier 15 V) [2.2].

Fiir den in Abb. 2.3a gezeigten Bereich erhélt man mit Hilfe einer linearen Re-

gressionsanalyse [2.3]
fn = ( ~18.073 + 3.632-L, ) nA |

wobet I, die in Skalenteilen angegebene Potentiometerstellung darstellt.

2.2 Die Piezo-Ansteuerungs-Elektronik

In Kapitel 1.2 erfolgte schon ecine Beschreibung des piezoelektrischen Effekts und
dessen Nebeneffekie. Die Schaltung der Ansteuerungs-Elektronik (Abb. 2.4) bezieht
sich auf den Aufbau des verwendeten Piezo-Stellgliedes. In Abb. 1.3 ist erkennbar,
daB es sich bei diessm Bauteil um einen Hohlzylinder handelt, dessen Innenseite
mit einer Schicht aus Nickel platiert ist. Diese Innenelekirode liegt auf dem Null-
Potential. Die Auflenelektirode des R{Ohrchens, ebenfalls aus Nickel, ist in vier Qua-
dranten eingeteilt (Abb. 1.3, 2.4). Eine positive Spannung fithrt zu einer Wand-
verdickung im Bereich des angeschlossenen Quadranten, wodurch sich das Roéhrchen
in dessen Richtung verbiegt. Dies bewirkt eine laterale Auslenkung der am unteren
Ende befindlichen Tunnelspitze. Gibt man auf alle Quadranten den selben
Spannungs-Offset, filhrt dies zu einer Bewegung in z-Richtung. Die Methode, ein
Piezo-Rohrchen als Stellglied in einem Raster-Tunnel-Mikroskop zun verwenden,
wurde als erstes von BINNIG und SMITH [1.12] beschrieben. Im Gegensatz zu
deren Methode, die einen AnschluB von unsymmetrischen Signalen vorsieht, wird
im verwendeten Raster-Tunnel-Mikroskop auf eine Ansteuerung der AuBenelekiro-
den mit den beschreibenden Gleichungen

Xl =+ X +Y -7
X2 =+ X-Y-2Z (2.5)
X3 =-X-Y -7
X4 = - X +Y - Z

gesetzt (siehe Abb. 2.4).
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Im vorliegenden Schaltungsaufban werden die Sigezahnsignale RAMPE X, und
RAMPE Y. , die die zeilenweise Abrasterung des Objekts bewirken sollen, durch
die mit RAMPE X;,; und RAMPE Y;,, bezeichneten Potentiometer herunter-
~-geregelt. Uber Addierer konnen die-Spanmungen X, e wird Y e hinzugegeben
werden, um das Fenster, in dem gerastert wird, verschieben za kdnnen. Die sich
daraus ergebenden Signale X und Y und das Feedback-Signal Fbgs, bzw. Z der
Tunnelelektronik werden durch Mehrfachsubtrahierer so verkniipft, daB sie die
Gleichungen 2.5 erfiillen. Dabei sollen die Verstdrkungsfaktoren fiir die Eingangs-
signale jeweils 1 betragen.

1 ' ‘ ‘ i ' ‘ ' ) ' Abb 2.5) Kennlinien der
—- theor. Veriauf AT

Ausgangssignale X; als Funk-
tion von X Die Signale
X, und X, catsprechen den

{(Voll)
=
)
T

o
™

dargestellten X; und Xj.

Spannungen Xi

OH ‘1 2 37 4 35 <] 7 18 9 e
X-Offset (Skt.)

Derselbe Kennlinien-Verlanf wie in Abb. 2.5 ergibt sich auch fiir die Abhingig-
keit von Yfre; und von den Rampen-Signalen, wobei dhnlich wie in Abb. 2.3b
Plateaus aufitreten wegen der begrenzien Verstdrkung bei hohen Eingangsspannun-
gen am Operationsverstiirker. Die Faktoren fiir den linearen Bereich betragen:

Vios = 1459 V/Ski
Vieg = 2243 V/Skt

Diese unterschiedlichen Ausgangssignale, herriihrend aus den Bauteiltcleranzen der
Widerstdnde und besonders der Operationsverstérker (Offset-Spannung und -Strom,
Bias-Strom etc.), bewirken eine unsymmetrische Ansteuerung des Piezo-Stellgliedes.
Da es bei einer Auslenkung der Tunnelspitze auf die an dem Rdhrchen anliegende
Spannungsdifferenz ankommt (siehe Kap. 4.1), wirkt sich diese Abweichung vom
angestrebten Idealfall in lateraler Richtung als Ver- gréflerung der Auslenkung um
ca. 85% bezogen auf die theoretische Ansteuerung aus mit gleichzeitiger Offset-
Verschiebung dieses Bereiches um ebenfalls 85%. Dies soll folgendes Beispiel
verdeutlichen:-
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Die Spannung X e sei 2V, RAMPE X sei im Zeitpunkt 11 +1V und im
Zeitpunkt tp -1V. Die anderen Signale seien gleich Null.
Aus den Gleichungen 2.5 folgt:
. = UTUXS Xy =+ Xy + RAMPE X
Xy = Xg4 = - Xoffset ~ RAMPE X
Die Spannungsdifferenz, die die X-Auslenkung verursacht, betrdgt dann:

AXigeal = X3 — X1 = 2 ( Xofiser + RAMPE X)
Die oben genannten Verstirkungsfaktoren verdndern dies zu:

AXieal = 3702 ( Xoprer + RAMPE X)
Einsetzen der Werte ergibt:

AXideal(t1) = 6 V AXigeal(t2) = 2V

AXieatlty) = 101106 V. AX,ou(ty) = 3702 V
was im idealen Fall einer Spannungsdifferenz zwischen zwei Elektroden des Rohr-
chens von 4 V &+ 2 V gleichkommt, das heiflt die 4 V erzeugen die Offset-
Auslenkung und die +2 V den Rasterungsbereich. In der Realitét aber bewirken
die Signale 7.404 V + 3,702 V um 85% erhdhte X-Bewegungen.

35 T ¥ T T T T

_ Abb. 2.6) Spannungs-
§ 30 F & differenzen, ausschlaggebend
= »s 3 fir die FenstergroBe des
& - ] Rasterbereichs, in Abhangig-
S 20k . keit von der RAMPEN-
5 sk b Stellung .
o f :
T ]
2
€
g st E
@
o & I

Q 1 ) 2 3 4 5 =] 7 8 9 10
RAMPEN-Steilung (Skt)

Die aus oben genanntem Grund direkt an den Ausgéngen der Ansteuer-Elektronik
gemessens Kennlinie der Spannungsdifferenz AU, die die Spanne Zwischen dem
positiven “und _'_'dem negativen Scheitelwert des Sigezahnsignals darstellt, in
Abhéingigkeit von- der RAMPEN-Stellung zeigt Abb. 2.6. Bis zu einer Einstellung
von 7 Skalenteilen verléuft die Kurve anndhernd linear. Eine Regressionsanalyse. .
liefert das Ergebnis | R

AU = (0.029 + 2749 RAMPE ) V .




