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Kurzfassung

Binnig und Rohrer eniwickelien 1982 das erste Rasier-Tunnel-Mikroskop (RTM),
mit dem sie Strukturen atomarer GroBenordnung auf elekirisch leitenden Proben
abbilden konnten. Dazu brachien sie eine leitende Spitze auf weniger als inm an
die Probenoberfldche heran. Bei Anlegen einer Spannung zwischen Sonde und
Probe stellt sich aufgrund des Tunneleffekis ein elektrischer Strom ein, der
exponentieli vom Abstand zwischen FProbe und Spitze abhéngt. Dieser Strom dient
bei der Raster-Tunnei-Mikroskopie als ausschiaggebende MeBgréiBe.

An die Spilze werden verschiedene Anforderungen wie elekirische Leitfahigkeit,
mikroskopisch und makroskopisch spitze Form, Reinheit und mechanische
Stabilitdt gestellt. Sind diese Anforderungen nicht erflllf, so kdnnen bestimmie
Messungen mit dem Raster-Tunnel-Mikroskop nicht durchgefihrt werden oder die
MeBergebnisse kdnnen nur schwer interpretiert werden. Aus diesem Grund ist die
Spitzenpréparation ein wichtiger Bestandteil der Raster-Tunnel-Mikroskopis.

In dieser Arbeit wird eines der vielen Praparationsverfahren (berarbeiiet und
ergénzt. Das Préparationsveriahren besteht darin, einen Wolframdraht slekiro-
lytisch durchzupolieren, so daB eine ausreichend stabiie und spiize Sonde
entsieht. Das Verfahren wurde durch eine anschlieBende Vakuumglihung
der Spitze ergénzt. Der Vorgang des elekirolytischen Polierens und die Apparatur
dazu wurden optimiert. FUr die Gldhung der Spitzen wurde eine Vakuumnglih-
apparatur konstruiert und aufgebaut. Nach mehreren Versuchsreihen stellten sich
; folgende Parameter als optimal heraus:

Glithtemperatur: 1030 ©C +20 6C

Gliihkammerdruck: maximal 2 x 1076 mbar

Gilihdauer mit 1030 ©C: 8 Stunden t+ 1 Stunde

Die slekirolytisch hergesieliten Spitzen wurden im Raster-Elekironen-Mikroskop
betrachtet, mit laserinduzierter Massenspektroskople untersucht und kontinuieriich
im RTM getestet.

Es ist nun mogilch, Spitzen herzustellen, die einen Verrundungsradius von
40nm T 30nm  besitzen, Kkeine sichibaren Verunreinigungen aufweisen und
reproduzierbar geformt sind. |

. Bel Verwendung dieser Soncien werden guie Ergebnzsse beim Be‘tnei‘) des Rastef- - T

-~ Tunnei- ?\ﬁzkroskcps erzieit.
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1.Die Raster-Sonden-Mikroskopie

In immer groBer werdendem MafBe werden MeBsysteme bendtigt, mit denen man
elekirisch leitende und entsprechend préparierte Proben .bis hinab in atomare
GroBenordnungen untersuchen kann.
Binnig' und Rohrer gelang 1882 ein groBer Schritt hin zu solchen MeBsystemen.
Sie entwickelten das erste Raster-Tunnel-Mikroskop. Unter Ultrahochvakuum-
bedingungen waren sie in der Lage, auf elekirisch leitenden Proben Strukturen
atomarer GroBencrdnung abzubilden. Spéater erkannie man, daB derartige
Messungen auch an Luft oder in FiUssigkeiten durchfthrbar sind. 1986 wurden
Binnig und Rohrer 0r ihre Leistungen mit dem Physiknobelpreis ausgezeichnet.
Bel der Untersuchung von Graphitoberfidchen mit dem Raster-Tunnel-Mikroskop
stellte man fest, dafB Kréfte zwischen Sonde und Probe zu Uberhdhungen im
Tunneistromsignal fihren [1.1]. Die Existenz solcher Kréfte veranlaBte Binnig dazu,
ein Raster-Kraft-Mikroskop zu konstruieren. Dieses MeBsystem zahlt man wie auch
das Raster-Tunnel-Mikroskop und das Raster-Elektronen-Mikroskop zu den Raster-
Sonden-Mikroskopen.. Charakieristisch fir diese Mikroskope ist, daB die Sonde
des Mikroskopes zeilenwsise Ober eine rechteckige Flache der Probe geflihrt
wird. Bei Raster-Kraft- und Raster-Tunnel-Mikroskopen wird die Sonde so weit der
robenoberflache angendhert, bis die jeweils genutzte Wechselwirkung meaRbar
wird. Das FGhren der Sonde wird von einem daflir geeigneten Steliglied
ubernommen. Als Stellglieder werden Piezokeramiken verwendet, mit denen sich