22

2. Die Elektronik des Raster-Tunnel-Mikroskops

Hierbei bezeichnet RAMPE die Potentiometer-Stellung RAMPE X bzw. Y in

Skalenteilen.
g T T i T T T A
o 2= b ve - Abb. 2.7a) Bereiche, in denen
ohne Verzerrungen der Offset, der
7 L i das Rasterfenster verschicbt, einge-
:Q" 1 stellt werden darf, in Abhangigkeit
26 . vom Feedback-Signal Z bei einem
Sigezahnsignal von fast 0 V.
- 5 L -
@
) 4
LV
w— 4 | —
C
It _
2 F .
1 | | ] i 1
1 2 3 4 S B 8 S
X-Offset  (Skt}
75 11 ™ T T T
Abb., 2.7b) Randkurven wie oben
: in Abhangigkeit des Sigezahnsignals
63 1 RAMPE Y bei dem Feedbacksignal
S von +5 V.
X
@ 55
)
v
w
= 45 -
?
po
35 -
RAMPE ¥ = 0
2‘5 ] L. i o J. [ L
2.5 35 4.5 55 8.5 7.5
X-Cffset (Skt)

Vorher wurde schon erwdhnt, daB die maximale Ausgangsspannung, die ein
Operationsverstdrker liefern kann, seine Betriebsspannung ist. Dies fiihrt bei groBen
Einstellingen der Potentiometer zu Verzerrungen der Sigezahnsignale. Unter-
suchungen ergeben Randkurven, innerhalb derer der Offset beliebig variiert werden
darf, ohne daB Verzerrungen eines Signals zu befiirchten sind (Abb. 2.7a+b).

Die Eckpunkte der Fléchen, die aus der Abhéngigkeit vom Feedback-Signal Z re-
sultieren (Abb. 2.7a), bewegen sich linear auf den Mittelpunkt des &uBeren
Quadrates zu. Dies gilt sowohl fiir negative als auch fiir positive Spannungen. Bei
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verschiedenen Signalen RAMPE Y erfolgt die Bewegung linear abhingig von
diesen auf der Randkurve, welche fiir ein Sdgezahnsignal von 0 V gilt (Abb. 2.7b),
woraus sich unterschiedlich groBe Rechtecke ergeben. Die Spanmung RAMPE X
~wird innerhalb” der Messungen so verdndert, daBl sich, bedingt durch das hiufigste
Aufnahmeformat von 300 mal 200 MefBpunkten, ein Ansteuerungsverhéltnis von
3:2 ergibt. Dies ist bei der Messung der Randkurven mit beriicksichtigt worden.

Um Probenbereiche mit einer Kantenlinge groBer als 80 nm abzurastern, kénnen
die Ansteuersignale X1 bis X4 der Ansteuerelektronik mit einem Hochspannungs-
verstiirker gemaB der Bezichung

Uuue = 14.65- Uy

verstiirkt werden, so dafl jetzt ein Bereich bis zu 1.2 um abgerastert werden kann.
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3. Die zur Kalibrierung verwendeten Proben

Die Kapitel 1 und 2 haben gezeigt, dall verschiedene Effekte die Auflésung und

gen bietet es sich an, auf Strukturen mit genau bekannten Abmessungen
zuzugreifen und diese mit dem Raster-Tunnel-Mikroskop durchzumessen. Die im
Rahmen dieser Arbeit verwendeten Kalibrierungs-Strukturen werden in den
folgenden Abschnitten ndher beschrieben.

3.1 Graphit-Probe fiir atomare AufiGsung

Zur Kalibrierung eines Tunnelmikroskops im atomaren Bereich eignet sich gut
HOPG (engl.: Highly Oriented Pyrolytic Graphite). Anfgrund seiner geringen Ober-
flichenenergie kdnnen die Messungen an Luft durchgefiihrt werden, da sich auf
diese leicht spaltbaren Proben nur langsam Adsorbate anlagern. Dariiberhinaus ist
die GrbBe der einkristallinen Bereiche mit 1 bis 10 pm [3.1] sehr groB, was die
Untersuchung erleichtert. Die genannten Vorteile machen HOPG zu einer hiufig

mit dem Tunnelmikroskop umtersuchten Probe. An ihr wurden auch zum ersten
Mal die "giant corrugations" (sieche Kap. 1.4) festgestellt.

Abb. 3.1) Perspektivische Darstellung der
hexagonalen Kristallstruktur des Graphits.
Die Einheitszelle ist markiert durch die
dicken Linicn. Die ausgefiilten Kreise
kennzeichnen Typ A-Atome und die anderen
Typ B-Atome,
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Die Kristallstruktur des Graphits zeigt Abb. 3.1. Innerhalb einer Ebene bilden sich
hexagonale Strukturen, #hnlich wie bei den Benzolringen, die aus der chemischen
Natur des Kohlenstoffs herrithren: Durch die Elektronenkonfiguration im hybridisier-
ten Zustand 1s2 2s! 2p3 bieten sich vier Bindungsméglichkeiten, die in einer
Ebene durch o- und n-Bindungen [1.11] zu weiteren C-Atomen ausgenutzt werden.

Es kommt durch die Versetzung der jeweils darunter liegenden Ebene zur Schicht-
stapelfolge ABA, sc daBl sich die in der Abbildung dargestellte Kristallstruktur er-
gibt. Die Gitterkonstanten der Elementarzelle wurden schon aus Messungen mit
verschiedenen Methoden bestimmt und betragen [3.2]:

2.456 A
6.696 A .

o
=
|

g =

Abb. 3.2) RTM-Aufnahme
von HOPG bei ciner Tunnel-
spannung von 5 mV mit einer
Tunnelspitze aus abgekniffenem
Platin-Fridium-Draht,

Abb. 3.3) Aufnahme von HOPG
bei kleinerem Scanbereich,
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Obwohl die Bindungen zwischen den Ebenen gering sind, iiben sie einen nicht
geringen Einflul anf die Abbildung der Probenstruktur mit dem RTM aus. Abb.
3.2~ und- 3.3 zeigen RFM-Aufnghmen von HOPG. Man crkennt cine hexagonal
flichenzentrierte Struktur, die, verglichen mit der realen Kristallstrukiur, ergibt, dal}
jedes zweite Atom der oberen Ebene dargestellt wird. In Abb. 3.1 sind diese zwei
Typen von C-Atomen erkennbar: Typ A besitzt in der jeweils darunter liegenden
Ebene ein entsprechendes C-Atom, Typ B liegt iiber dem Zentrum eines Hexagons.
Es ist noch mnicht vollstindig gekldrt, welche Art von Atomen hervergehoben
dargestellt wird, selbst in der Literatur findet man widerspriichliche Aussagen:
PARK und QUATE [1.23] behaupten, dal Typ A-Atome stirker hervorgehoben
werden aufgrund von Verzerrungen der oberen Ebene durch die Schicht darunter.
Dagegen zeigen Berechnungen von SELLONI [3.3] iiber die Valenz-Ladungsdichte,
die ohne irgendeinen Bezug zur Raster-Tunnel-Mikroskopie erfolgten, eine Gleich-
berechtigung beider Atom-Arten. Spétere Ergebnisse aus RTM-Aufnahmen beweg-
ten ihn dazu, seine Arbeit zu widerrufen. BATRA und CIRACI [1.3] kommen zu
dem Ergebnis, dafl bevorzugt Typ B-Atome dargestelit werden. Dies begriinden sie
mit theoretischen Betrachtungen iiber die Energieniveaus im Graphitgitter, wobei
sie auch Spitze-Probe-Wechselwirkungen beriicksichtigen. Man erkennt an diesem
Beispiel, welche Schwierigkeiten in der Interpretation von RTM-Aufnabmen liegen.

Durch die schwache Bindung der Schichten untereinander ist HOPG sehr leicht
spaltbar, was die Probenpriparation begilnstigt: Mit einem Klebestreifen wird die
Probe abgezogen, wobei die oberen, eventuell kontaminierten Schichien entfernt
werden. Bei dieser Art der Préparation entstehen aber stellenweise Abrifikanten.
Abb. 3.4 zeigt so eine Stufe, die eine Zufallsanfnahme darstellt, da die Scan-
bereiche ohne Hochvoliverstirker von maximal 80 nm lateraler Auslenkung im
Vergleich zu den bis zu 10 pm groBen Einkristallen sehr klein sind.

Abb. 3.4) AbriBkante, durch
die Priparation bedingt, auf
HOPG bei eciner Tunnclspan-
nung von 5 mV. Der hellere
Bereich ist eine hoher liegende
_Monolage. | '
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Man erkennt, daB die AbriBkante ausgefranst ist. Bei Messung der z-Variierungen
in Abb. 3.4 mit dem MeBprogramm nach erfolgter Kalibrierung mit der CD-Matrix

(siche Kap. 3.4) ergibt sich ein Abstand der zwei iibereinanderliegenden Ebenen

RS R

von ca. 0.3 bis 0.4 nm, was der Hohe einer Monolage im Kristallgitter entspricht,
Bei genaverem Betrachten erkennt man, daBl sich die hexagonalen Strukturen der
tiefer liegenden Ebene in der oberen weiter fortsetzen. Dies fithrt zn der Annahme,
daB bei dieser Aufnahme Typ A-Atome hervorgehoben dargestellt sind, da bei der
Bevorzugung von Typ B-Atomen eine Versetzung der Strukturen in der oberen
Schicht beziiglich der unteren von 1/2-ay zu erwarten ist. Eine Abbildung von A
steht aber im Widerspmch zn der Arbeit von BATRA (siche oben), der eine
Struktur bei B erwartet. Weitere Untersuchungen miissen foigen, um zu bestitigen,
dal vorrangig Atome, die in der Ebene darunter einen Nachbarn besitzen,
dargestellt werden.

Der Konfiikt zwischen den verschiedenen Annahmen zeigt aber fiir die Kalibrier-
ungsmessungen keinerlei Relevanz, da die Gitterkonstanten sowohl fiir A als auch
fir B gelten. Mit HOPG liegt also eine Probe vor, die bei atomarer Auflésung
eine Kalibrierung der x- und y-Richtung erlaubt. Uber vertikale Auslenkungen
lassen sich wegen der iiberhéhten Korrugationen keine genauen Aussagen treffen.

Aber nicht nur fiir Kalibrierungsmessungen eignet sich HOPG. Wegen der leichten
Spaltbarkeit (Priparation) und des langsamen Kontaminierens wird es héufig als
Triger fir biologische Strukturen benutzt.

3.2 Das Schichtsystem Ta,Nb;_,Se,

Diese stdchiometrische Verteilung baut auf dem Grundschichtsystem von Niobdi-
selenid ( NbSe, ) auf. Die Verteilungszahl x betriigt bei der gemessenen Probe

x = 0.2,

so daB sich das System Tag,Nbg gSe, ergibt [3.4]. ‘Abb. 3.5 zeigt die Struktur des
Grundkristalls. Das Molekiil NbSe, bildet trigonale Formen, wobei die Selen-
Atome an der Oberfliche des Kristalls in einer hexagonal flichenzentrierten Struk-
tur resultieren [3.5].
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Die Gitterkonstanten (entsprechend Abb. 3.5) betragen hier [3.6]

und cg = 1254 A .

Abb. 3.5} Oberflichenstruktur
von NbSe,. Unten der vertikale
Schnitt an der gestrichelten

Linie in der oberen Abbildung

Berechnungen von BANDO et al. (3.5, 3.7] fordern eine Darstellung nur der Selen-
Atome durch die Ladungsdichteverteilung an der Oberflache. Dies bestiitigen ihre
experimentelien Ergebnisse, wobei sich anch Strukturiiberh6hungen zeigen.

Ahnlich wie HOPG 14Bt sich NbSe, durch Abziehen leicht priparieren, da die
Bindung der Schichten untereinander schwach ausgeprigt ist.

Abb. 3.6) Aufnahme der Probe
Tap ,Nbj ¢Se, bei einer Tunnel-
spannung von 5 mV und cinem
Strom von 380 pA. Man be-
achte die hexagonale Anordnung,
die wahrscheinlich die Selen~
Atome zeigt.
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Bei der in dieser Arbeit verwendeten Probe ist im Grundkristall stéchiometrisch
jedes fiinfte Niob-Atom durch ein Tantal-Atom ersetzt. Uber die sich darans er-
gebenden Gitterkonstanten ist nichts bekannt, aber wegen der vergleichbaren Ionen-
radien ( 0.70 A bei Niob und 0.73 A bei Tantal [3.8]) diirften sich kaum Gitter-
verzerrungen ergeben. Wegen der UngewiBheit {iber die Konstanten stellt diese
Probe kein Kalibrierungsobjekt dar. Man kann aber innerhalb des Rahmens der
Kalibrierungsgenauigkeit die sich ergebende laterale Gitterkonstante ap von
Tag oNbg gSe; abschdtzen und dann mit theoretischen Betrachtungen [3.4] ver-

gleichen.
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Schwierigkeiten, die bei den Messungen an dieser Probe auftraten, dentlich werden.
Bei groBeren Tunnelstrdmen konnte kein reproduzierbares Bild mehr erzeugt

werden.

Abb. 3.7) Raster-Tunnel-Auf-
nahme von Tay5Nby 4Sey bei
einer Tunnelspannung von 5 mV
und einem Strom von 380 pA

3.3 Das Biomakromolekiil HPI

Fir die Kalibrierung auf atomarer Ebene liegt als Probe HOPG vor. Bei grifieren
Scanbereichen verschwinden die atomaren Korrugationen in der Rasterauflosung, es
erscheint eine atomar glatte Schicht. Da das Raster-Tunnel-Mikroskop durch einen
Hochvoltverstirker aber auch fiir gréBere Strukturen geeignet ist, wird eine Probe
bendtigt, die periodische Strukturen im 10 bis 100 nm-Bereich besitzt. Ein solches
Objekt ist das Biomakromolekiil HPL Es ist in der Natur auf der Oberfliche des
Bakteriums Deinococcus radiodurans (R1) zu finden [3.9, 3.10] und bildet durch
Kristallisation eine hexagonale Monoschicht. Die Gitterkonstante dieser Struktur
betrégt
ag = 18 nm .
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Wie bei den meisten biologischen Strukiuren besitzt HPI eine geringe elektrische
Leitfihigkeit, so daf fiir die Tunnelmikroskopie eine spezielle Priparation notig ist.
 Zwei Maglichkeiten bieten sich an [1.8, 3.9%:

- Auf die zu untersuchende Struktur wird eine elekirisch leitende Schicht
aus Platin-Kohlenstoff aufgedampft, die die Strukwr in gewissen
Grenzen, die durch die Art und Dicke der Bedampfungsschicht
bestimmt werden, gut wiedergibt. AuBlerdem hat diese Methode den
Vorteil, daB den Makromolekiilen mechanische Stabilitdt gegeben wird.

- Eine andere Methode beinhaltet das Anfertigen sogenannter Replikas.
Dabei wird eine metallische Schicht von groBler Dicke aufgedampit.
Durch Entfernen der biologischen Probe (z.B. mit Séure) erhdlt man
ein Negativ der Siruktur, das tunnelmikroskopisch untersucht werden

kann.