; L - Lileal A
die erforderlichen Auslenkungen in vertikaler und lateraler Richtung realisieren

lassen. Zu jeder lateralen Koordinate ( x,y } auf der Probenoberflache existiert ein

bestzmmter ‘Wert der en‘tsprecnenden Wechse!w:rkung Im Konstan't Fiughohen-'
Modus wn‘d dieser Wert dxrek: welterverarbeltet Aus ‘den. we:terverarbelteten_
~Werien - ents*teht letztendlich - die Abb:ldung n diesem Modus wird die - z--
Koordma‘te senkrecht Zur Probenoberﬂache von auBen konstan't geha"ten Der
Abstand von der Sonde zu einer Bezugse_beﬂe auf-der Probe wird nicht verandert.

Der Vorteil dieser Technik ist es, sehr schnell messen zu kénnen. Sind jedoch

grofe. Uberhohungnn auf der Probe oder ist die Probenoberflache zchi'__s_chrég,_

Kann GS dazu kommen, dafl sich Sonde Und PE’ODE berunren

. Eine, anciere Niogiichkeit bietet -die. Regelung der’ Wechselwnrkungsgroi’ie Hierbel
werden d;e MeBwerte nicht direkt zur B:Jderzeugung verarbeltet sondern - ais_'
- RegelgrdBe verwendet. Um die Regelabwelchung bei. sich andemden MeBwerten -

auszugleichen, findet eine Auslenkung in der z-Koordinate statt. Mit diesen
Auslenkungssignalen 188t sich ebenfalis eine Abbildung ersteilen. Uberhdhungen




und Schriglage der Probe konnen ausgeglichen werden. Hierbei ist die

Schnelligkeit des Regelkreises fur die endiiche MeBgeschwindigkeit verantwortiich.

Die MeBgeschwindigkeit bezieht sich hier nicht auf die Ersteliung einer Abbildung,
sondern auf die Relativbewegung zwischen Probe und Sonde.

Die GroBe der Rasterbereiche und die Auflésung der Abbildung héngen nicht
zuletzt 'vom apparativen Aufwand ab. So kdnnen beispielsweise bei Verwendung
von Hochvoltverstdrkern auch gréBere  Ausienkungen des Piezostellgliedes
grreicht werden, um Rasterbereiche mit einer Kantenidnge von einigen pm zu
realisieren. Oft erscheint es glnstig, eine Unterteilung in kleine und groBe
Rasterbereiche vorzunehmen, wobei kieine Rasterbereiche zum Abbilden atomarer
Strukiuren gewahlt werden.

Die Aufidsung des Raster-Tunnei-Mikroskopes bei Rasterbereichen mit einigen
0.1nm ( 1A) Auslenkung liegt in vertikaler Richtung bei 0.001nm { 0.01A ) und in
lateraler Richtung bei 0.01nm ( 0.1A) [1.2].

Die bei sondenmikroskopischen Untersuchungen erstellten Abbildungen stellen
nicht immer die Topographie der Probenoberflache dar, sondern leciglich ein
Profil- der entsprechenden Wechselwirkung, welches oft Rlckschllsse auf die

Topographie zuiaBt. -

1.1 ?R;&SE@E—K%E&MEE{EQSE(@@%@: :

Die_-vErge__bnisse 'd_er 'Raster-TunneI-Mikroskopie lieBen auf Kraftwechselwirkungen
.zwischen Probe .und Sonde schiieBen [1. 1] Bei diesen Wechselwirkungen handelt
es s:ch um Kraftwechselwirkungen, die durch van-der-Waalskrafte, Couiombkraﬁe
-oder auCil magnetische Kréfie hesvo:ge:u:c_n werden. Im Kontaktmodus, CH"
S.onde und Probe beriihren sich. sehr - sanft, treten Reibungs- und -'Kapillarkréﬁe
auf. Binnig hat 1986 ein Mikroskop konstruiert, das diese Kraftwechselwirkungen
notzt. '

Wie auch bei der Raster-Tunnel-Mikrosko pie ist es bei der Raster-Krafi-
AATE rvmm oo P P I:.\!n P IR N nl.v\n S e nv\ - Fon i Lrmmim Mais
BN WG] UIJID' UI iUUU i bl Iy _Illl.- DUI 1] - H Lol B LW ] ] I LU IIIeSDUII [ i __U_[ IUI__ VUIl 11Hd .