Abb. 3.8) Bedampfungs-
schicht 1 einem HPI-freien
Bereich bel einer Tunnelspan-
nung vor 5 mV und einem
Tunnelstrom von 270 pA, auf-
genommen mit einer elekiro-
Iytisch polierien Wolframspitze,
Die Cluster haben eine durch-
schnittliche GréBe von ca. 2 nim.

Die in dieser Arbeit untersuchte HPI-Schicht von 6.5 nm Dicke ist nach der ersten
Methode mit einer ca. 2 nm dicken Platin-Kohlenstoff-Schicht bedampft worden.
Die einzelnen Cluster sind in Abb. 3.8 zu erkennen. Da die Bedampfung nicht
tiberall gleichmiBig erfolgt, entsichen Liicken und Aufwerfungen, die das Auffinden
der Protein-Struktur erschweren.

Die Abbildungen 3.9 und 3.10 zeigen zwei verschieden grofle Bereiche der HPI-
Schicht. Es ist die hexagonale Struktur, aber auch die Aufwerfung der Be-
dampfungsschicht (heller Bereich) erkennbar. Zur Kalibrierung erfolgte eine Serie
von Aufnahmen dieses gezeigten Bereiches.
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Abb. 3.9) RTM-Aufnahme
cines Bereiches mil HPI-
Struktur bei eciner Tunoelspan-
nung von 5 mV und einem
Tunnelstrom von 310 pA,

Abb. 3.10) Zu erkennen ist
derselbe Bereich wie in
Abb. 3.9, aufgenommen bei
verkleinertem Rasterfeld.

Anhand dieser Probe 146t sich gut eine Kalibrierung des Raster-Tunnel-Mikroskops
fiir Scanbereiche von wenigen hundert Nanometern durchfiihren. Ebenso wie bei
HOPG eignet sich HPI aber schlecht fiir Kalibrierungen in zur Oberfidche
vertikaler Richtung, da nur die mittlere Dicke der HPI-Schicht, nicht aber die
Hohe der Korrugationen bekannt ist. L

3.4 CD-Matrix zur z-Kalibrierang

Die bisher behandelten Proben eigneten sich nur fiir -Messungen lateraler Aus-
Ienkungsfaktoren, aber iiber die vertikale Richtung liefen sich keine Aussagen
treffen. Ein Objekt mit definierten Hohen stellt die Stempel-Matrix zur Herstellung
von Compact Discs (CD) dar. Sie besteht in der Regel aus Nickel, auf dessen
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Oberfldche sich Pits befinden. Diese Erhéhungen sind in Linien mit einem Abstand
von 2 um angeordnet und besitzen unterschiedliche Lingen, die der jeweiligen
-Information enisprechen_ fhnlich den Biis in_der Computer-Technik. Fin_einzelnes

Pit ist 500 nm breit und 500 nm bis 4 um lang {3.11]. Die Hdohe betrigt
z = (130 £ 10 ) nm [3.11, 3.12].

Die Herstellung der Stamper-Matrix geschieht nach folgender Methode: Eine
optisch flache Glasplatte wird mit Photolack (120 - 140 nm Dicke) beschichtet,
und mit einem lLaser werden die Positionen der Pits belichtet und dann entwickelt,
Die so enisiandene Stroktur wird mit einem Nickel-Film bedampft und dann
galvanisch beschichtet, so dal die fertige Master-Disk abgirennt werden kann.

Abb. 3.11} RTM-Aufnahme
eines langen Pits. Man beachte
die Feinstruktur auf der Ober-
fliche, die aus der langen
Lagerung (4 Jahre) des Stempels
resuliieren konnte.

Abb. 3.12) Einzelnes Pit bei
einer Tunnelspannung von
500 mV und einem Tunnel-
strom von 450 pA. Die Fein-
struktur im vorderen Teil ist
cine Storung durch plotzliche
Verschmuizung der Spitze.
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Abb. 3.11 und 3.12 zeigen einzelne Pits auf der Stempel-Matrix. Wegen der
grolen Dimensionen macht sich hier der Einflufl der Spitzenform (siche Kap. 1.4)
durch eine Abflachung der Flanken bemerkbar. Dies hat aber keinen Einflufl auf
‘die Hohe, so daf eine Kalibrierung der z-Richtung anhand dieser Struktur erfolgen
kann. Zu beachten ist aber dabei, daB mit geringen Scangeschwindigkeiten
gearbeitet wird, da sonst die PI-Regelung nicht mehr nachkommt [3.11]. Daher
dauerte eine Messung ca. eine halbe bis ganze Stunde.
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4. Die Kalibrierung des Piezo-Stellgliedes
4.1 Theoretisch zu crwartende Auslenkungen
Das in dieser Arbeit verwendete Piezo-Stellglied ist das Rghrchen EBL#2 der

Firma EBL Company, bestehend aus PZT-5A mit Elektroden aus Nickel wie in
Kap. 2.2 beschrieben. Die technischen Daten dieses Stellgliedes sind [4.1]:

dy; = - 17310712 m/V
d33 = 380 10-12 m/V
d, = (635 £ 0.051 ) mm
b = (0508 £ 0.025 ) mm
lg = (127 + 0.676 ) mm

Dabei bezeichnen ds3; und di3 die piezoelekirischen Padungskonstanten senkrecht
bzw. parallel zum angelegten, elektrischen Feld [1.16]. Sie sind definiert als
Quotient von erzeugter Dehnung durch angelegte Feldsiiirke. Die anderen Gréflen
kennzeichnen die Abmessungen des Hohlzylinders und sind: Auflendurchmesser d,,
Wanddicke b und Linge Iy ohne angelegtes Feld. Der mittlere Durchmesser d
berechnet sich zu:

d=4d, b= (5842 + 0.057) mm

Die sich durch eine angelegte Spannung ergebende Lingendnderung des Rdéhrchens
ist proportional zur Feldstirke und betrigt

day - U-1
Al = oL = 0 (4.1)

Abb. 4.1) Verbiegung
des Réhrchens bei
angelegter Spannung.
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Der Krimmungswinkel «, der sich durch Anlegen zweier Spannungen zwischen
gegenliberliegenden Elektroden und Innenelektrode durch zwei unterschiedliche Aus-
dehnungen Al; und Al, ergibt (Abb. 4.1), berechnet sich iiber die Definition des

“Radianten zur

1 Al, — Al
Y e (4.2)
R d

Daraus ergibt sich der Kriimmungsradius R zu

Iy

R=d—FV0 (4.3)
Aly, - Al
AX:": ‘;\i\ Abb. 4.2} Laterale

Auslenkung, hervorgerufen
durch die Verbiegung
des Réhrchens.

T AX a

Fiir die laterale Auslenkung Ax gilt nach Abb. 4.2
Ax =R -a=R-(1-cosa ).

Da der Winkel « sehr klein ist (Ax im nm-Bereich, 1y im c¢m-Bereich), kann obige
Gleichung durch Taylor-Reihenentwicklung angendhert werden zu

Ax = R — . (4.4)

Durch Einsetzen der Gleichungen 4.1 bis 4.3 in Gl. 4.4 ergibt sich

A 1o (Uy - Uy ) 4.5
X = - : .
S 4 2 1 (4.5)
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Gieichung 4.5 LBt sich vereinfachen zu

Ax = Cy AU

2

dszp -1
mit C, = — o, 4.6
X I (4.6)

Einsetzen der technischen Daten von EBL#2 ergibt einen Auslenkungsfaktor von
Cy = 4.7 nm/V .

Fir die y-Richtung ergibt sich wegen der vorausgesetzten Symmetrie der vier
AuBenelekiroden derseibe Wert.

CARR [4.2] benutzie zur theoretischen Herleitung dieses Auslenkungsfaktors die
Methode der finiten Elemente. Durch die Computersimulation erhilt er fiir ein
Rohrchen mit den selben Abmessungen wie EBL#2 fiir das Piezomaterial PZT-5A
einen Wert von

Cy = 4.9 nm/V .

Der oben ermittelte Niherungswert kommt diesem Wert sehr nahe. Die Ab-
weichung kann damit zu begriinden sein, daBl bei der Ndherung eine kreisformige
Verbiegung vorausgesetzt wird, die der Realitdt nur begrenzt entspricht [4.2].

Soll der theoretisch ermittelte Wert mit den tatsichlich gemessenen Auslenkungs-
faktoren verglichen werden, mull der Einflub der Linge der um den Winkel «
geneigien Spitze mit beriicksichtigt werden. Die sich daraus ergebenden neunen
Abmessungen zeigt Abb. 4.3.

AX

Abb. 4.3) Einflull der Liange der Spitze auf
die lateralen Auslenkungen.
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Die Spitzenlidnge s filhrt zur zusétzlichen Auslenkung Axg

s-dz;- g
d'b

Die gesamte Auslenkung Ax,es ergibt sich zu
AXges = Ax + Axg = Cyges AUy

dsi-lo ; lo
mit C = - =~ 4+ s ). 4.7)
X265 d-b \ } (4.7

Geht man von einer Spitzenlidnge
s = (35 +05)mm

aus, so ergibt sich fiir den Gesamtauslenkungsfakior Cygeq = 7.29 nm/V, der ver-
glichen mit dem vorher errechneten Wert um 55% erhoht isi, woran man den
grofen Einflull der Spitzenldnge erkennen kann.

Da die Gréflen lg, d, b und s fehlerbehaftet sind, ist die Auswirkung dieser Fehler
auf Gl. 4.7 von Interesse, Diese 148t sich nach dem Fehlerfortpflanzungsgesetz be-
rechnen. Fiir eine allgemeine Funktion f{ab,c,d) ergibt sich der Fehler oy mu [2.3]

or = |/ 303 +130% + 30 +1hF .

wobei f mit den Indizes a bis d die 1. Ableitung der Funktion f nach a bis d be-
zeichnet. Dies ergibt fiir den Gesamtauslenkungsfaktor einen Fehler o, von:

%2(4d2(af(10+s)2+a§1%,)+o—§zg(1g+zs)2)+ d%efig(o+2s) - d3
2b2d2

C¢

Dadurch ergibt sich jetzt der Aunslenkungsfaktor zu

Oy = Cy = (729 # 071 ) nm/V

wobei der Fehler einer relativen Abweichung von £9.7% entspricht.
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Die bisherige Abschidtzung betrifft nur die lateralen Auslenkungen des Piezo-
Rohrehens. Fiir die z-Auslenkungskonstante ergibt sich direkt aus Gl. 4.1

Az = C, U,

mit CZ d31‘10 / b .

Daraus ergibt sich als theoretischer Wert

C, = (433 £ 021 ) nm/V .

mit der relativen Abweichung von 4.8%.

4.2 Die praktische Durchfithrung der Kalibrierung

Die praktische Durchfiihrung der lateralen Xalibrierung des Systems erfolgt mit
Hilfe der schon in Kap. 3 beschriebenen Proben: HOPG fiir den atomaren Bereich
und HPI fiir Scanbereiche im Bereich von einigen 10 nm bis 2um. Abb. 4.4
veranschaulicht, wie sich dabei unterschiedliche Vergroferungen in x- und y-
Richtung im gemessenen Bild auswirken.

\'g Abb. 4.4) Auswirkung unterschied-
Probe Bild licher VergréBerungen in x- und
y-Richtung in einem gemessenen Bild.

Das Koordinatensystem zeigt die
Richtungsdetinition fiir das Raster-
Tunnel-Mikroskop.

Die VergroBerungsfaktoren, die nicht als gleich voransgeseizt werden kénnen, ver-
ursachen eine Verdndernng der Strukturabstinde und ihrer Winkel. Fiir die
Auswertung der Kalibrierungsmessung werden folgende Festlegungen und Voraus-
setzungen gemacht:
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1) Die Probe ist um den Winkel o« gegeniiber dem Koordinatensystem
des Raster-Tunnel-Mikroskops gedreht.

2) Die VergroBerungen vy und vy sind nicht miteinander gekoppelt, das

3) Eine Auslenkung in z-Richtung wirkt sich nicht auf die lateralen
GrobBen aus.

Punkt 1 ist eine Festlegung, die allgemeingiiltig ist. Der Punkti 2 gilt bei dem
verwendeten Piezo-Stellglied mit groBer Genanigkeit. Eine Uberpriifung ergibt, daf
bei Anlegen einer langsamen Sinus-Spannung (Frequenz f viel kieiner als die
Resonanzirequenz) an zwei gegenitberliegende Elektroden ein Signal, welches nur
maximal 1% bis 2% der angelegten Sinus-Spannung betrégt, an den anderen
Quadranten zu messen ist. Dies ist zu erwarten, da das Rohrchen als Vollmaterial
mechanisch die einzelnen Quadranten miteinander koppelt, was durch den direkten
piezoelektrischen Effekt zu einer Ladungserzeugung an den nicht angeschlossenen
Elektroden fithrt. Die gemessenen Signale sind aber im Rahmen der MeBgenauig-
keit vernachléssigbar. Zu Punkt 3 ist zu bemerken, daB bei den verwendeten
Proben wegen der geringen Strukturhéhen keine x-z-Kopplung zu registrieren war.
Aber bei Strukturhdhen im pm-Bereich sind Verzerrungen zu erwarten wegen der
Hysterese-Effekie bei groBen Hiiben und wegen der begrenzten Dehnbarkeit des
Piezomaterials, die dazu filhren kann, dafl bei groBen z-Auslenkungen durch
mechanische Spannungen die lateralen Bewegungen kleiner werden. Die daraus
resultierende x-z-Kopplung ist dann zu beriicksichtigen.

Abb. 4.4 zeigi, welche Grofien bekannt sind bzw. gemessen werden konnen. Zur
Kalibrierung werden die VergroBerungsfaktoren vy und vy und der Verdrehwinkel
der Probe o gesucht. Die Faktoren sind definiert zu:

v = Bildgrée / Strukturgr6Be in die jeweilige Richtung.

Die einzelnen Komponenten der Strukturldnge g werden im Bild vergréBert zu

ay = Vy© gy bzw. ay = Vy' 8y .