s be‘trachteteﬂ Arbeit [1 3] handel* es smh um Sor‘den mit integriertem Hebelar:
~Die. Auslenkungen des Hebelarmes konnen kapazmv oder mlt elnem Lasermten‘erc-

i -_meter gemessen werden ( Abb 'i 1 )

T
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Abb.1.1: Prinzipsidzze sings RIKM

Die Verarbeitung tler MeBs ignale erfolgt wie in Kap. 1 beschrleben Da es sich bei
diesen Hebelarmen um schwingungsfahige Systeme handelt, ist es wichiig die
Masse des Hebelarmes gering zu halten, um eine hohe Resonanzfrequenz zu
erhalten und Isiztendlich schnell genug messen zu kdnnen.

Fir den speziellen Fall, daB magnstische Wechselwirkungen gemessen werden
soilen, ist es notwendiy, ferromagnetisches Sondenmaterial zu verwenden. In der
Arbeit von Lemks [1.4] wird hierzu ein Verfahren vorgestellt, bei dem eine
Nickslkugel aul sins spiize Wolframsonde gebracht wird. Sehr oft jedoch werden
die Sonden auch direkt aus Nickel gefertigt. Des weiteren werden in der RKM
auch Sonden verwendst, bel denen sich eine sehr feine Siliziumpyramide auf
einem Hebelaystem befindet, e

Die Nuizung der R hat sich auf viele Bereiche von Forschung und Entwicklung
auswe gitel, da m%t:ﬁem RKM elektrisch leitende. und daruber hmaus ‘auch

Lol Y

nichtleitends Proben ?sg‘gzc}ﬁmgsi‘re: untersucht werden kdnnen.

1.2 Raster-Tunnel-Mikroskopie

Beim Raster-Tunnsl-Mikroskop wird der Strom zwischen Probe und Sonde als

MefigroBe genutzt.

Zwischen. der eawﬁéﬁﬁobb und der Sonde liegt eine Spannung von - imV.: bis-

2V an. Haben Probe und Sonde einen Abstand von -einigen um, so flieBt kein

. Strom.. Ver?m’*awm i jedoch . den ‘Abstand ‘auf weniger als -1nm, so steilt snch .

.4‘

-aufgrund des Tunneieffekis ein Strom mit einigen 100pA bis nA ein.:
. Es besteht sin E:?(?F‘__S_ﬁ%ﬂiféﬁ Zusammenhang zwmchen dem Tunne!strom E uref‘%

” dem Proben-Sondsn-Abstand d. SR

'..._:IE_N_ e-z;cd _. :




Hierbei ist x die Abklingkonstante der Wellenfunktion in der Barriere [1.5]. Bei
Variation des Abstandes um einen Atomdurchmesser andert sich der Strom
typischerweise um drei GroBenordnungen.

Diese Festsieliung a8t darauf schlieBen, daB nur das Aiom den Tunnelstrom tragt,
welches den geringsten Abstand zur Probe besiizt.

Um aussagefdhige Messungen mit dem RTM durchfhren zu kbnnen, mui3 die
Sonde so beschaffen sein, daB es ein besténdiges “vorderstes” Atom gibt oder
der Bereich der enisprechenden Atome lokal eng beieinander liegt. Der Einilu3
der Tunnelspitze auf die Abbildung wird in Kap. 2.2 n&her eridutert.

Ein gut arbeitendes RTM I&Bt sich mit .groBen und Kleinen Rasterbereichen
(Scanbereichen) betreiben. Jedoch hangt dies auch von der Probe und dem Ziel

der Messung ab. Mit dem RTM ist es z.B. mdglich, lokaie, spekiroskopische

Messungen an _S_upraleit_ern:durqhzuff.'_l_hren. SATER

Abb.1.2: Mechanischer Aufbau des verwendeten RTM an Luft {1.61

Das in Abbildung 1.2 dargestellte RTM diente zur direkiten Funktionskontrolle der
hergestellten Sonden (8)." Mit der mechanischen Grobjustierung (1) wird der

. der‘es ermdglicht, die Stellmechanik vom Probentisch zu entkoppeln. Die grobe o
- Anndherung erfolgt bei gleichzeitiger Beobachtung mit einem Lichtmikroskop. Das
~Lichtmikroskop - und eine 'Lichtquelle sind hierbei so ‘angeordnet, daB ‘man die

~Sondenspitze und deren Spiegelbild auf der FProbe "zbetrachten kann. 'Die
B - Grobjustierung mit der Mikrometerschraube (1) wird solange fortgeflhrt, bis der

Probentisch (7) bewegt. Zwischen Vor- und Rickbewegen bestehi ein Freilaud,

Hi




Abstand der Sondenspitze und deren Spiegelbild nur noch einige pm betragt. Zur
anschiieBenden Entkoppiung wird die Mikrometerschraube {1} geringiligig in dis
enigegengeseizte Richtung gedreht Uber der zur Grobjustierung bendtigien
Mikrometerschraube befindst sich eine zweite Mikrometerschraube (2) mit der die
Aluminiumfeder (3) ge- oder entspannt wird. Bei der sich nun anschlieBenden
Feinjustierung wird die weiche Alufeder gestaucht und drickt so auf das Bauteil
(4). Dadurch, daB das Bauieil (4) wie eine harte Blatifeder wirki, enisteht eine
Unterseizung des Stellweges der Mikrometerschraube {(2). Am Bautell (4) ist das
Piezo-Steilglied (5) angebracht. Am vorderen Ende des Piezo-Stellgliedes befindet
sich die Sonde (8). Die Feinjustierung wird solange fortgeflhrt, bis sich ein
Tunneistrom einsteilt. Um die Auswirkungen von elekiromagnetischen Stdrungen,
Schaliwellen und Gebaudeschwingungen gering zu halien, befindet sich das RTM
in einem dickwandigen Aluminiumgehause, ist in schwingungsdampiendem
Material eingebetiet und steht auf einem Dampfungstisch. - - '

2.Der Betrieb des RTM®s in der Praxis

Die folgenden Ausfihrungen beziehen sich auf das in Kap. 1.2 beschriebene RTM
und wurden in diese Arbeit integriert, da die Qualitdt der Sonden unter anderem
auch im RTM Uberprift werden soil. Um Uberhaupt Qualitatsaussagen Uber die
Sonden treffen zu konner 1st es noiwendlg emeﬂ .eproduznerbaren Beir reb des
RTM zu ermdglichen und statistische Fehler Klein. zu halten. Dazu gei"ort
insbesondere auch die nachvoliziehbare Bedienung des Gerdtes. Nach erfolgter
Anndherung, wie sie in Kap.1.2 beschrieben ist, 188t sich auf einem Oszilloskop
ein Signal becbachien, das der Vertikalauslenkung der Sonde enisprichi. Zu
Beginn der Messung ist es notwendig, Drifibewegungen in der Mechanik des RTM
auszugleichen. Neben dem Oszilloskop gehdren Computer, Filter, Tunnelelektronik

und -Ansteuerelektronik zum Aufbau des MeBsystems. An der Tunnelelekironik

" ‘werden die Regelikreisversidrkung und der Tunneistromsoliwert eingestellt. Die

. Vorgabe von Tunneispannung, Anzahl der MeBpunkie im Rasterbereich und
- Rastergeschwindigkeit erfolgt mit dem Computer. Die Ansteuerelektronik verarbei-
- tet dig zur lateralen Auslenkung mit dem Computer vorgegebenen Signale, die

il




RegelgréBe Tunnelstrom und die Vertikalauslenkung von der Tunnelelekironik so,
daB damit das Piezosteligiied angesteuert werden kann. Mit der Ansteuereiekironik
|&Bt sich die GroBe des auf der Probe abgerasterten Bereiches und die Lage des
Bereiches einsteilen.

Wahrend des Betriebs des RTM's werden primédr Tunnelstromsollwert, Tunnel-
spannung und Regelkreisverstarkung verandert, um einen guten Tunnelkontakt
und eine gute Aufldsung zu erreichen. Bei VergrOBerung des Tunnelsiroms wird
der Proben-Sonden-Abstand verringert und die Aufidsung wird gréBer. Ein zu
groBer Tunnelstrom jedoch kann vom Regelkreis nicht mehr verarbeitet werden.
Das Signal kann nur noch sprungartig geregelt werden und eine Abbildung ist
nicht mehr mdglich. '