Damit gilt:
8y = Vy' g-sin « (4.8)
"'ay = Vy' g eos (4.9)
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Fir die Vergréerung von g nach b gilt:

by

vy grcos 8 und
by =V, g sn B

Unter der Voraussetzung eines regelméaBligen Hexagons gilt
B=o-30 .
Damit erhilt man
by = vy g-(cos 30" - cos o + 1/2-sin «) (4.10)

Die Gleichungen 4.8 bis 4.10 bilden ein Gleichungssystemn, das nach den gesuchten
GroBen aufgeldst werden kann. Es ergeben sich die Gleichungen

8y " COS 30°
« = arctan { _— ) (4.11)
by - 1/2- 2,
aX
Vy = ——— und {4.12)
g-sin «
dy
vy = ———. (4.13)
g COS &

Mit den VergroBerungsfaktoren wird die GréBe der Scanbereiche berechnet:

x =l /vy | (4.14)

y =1 /v (4.15)
mit den BildgréBen

Iy, = (19.7 £ 0.05 ) em und

ly = (135 £ 0.05 ) em

Die Auslenkungsfaktoren, die das primire Ergebnis dieser Arbeit darstellen sollen,
werden berechnet nach

Cy = x / AU, und (4.16)
Cy =y /AUy (4.17)
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wobei AUy und AU, die angelegten Spannungsdifferenzen in der jeweiligen Rich-
tung sind (vgl. Abb. 2.6).

Bei der praktischen Durchfiihrung werden Limien iiber die Kalibrierungsstruktur
gelegt, wodurch schon eine Mittelung iiber mehrere Strukturabstinde erfolgt.
Abgelesen werden anhand der Bilder die Lidngen a und b sowie die Winkel o,
und 4y (siche Abb. 4.4). Die Ableseungenauvigkeiten, die sich darans ergeben,
werden dadurch beriicksichtigt, daBl méglichst viele Linien bestimmt werden ohne
jede Berzugnahme zu den jeweils anderen Linien (Abb. 4.5).

Abb. 4.5) Beispiel einer
Kalibrierungsmessung anhand
einer HOPG-Probe.

Daraus ergibt sich eine Streuung der Komponenten a,, a, und by, die ein MaB fir
die Ableseungenanigkeit ist. Die zur Auswertung dabei benutzte gewichtete
Mittelung soll beriicksichtigen, daf die Linien durch unterschiedlich viele
Strukturen fesigelegt werden. Sie erfolgt durch Verviclfachung der MeDwerte
bezogen auf die Anzahl der Strukturen, {iber die gemessen wird.

Die Fehler, die sich bei der Berechnung der Gleichungen 4.11 bis 4.17 durch die
Strenung der Meflwerte ergeben, lassen sich nach folgenden Formeln berechnen:

cos 30°-V( by Oy )2 + { ag" opy )2
(by — 1/2-a4 )2 + ( ay- cos 300)2

1/( sin o- o,y )2 + (8 cos o Oy )2

g - sinx
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1/( €os o+ Oy )2 + ((ay-sin o oy )2

Ow = A ’
’ g cO8* X
1
ox = — ']/13%'6%{ + vi o
VX
1
— . 2. =2 2.
oy = — 1y6Vy+Vy0‘fy,
vy

O.x = 0y / AUy und
Oy = 0y / AUy

Der Auslenknngsfakior fiir die z-Richtung
C, =z /U, (4.18)
kann bei bekannter Hohe z eines Pits aus den Spannungshiiben U, ermittelt

werden, die beim Abrastern gemessen wurden. Durch die Fehlerbehafietheit der
Spannung und der Hoéhe ergibt sich der Fehler zu:

1

= . 2.2 2. ~2
Oz = =5 z¢- 04, + Uz o
Z
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Abb 5.1} Ermitielte Auslenkungsfaktoren C, bei den verschiedemen RTM-Aufnahmen.
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“Abb. 5.2} Ermittelte Auslenkungsfaktoren C, bei den verschiedenen RTM-Aufnahmen.
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Mit Hilfe der in Kap. 4.2 hergeleiteten Formeln (Gl. 4.8 bis 4.18) erfolgt die Aus-
wertung der RTM-Aufnahmen von den Kalibrierungsproben. Dabei ist eine Tren-
nung zwischen den Ergebnissen verschiedener Proben vorzunehmen, da diese bei
 verschieden groﬂéﬁ Scanbereichen abgeblldet wurden und sich die Hysterese und
andere Nachwirkungseffekte unterschiedlich auswirken. Die sich daraus ergebenden
unterschiedlichen Auslenkungsfaktoren fiir die lateralen Richtungen sind in Abb.
5.1 und 5.2 dargestelit.

Es ist zu erkennen, daB bei der HPI-Probe gréfere Streuungen in den Einzelmes-
sungen als bei der HOPG-Probe auftreten: Der durchschniitliche relative Fehler bei
HPI betrigt ca. 6 % und bei HOPG ca. 1.5%. Dies ist damit zu begriinden, daf
sich die Strukturen bei der verwendeten biologischen Probe auf kleinere Bereiche
erstrecken, so dall im Mittel nur {iber 4 bis 6 Molekiile pro Reihe bei HPI im
Gegensatz zu den 10 bis 20 Atomen pro Reihe bei HOPG gemessen werden kann,

was zu einer grofleren Standardabweichung fiir HPIT fithrt.

Ein weiteres Ergebnis der Messungen ist, dal die Auslenkungsfaktoren fiir die x-
Richtung generell niedriger liegen als die fiir y. Das Nachkriechen des Piezo-Stell-
gliedes, welches nach Anlegen einer Spannungs-Sprungfunktion erfolgt (siehe Kap.
1.2), konnte eine mégliche Erkldrung dafiir bieten: Wihrend der Bildaufnahmen
kommt es zu einer stindigen Richtungsumkehr der x-Auslenkungen infolge der er-
wiinschten Rasterung. Nachwirkungseffekte, die von Bewegungen in die eine Rich-
tung herrithren, werden bei entgegengesetzien Auslenkungen reduziert. In y-
Richtung aber erfolgt wihrend eines Scans kein Wechsel, so daB sich das Kriechen
hier zusammenaddiert zu einer merklich gréBeren Auslenkung,

Aber nicht nur Nachwirkungseffekte kénnen zu den unterschiedlichen Auslenkungs-
faktoren fiihren. Zu berlicksichtigen sind auch evenmelie Inhomogenititen des Piezo-
materials, die im Rahmen dieser Arbeit aber nicht zu ermitteln waren. Die
Abmessungen der Elektroden sind mit Ungenauigkeiten behaftet, die ebenfalls zu
den gemessenen Unierschieden der lateralen Auslenkungen fiihren kénnen.

Weiter féllt auf, daB bei HPI die Auslenkungsfaktoren durchweg gréfier sind als
bei HOPG. Eine mdgliche Begriindung dafiir liegt in dem GroBsignalverhalten von
Piezomaterialien (Abb. 5.3). Bei kleinen Spannungen erfolgt eine Dehnung
anndhernd proportional zum angelegten Feld. Im GroRsignalbereich verdoppelt sich
fast die Steigung der Auslenkungskurve, die dann zunchmend in die Sittigung
gerdt. Daher vergrofern sich die Auslenkungsfaktoren in diesem Bereich wegen
ihrer Proportionalitit zur Dehnung bzw. Auslenkung.
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Beim Vergleich der gemessenen Werte von HPI und HOPG ist zusdtzlich die
Spitzenldnge zu beachten., Wic in Kap. 4.1 zu sehen ist (Gl 4.7), flieBt sie linear
in die Auslenkungsfakioren mit ein. Da die verwendeten Spitzen keine reproduzier-
bare Linge besaBen, erschwert dies die Interpretation der MeBwerte. Man kann die
gemessenen lateralen Auslenkungen daher nur unter diesem Vorbehalt mit den
entsprechend der Abschitzung zu erwartenden vergleichen. Mit Beriicksichtigung
dieser Tatsache kann gesagt werden, daB die lateralen MeBwerte gut mit der
Theorie iibereinstimmen. Mit den an HOPG erhaltenen Kalibrierungsfaktoren laB¢
sich die laterale Gitterkonstante der Tag ,Nbg gSe,-Probe bestimmen zu

ag = (356 £ 012) A,

was die Uberlegung, daB8 sich diese Konstante kaum gegentiber NbSe, indern
dirfte (siche Kap. 3.2), unterstiitzt.