Mit der Tunnelspannung 183t sich ebenfaiis eine Verdnderung des Proben-Sonden-
Abstandes vornehmen. Abstand und Tunnelspannung verhalten sich gleichsinnig.
Die Einstellung der Regelkreisverstdrkung muB ebenfalls feinfuhlig vorgenommen
werden. Bei zu hoher Verstirkung findet ein Uberschwingen der RegelgroRe statt,
was die Gite der Abbildung herabsetzt. Wird eine zu kleine Verstédrkung gewahlt,
kriecht die RegelgréBe zum Sollwert, was ein Verschwimmen der Konturen zur
Foige hat. FUr den Betrieb des RTM's ist die richtige Kombination der genannten
Parameter wichtig. Beim Tunnelbetrieb kdnnen zusatzlich

Rasterbereiches und

-die GroBe de
s Rasterbereiches auf der Probenoberflache

-der Ort. rie

vamert werden
Nach emiger Stunden Arbeit mit dem RTM ergeben SIC[’I die GréBen der einzelnen

Parameter Diese GroBen kénnen ais Grundemstefiung des RTM's verwendet
wer den solange g!encha“ﬂge Sonden Lnd Proben benutzt werden

Al




Abb.2.1a: Ursprungl;cher Sondenhalter b--verbesserter Sondenhalter : '

Abbildung 2.1 zeigt den am vorderen Ende des Plezosteliciiedes befestigten
Sondenhaiter. Bei d_er_a!_ten_Au_s_fuhrung in. Abbildung ..2_._1a_mu8te die.Sonde leicht
verbogen werden, '- ‘um '_jSie- in.den 'EHa_l'ie;___r___- 'éinzusetzen. -Das Einsetzen de_r ‘Sonde
konnte durch eine kleine konstruktive Verinderung erleichtert werden: Auf den
vorderen Schaft des Haliers wurde eine Stahlfeder geschoben. Der Federdraht ist
am Halterende abgeknickt und verkantet sc die Tunnelspitze.

Des weiteren wurde die MassefGhrung geringfligig geandert, da Brummschleifen
vermieden werden soilien. Zu den stdrenden Einflissen beim Betrieb des RTi's
zéhlen u.a. 50 Hz-Brumm, hochfrequente Stérungen (Deutsche Welle), Umgebungs-
5 Grungen auf dem Versorgungsnetz.

Wichtig fOr den Betreiber des RTM's ist es zu wissen, wie sich die Stdrungen
auswirken, damit es nicht zu Fehlinterpretationen der MeBdaten kommt. Einige der
Stérungen Iassen sich nachtréglich beseitigen. Die MeBwertverarbeltung mit dem
Computer er_m_ogi;[_c:ht es, bestimmte Filter Uber den Datensaiz einer Abbildung zu
legen. Das sehr bedienerfreundiiche Programm zur MeBwertverarbeitung stellte
Goéddenhenrich [2.1] zZur Verf&gung.- Das Programm beinhaltet alle Arbeitsgénge,
die mit dem Computer wahrend des Tunnelbetriebs erflllt werden miissen und
bietet eine komioriabie Bearbeitung der Abbildung. Auswirkungen von vertikalen
Driftbewegungen, Schieflage der Probe, hochfrequente Stérungen, Verzerrungen
und vieles mehr lassen sich mit einer Vielzahi von Filtern herabseizen. Die
Bearbeitung der Datensétze 48t sich zwei- und auch dreidimensional durchflhren.

Welche dieser Darsteliungen sinnvoll ist, hangt vom jeweiligen Anwendungsfall ab

3
3
(R
w
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) {Ahh 2.2)..




Abb.2.2: 3-D-Darstelilung von HOPG mit atomarer Aufidsung. Diese Abbildung wurde mit dem von
Birkner konstrulerten RTM aufgenommen [1.6]. Die Tunnelspannung betrug 5mV 'und der
Tunnelstrom 1,5nA. Es wurde eine Sonde verwendet, die nach dem in dieser Arbeit

erlduterten Verfahren hergestellt wurde.

Mit der Raster-Tunnel-Mikroskopie 1&Bt sich die Kristallstruktur des Probenmaterials
erkennen, die Ricksc h!uezse auf die Art des Gitters zulaBt. Gitterbaufehier. und
Einlagerungsatome kénnen festgestelit werden. Darlber nmaus__mnnen ‘Ober-

f[é_chénstrukturen und ?%a;uhigkeiten untersucht werden. Bei der noch so jungen

Tecnnologie der Raster-Tu snneé -Mikroskopie 1aBt sich wohl zum jetZlgen Zeltpunkt
noch nacht uberschc;uw wg zukunﬁ:ga Arwendungun zu fmden smd A |

2.1 Die Proben

- Wie 'schon im Abschnifi zuvor erwahni, war es wichtig, die gleiche Probenart zu

“verwenden, um reproduzierbare MeBbedingungen zu schafien. Als Probenmaterial




hat sich Graphit in Form von HOPG (engl. Highly Oriented Pyrolytic Graphite}
angeboten. Wegen der geringen Oberfidchenenergie kdnnen mit HOPG Messungen
an Luft durchgeflhrt werden, da sich nur langsam Adsorbate ansammeln. Bei
HOPG bilden Kohlenstoffatome ebene hexagonale Gitter. Die Gitterkonstanten
einer Elementarzelie betragen 0.246nm und 0.67nm. Die Bindungsenergie der
Ebenen unt'ereinan_der ist gering gegenilber der Bindungsenergie innerhalb einer
Ebene. Daher ist es méglich, einzelne Schichten sehr einfach mit einem
Kiebestreifen abzuheben und somit eing saubere Probenoberflache herzustellen.
Die GroBe der einkristallinen Bereiche ist 1-10pm [2.2]. Allgemein lassen sich
elekirisch leitende Proben im RTM untersuchen. Dies konnen auch _nﬁeta!%-
bedampfte, nichtleitende Proben sein. Das Arbeiten an Luft setzt jedbch gewisse
Grenzen, was 'c'iie_ Bildung von stdrenden Kontaminationen auf der Proben-
oberflache angeht. Metalle bilden an Luft sehr schnell Oxidschichten, was dafir
spricht, Probenpréaparaticn und Untersuchung__untér_L_l_[t_ra_hochvakuumbedingungen
durchzufiihren. o D - |

Sanée

T3 =R LR o

| —— / nichtlajtanda 'K\Jﬂlbﬁarililﬂhlu!i o

. -~

AN Prohe

e

\ ‘f .E [EH .
_/ \\,_,./ fbbildung der Probe

Abb.2.3: Moglicherweise kénnen Kontaminationen zu dem hier gezeigten Abbildungsfehler fithren.
Beim Verdrangen der Kontamination durch die Spitze kommt es zu Kraftwechselwirkungen,

die sich derartig. auswirken kénnen [2.3].
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2.2 EinfluB der Tunnelspitze -

In der | Arbeitsgruppe in der d:ese Arbeit angefertagt wurde wxrd eine
Uitrahochvakuumaniage betneben in der ein Raster-Tunnei-Mikroskop mit einem
Raster-Elekironen-Mikroskop (REM) kombiniert ist. Eines der Ziele liegt darin, die
Positionierung der Tunnelspitize unter Beobachtung mit dem REM vorzunenmen.
Die Spitzen missen eine definierte Form besitzen, damit der vorderste Bereich der
Spize erkannt werden kann. FUr Messungen in atomaren GroBenordnungen ist es
notwendig, dai der Tunneistrom von einem “vordersten” A‘tom getragen wird.
Dies veriangt nach mikroskopisch sp:tzen Sonden. Wle in Abbildung 2.4
dargestelit wird, kommt es bei scharfen Kanten auf der Probenoberflache zur
Abbildung der Sondenform. Da der Idealfall, mit einer Punkisonde zu messen,
wohi nicht zu realisieren ist, wére es von Vorteil die Gestalt der Spitze zu kennen,
um sie in der Abbildung zu bericksichtigen.

Des weiteren soll die Sonde aus einem mechanisch stabilen Material hergestellt
sein, um elastische oder gar plasiische Verformungen durch Kraftwechsel-
wirkungen, wie sie in Abbiidung 2.5 dargestelit sind, gering zu halten. im Kap. 1.1
werden derartige Wechselwirkungen im Zusammenhang mit der RKM erféutert.

Dardber hinaus mull die Spilze frei von si
Nichtleitende Schichten auf der Spitze kdnnen so starke Auswirkungen haben,
daB kein Tunnelbetrieb mdglich ist. Falls sich doch ein Tunnelstrom sinstellt, ist
gieser sehr unstabil und die Abbildungsqgualitdt ist schlecht. Meistenteils stammen

die Verunreinigungen aus dem Hersiellungsproze der Sonde, wie in Kap. 3.2

gezeigt wird.
Sonde : .
. Probenobeirflache -
'!._\xm‘_é g

5 -
Rbbildung der
" Probencberfldche

— v

~Abb.2.4: Hier wird ein Abbildungsfehler dargestellt, der bei groBen Probenstrukturen auftritt.
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- Sonde