Der an der CD-Matrix gemessene Wert fiir den vertikalen Auslenkungsfaktor
betrigt

C, = ( 3.86 = 0.34) nm/V

und stimmt im Rahmen der Fehlergrenzen mit dem abgeschitzten Wert iiberein,
Die beiden Mittelwerte weichen um 12.2% voneinander ab.
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AbschlieBend folgt eine Zusammenstellung der experimentell ermittelten Aus-
lenkungsfaktoren im Vergleich mit der in Kap. 4.1 gemachten Abschétzung
_Tabelle ist HPI gleichzusetzen mit der Verwendung des Hochvoltverstirkers,

TABELLE: Ergebnisse der Kalibrierungsmessungen

. In der

HOPG HPI CD-Matr. theor.
Cy /omV~1 | 521 + 018 6.17 £ 0.34 7.29 + 0.71
rel. Fehler (3.5%) (5.5%) (9.7%)
Cy /mmv~l | 712 £ 0.70 8.07 + 0.61 7.29 + 0.71
rel. Fehler (9.8%) (7.6%) (9.7%)
C, /nmv-1 3.86 + 0.34 433 + 0.21
rel. Fehler (8.8%) (4.8%)

NOMOGRAMM =zur Bestimmung der x- und y-Auslenkungen mit und ohne
Hochvoltverstirker in Abhingigkeit der Rampen-Stellung
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6. Ausblick

Diese Arbeit beschiiftigt sich mit der Kalibrierung eines speziellen Piezo-Rohrchens
‘anhand _wemger Proben ﬁbérﬂ'mée'fi'hgé"mé&ﬁbereichs-Unterschiede hinweg. Dabei
wurde die in Kap. 2.2 aufgenommene Spannungs-Rampen-Kennlinie mit den aus
zwei Proben gewonnenen, lateralen Auslenkungsfaktoren verkniipft ohne Beriick-
sichtignng der stirker werdenden Hysterese-Auswirkungen bei grifleren Auslenkun-
gen. Fir den Zweck der reinen Abbildung von Oberflichenstrukturen reicht diese
Methode meist. Um aber genauere Messungen, z.B. Bestimmung der Gréflen von
Keimen beim Kristallwachstum, mit dem Raster-Tunnel-Mikroskop durchfithren zu
kénnen, sollten mehr Kalibrierungsproben beriicksichtigt werden, bei denen sich die

Gitter- bzw. Strukturkonstanten von Probe zu Probe verdoppeln oder verdreifachen
sollten, damit eine bereichsiibergreifende Kalibrierung erfolgen kann.

Auch die Bestimmung der z-Auslenkungskonstante kann verbessert werden, da der
makroskopisch erhaltene Faktor nicht ohne weiteres wegen des Unterschiedes von
Kleinsignal- und GroBsignalverhalten auf mikroskopische Strukturen iberiragen
werden kann. Hierfiir bietet sich eine von CHANG und BARD [6.1] beschriebene
Methode an: Erhitzt man eine HOPG-Probe auf ca. 650°C, so enisiehen durch
Reaktionen zwischen dem Graphit und der umgebenden Luft Krater (etch pits) auf
der Oberfldche. Sie besitzen einen Durchmesser von mehreren 10 nm und meist
eine Tiefe von (3.4 = 0.2) A die genau der Hohe einer Graphit-Monolage ent-
spricht. Auch durch Anlegen einer Wechselspannung zwischen Tunnelspitze und
Probe konnen solche Krater erzeugt werden. Durch Vermessung dieser Strukiur
kann eine z-Kalibrierung fiir Strukturen im atomaren Bereich mit grdRerer
Genauigkeit erfolgen.

Eine andere Methode zur Kalibrierung sieht ab von der Benutzung von Proben:
WETSEL et al. [6.2] messen die Auslenkungen bei verschiedenen Spannungen
optisch aus. Dazu fokussieren sie einen Laserstrahl mit einer Linse auf einen
Spiegel, der an dem Untersuchungsobjekt angebracht ist. Der hier reflektierte Strahl
wird durch eine zweite Linse parallelisiert und durch einen Positions-Sensor re-
gistriert. Wird der Spiegel durch das Piezostellglied verschoben, so wird diese Aus-
lenkung vergréBert durch Linse 2 vom Sensor gemessen. Bel einer weiteren
Methode werden die Auslenkungsfaktoren interferometrisch bestimmt. Somit kénnen
vicle Effekte wic Hysterese und Kriechen iberpriift werden, iiber den gesamten
Sollauslenkungsbereich des Piezos hinweg.
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Um eine verallgemeinernde Aussage lber die gemessenen Werte herbeizufithren,
sollten all die genannten MeBarten dazu verwendet werden, mehrere Piezo-
. Rohrchen eines Typs durchzumessen. Die Ergebnisse konnen dann als Ent-
scheidungskriterium benutzt werden fiir die unterschiedlichen Einsatzgebicte der
Piezos. Solch einen Vergleich fithrten NISHIKAWA et al. [6.3] durch fiir die
Hysterese-Kurven der Materialien PZT, PLZT und PMN, und VIEIRA [1.19]
untersuchte das thermische Verhalten verschiedener Steliglieder.

Ein Faktor, der auch einen EinfluB auf tunnelmikroskopische Aufnahmen ausiibr,
ist bisher nicht ausreichend untersucht worden: Die Scangeschwindigkeit, die fiir
unterschied- liche Anwendungsfille variiert werden kann, verursacht Verzerrungen
(sieche Kap. 1.2), die je nach Geschwindigkeit verschieden stark ausgeprigt sind. Da
dies nicht unerheblich ist, sollte sich eine Untersuchung dieses Effektes anschliefen.

Abschlieffend ist zu bemerken, daf sich die Kalibrierungen beliebig erweitern
lassen. Es bleibt vom Anwender abzuschitzen, wie genau er Untersuchungen mit
dem Raster-Tunnel-Mikroskop durchfiihren will, also wie genau eine Kalibrierung
erfolgen sollte.
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Liste der verwendeten Gerdte und Programme

Personal Computer

Datenerfassungskarte

Raster-Tunnel-Mikroskop

Videoprinter
Laserdrucker
Tintensirahldmcker

Yorverstirker

Oszilloskop
Digitalmultimeter
Lichtmikroskop
Kaltlichtquelle

Betriebssystem
Grafik
Textverarbeitung
Plotprogramm

IBM-kompatibler AT mit 12 MHz Taktfrequenz
40 MByte Festplatte und E-VGA-Karte
Burr-Brown

PCI-20041C-A Trégerkarte

PCI-20019M-1A 12 Bit AD-Wandler-Modul

PCI-20003M 12 Bit DA-Wandler-Modul

konstruiert von A. Birkner, ISI, KFA lilich

Mitsubishi P75E
Kyocera F-1010
Hewlett Packard Deskjet 500

Stanford Research System SR-560

Hameg HM203-6 20 MHz
Keithley DMM199

Questar QM100

Schott KI.1500

MS-BOS 3.3

Deluxe Paint II Enhanced

WI-TEX Wissenschafiiiche Textverarbeitung
Tech-Plot
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Anhang 2)