— ~—

L

Abb.2.5: Kraftweqhselwirkungen,-die elastische oder gar plastische Verformungen verursachen kdnnen

Wie hier gezeigt wurde, sind klare Erkenntnisse Uber die Spitze notwendig, um
RTiM-Abbildungen richtig interpretieren 2u kdnnen. DarGber hinaus sind die
genannten Anforderungen an die Spitze eine der Grundvoraussetzungen fir .die
Positionierung unter Beobachtung mit dem REM. ” | | “

3.Herstellung von Tunnelspitzen

Seit der Entwicklung des ersten RTM's wurde eine Vielzahl .._von__-'Me_tthen.sZEj?
Herstellung von Tunnelspitzen verwendet. in-der: z_u;-dieser-_ Arbeit-verwendeten
Literatur werden einige der Herstellungsverfahren -geschildert. Jedoch fehien die

ausschlaggebenden Parameter und Randbedingungen, -so daB- hiCh‘E immer

gindeutig zu erkennen ist, wo in dem entsprechendem Verfahren dle Schwer-

punkie liegen. - e s I
In dieser Arbeit wird auf die schon vorhandenen Kenntn;sse und Verfahren in der

Arbeitsgruppe aufgebaut. So waren einige Gera‘te das Sondenmateriai ung. aucn_
das prinzipielle Herstellungsverfahren gegeben.. Die- Aufgabe bestand darin, d:ese .

Produktionsfakioren zu erweitern und zu optimieren, - s0 daB die hergesteiiie
Sonde den Anforderungen entspricht und die Herstel!ungsergebmsse reprodu-
zigrbar sind.

E:s sol!te mog!zch s8in, Sonden zu erzeugen d:e ohne GrOBarticxe Selektiervog'-_

. gange. dlrekt im RTM benutzt werden k&nnen.. Bei. aufwendlgen Auswah!verfahren SN
':'_wzm die Turzneispztze schne!i kontaminiert oder beschédigt. Die Ausfallrate. bei

. der. Spitzenherstellung muB. weitgehend m:mmlert werden, da.der Sondenwechsel
~‘aneinem Ultrahochvakuum-RTM. ‘sehr. zeit- und. arbeltsaufwendlg sst und dze

'_Sondengute nzch‘t dem Zufa!l uberlassen werden soll
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3.1 Verschiedene Sondenpréiparationsverfahren

Die meisten Arbeitsgruppen, die sich mit der Raster-Tunnel-Mikroskopie befassen,
haben ihr eigenes, individuelles Herstellungsverfahren entwickeit. Die Verfahren
unterscheiden sich nach Aufwand, Sondenmaterial, Herstellungsweise und nicht
zuletzt nach aen gesteliten Anforderungen an die Messung.

Einer der einfachsten Methoden bestehi darin, einen Melalldraht abzukneifen.
Als Drahtmaterial wird in diesem Fall haufig Platin-iridium verwendet. Durch das
Abkneifen wird das Maierial aufgeschnitien, so daB die entstandene Schnittkante
aus reinem Sondenmaterial bestehen miiBte. Be:m mehr oder weniger kontroliierten
Abtrennen des Drahtes entstehen im vorderen, fir den Tunnelstrom relevanten Teil
der Sonde subtile Spitzenformen, wie in Abbildung 3.1 gezeigt wird. Die
Grobannéherung der Sonde bei gleichzeitiger Beobachtung mit einem Lichtmikros-
kop wird erschwert, da der vorderste Sondenbereich schwer zu erkennen ist. Des
weiteren kénnen Materialrickstdnde vom bearbeitenden Werkzeug an der Sonde

hafien bleiben.

Abb.3.1:: REM-Aufnahme einer Platin-Iridium Sonds,
..~die von  einem . 0.5mm-Draht .abgekniffen

< wurde..

Ein ‘weiteres, sehr einfaches Verfahren zur Sondenpraparation ist es, gebrochene
Spitzen aus uranhzt zu verwenden. Dies kann beispieisweise eine rs:e:snrtmme sein

-;[3.-‘1] i’)ie ungewmse Form der gebmchenen Spitze bieibt jedoch esn groBer-

' Nachteil. : . .
'i_Mechamsch sehr stablie Sonden konnen aus Tttancarbidemkrlstallen hergestelit.