Beschreibende Differentialgleichung des Regelkreises

Die folgende Abbildung zeigt das Ersatzschalibild eines Piezo-Translators. Der
Widerstand R ist dabei der Ladewiderstand des Piezos, dessen Hauptkapazitit, die
fiir die Lingendnderung verantwortlich ist, mit Cp bezeichnet ist. Fiir quasistatische
Anwendungen geniigt dieser Teil der Schaltung. Erst bei hoéheren Frequenzen
macht sich der parallele Serienschwingkreis bemerkbar.

ht Ly R, Gy Elektrisches FErsaizschalibild eines
Ro == l Piezo-Translators
) CO
|
; [
0
I i
Q= G

Dieses Regelkreisglied besitzt die Eingangsspannung u und die Ausgangsspannung
u.. Es gelten die Abhingigkeiten:

ip =1 - ig; u=Rgi+u,; u =—;igd
Co
T S Ly
Ue = i = T 111”‘}'—}‘11{
dt o

Durch Kombination dieser Gleichungen ergibt sich daraus
d3u, d2u, du,

R0L1CQC1 + (L1C1+R0RICOC1) d2 + (R0C1+R1C1+R0CQ) + U,
t
L dZu R.C du
=L — + R4yC; — + v
de? dt
und durch Zuweisung zu Zeitkonstanten
d3u, d2u, du, d?u du
T + T3 T +u, = T3 — + Ty ~—— + u Al
% dt3 * a2 ’ ¢ e ! (A
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Diese Differentialgleichung 3. Ordnung zeigt, daB das Piezo-Stellglied allein schon
schwingungsidhig ist. Das sich daraus ergebende Einschwingverhalten des Piezos
~ bei Anlegen der Sprungfunktion u zeigt dic nichste Abbildung.

Einschwingverhalten eines Piezo-
transiators bel verschiedenen Lade-

widerstanden.
Quelte: [1.17]

EXPRNSTON (MICKONS]

n

5 58 ws sEq 3ty Lesn
TIHE INICRDSEC.]

Dic Aunsgangsspannung u. des Piezos, die primdr die Lingendnderung verursacht,
wird durch den Tunneleffekt umgesetzt in den Tunnelstrom i. Die Auslenkung
vertikal zur Oberfliche betrégt

d = Ky ue - 2,
wobel K wie auch in den folgenden Gleichungen einen Proportionalititsfaktor

darstellt. z bezeichnet eine Stdrung, die auf den Regelkreis einwirkt und meist die
zu messende Strukwur ist. Fiir den Tunnelstrom gilt '

Somit ergibt sich
i=Kqe Kyu.+ K3z
und durch Taylor-Reihenentwicklung fiir kleine Auslenkungen
=K+ KKy u + KKy z . (A.2)

Der sich anschiieBende Vorverstdrker (sieche Kap. 2.1} stellt einen TiefpaB 1.
Ordnung dar. Seine Ausgangsspannung u, gehorcht der Differentialgleichung

du
Téd—2+u2=K4i. (A3)
t
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Es folgt der Differenzverstirker, der . die Spannung u, mit dem Sollwert w
vergleicht und die Differenz als

SR (W S (d)

ausgibt. Der letzte Teil des Regelkreises ist der PI-Regler mit der beschreibenden
Gieichung

u = Kgug + Ky jf uj dt . (A.5)

Setzt man die Gleichungen A.1 bis A.5 ineinander ein, so erhdlt man die
beschreibende Differentiaigleichung des geschiossenen Regelkreises mit der Form

d>w dtw d3w d2w dw
P v Rl T s ey
d*z d3z d2z dz
higm B e By
ddu d*u d3u d2u du
TR T TR T g T

Da diese Differentialgleichung die Ordnung 5 besitzt, kann es zu Instabilitéiten bei
der Regelung kommen [2.1]. Die Koeffizienten der homogenen Differential-
gleichung fiir u sind ungleich Null und besiizen gleiche Vorzeichen. Nach dem
Hurwitz-Kriterium [2.1] heift dies, daB der Regler richtig ausgewihlt ist und keine
Strukturinstabilitdt vorliegt.

Es bleibt noch die Mdglichkeit offen, statt des PI-Reglers einen PID-Regler zu
verwenden, da dieser Differenzen schneller ausgleicht. Die folgende Abbildung zeigt
einen Vergleich verschiedener Regler.

RegelgréBenverlauf ‘verschiedener
Regler-Typen:

2: P-Regler

3: Pi-Regler

4: PID—.Regier

Quelle: {2.1]

e
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Vergleich der GroBenverhidltnisse in der Tunnel-
“mikroskopi€

Man bekommt erst einen richtigen Eindruck von den GréfSenverhdlinissen in der
Tunnelmikroskopie, wenn man die einzelnen GréBen in  makroskopische
Dimensionen iibertrigt. Dazu stelle man sich die Tunnelspitze als Stange vor, die
tiber einen Tisch, welcher die Probe darstellt, justiert werden soll. Mit normalen
Hilfsmitteln schafft man es, diese Stange mit einer lateralen Abweichung von

Ax = 1 mm
zu justieren. In der Tunnelmikroskopie schafft man es, die Spitze mit einer Genau-
igkeit von 0.1 A zu justieren, was einem Vergrofierungsfaktor von 1-108 zur

makroskopischen Grofle gleich kommt. Von diesem Faktor ausgehend ergeben sich
die folgenden GroBen:

Der vertikale Abstand der Spitze zur Probe von ca. 0.1 nm wird
d=1cm

groB, die Genauigkeit der Positionierung in z-Richtung von ca. 1 pm wichst zu
Az = 0.1 mm .

Die Spitze, die normalerweise 3.5 mm lang ist, wird zu eciner Siange mit der
Linge

1 = 350 km .

Man bekommt jetzt einen Eindruck von der Genauigkeit der Positionierung: Die
350 km lange Stange wird in 1 m Hohe iiber dem Tisch mit einer lateralen
Genauigkeit von 1 mm und einer vertikalen von 0.01 mm posmomert was in
diesen Grobenordnungen unvorstellbar ist.
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30 -

(\_/Oil)

25 |

Spannungs-Dif ferenz

T T

T

RAMPEN~Steilung

(Skt.)

Zusammenstellung der wichtigsten Ergebnisse und
Abbildungen
Tunnelstrom I in Abhéingigkeit von der Potentiometer-Stellung:
<
2
?E_-
B
g
5
'..-
—&4- 4.12‘r$:¢74:6L4»i8L;LS.IZAS.I-'aKS.VEJSjSi6
Tunneistrom lint  (Skt.}
Laterale und vertikale Auslenkungsfakioren des Piezos mit Tunnelspitze:
chne mit beide Fill (h
Hochvoltverst. Hochvoliverst. cide Talle cor.
Cy /omv-l | 521 % 018 6.17 + 0.34 7.29 + 0.71
rel. Fehler (3.5%) (5.5%) (9.7%)
Cy /amV~1l | 712 £ 070 | 8.07 * 0.61 7.29 £ 0.71
rel. Fehler (9.8%) (7.6%) (9.7%)
C, /amv-1 3.86 * 0.34 433 = 0.21
rel. Fehler {8.8%) {4.8%)
Fiir Auslenkungen verantwortliche Spannungsdiff. als Funktion der Rampenstellung:
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Nomogramm zur direkten Bestimmung der lateralen Auslenkungen:

Auslenkungen in nm
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