- werden [3.2]. Dazu’ werden die ‘Einkristalle mit geeignetem Gerat in.dtnne
: '_-Stangen geschmﬁen und anschhefﬁend eiektrolytlsch auf ‘wenige. pm ver}ungt An

A
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der ausgedinnten Stelle wird die Stange durchgebrochen. ‘Je nach Or:entlerung
des Kristalis wird die Bruchstelle durch eine sehr scharfe Spitze begrenzt
Eine weitere MOglichkelt besteht darin, Metalldraht: an - emer -Stelle. .80 wer‘t
auszud(nnen, daB das untere Stlick abfallt [3.3]. A_uf dlese_w_else__konnen se_hr
spitze Sonden hergesielle werden. Als Sondenmateriai '"Wird oft Woifram
verwendet. Durch den elektrolytischen AtzprozeB blelben ;edoch ‘je. nach
Elekirolyt und Art des Verfahrens ROcksténde.-auf der “Spitze. . Blegelsen [3 4}_
beschreibi die Reinigung und das Anschérfen. eiektroiy‘tisch hergesteilter
Wolframspiizen durch Argonbeschufs. Die Ergebnisse: hargen dabei. auch vom
Winkel ab, mit dem die lonen auf die sich um ihre Langsachse drehende Spitze
treffen. Fir dieses Verfahren eignen sich einkristalline Drahte besonders gut.
Ein anderes Verfahren, lange sehr dunne Spitzen herzustellen, besteht darin, einen
energiereichen Elektronenstrahl auf einen Punkt des Tragermaterials zu fokussieren.
An diesem Punkt werden Molekile der umgebenden Atmosphére abgeschieden.
Auf _dem Trégermaterial wéchst eine dornartige Spitze. Y.Akama benutzte hierzu
ein -'gewéhiiches Elekironenmikroskop. Bei den Abscheidungen, die er auf ginem
Platin-lridium Draht wachsen lieB, handelt es sich um Restgasmolekile (Pumpendl)
in der Vakuumapparatur. Der Drahtdurchmesser einer soichen, gréBtenteiis aus
Kohienstoff bestehenden Nadel beiragt weniger als 100nm. Das Nadelende besiizt
oft nur einen Verrundungsradius von 15nm [3.9].Nachteil dieser Sonden ist ihre
geringe Stabilitat und hohe Schwingungsneigung.
Mehrere Arbeitsgruppen beschéftigen sich mit der Herstellung von “einatomigen”
Spitzen. in fast alien Fallen dient einkristaliiner, elekirolytisch polierter. Woliram-
draht als __Ausgangsmateri'a! (3.5, 3.6}. Mit 'fel_c_iinduz_i_erter.-_:_Ver_dampfung:"éder..
ahnlichen Verfahren wird der Sondenapex 50 bearbeitet, ._daﬁ-éin __einziges-stabiies
Atom verbleibt. In den gen'ann%en Veréffenlichunge'n fehlen ‘jedoch - konkrete
'Angaben Uber die Ausbeute nutzbarer Sonden und Ergebnlsse vom: Betﬂeb des
RTM’s unter Verwendung derartiger Sonden. 00 i s £
Aus dem Bereich der Raster-Kraft-Mikroskopie kommt eme we:tere Praparataons- '
methode. Die Idee dabei war es, ferromagnetz_s_ch_es._Ma’teria_.__-(i\ilcke__)__a;uf__ geing.
Woliramspilze aufzuschmelzen. Hierbei erstarrt :Eias_:.So,ndenmaterial in Form éiner-
Kuge! [1.4]. Bei gleichzeitiger Beobachtung 'mi‘t-ciem_':REi’vi.'wird-die élekt_rofyﬁs_ch.
“hergestelite Wolframspitze in eine dinne Nickelfolie gestoBen. Zwischen der Folie
~und der Spitze liegt eine Spannung. Der sich beim Kontaki einstellende Strom laBt
" das Nickel aufschmelzen.
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Abb.3.2: REM-Aufnahme elner Woliramspitze mit

- .aufgeschmolzener Nickelkugel

Eine '_weitere Moglichkeit, Tunnelspitzen auf elektrolytische Weise herzustellen,
liegt darin, den Sondendraht an einer bestimmten Stelle dinnzuitzen und ihn
anschlieBend an dieser Stelle durchzutrennen. Wolfram laBt sich bei Ausdinnungs-
durchmessern von einigen 10um noch relativ problemlos aus der Polierapparatur
entfernen. Bei Zugbeanspruchung des eingeschnlrten Drahtes reilt er in Form
eines Sprodbruchs. Es entsteht ein scharfkantiges Ende, an dem ein Tunnelbetrieb
moglich ist. Bei Messungen mit kleinen Rasterbereichen wurde mit derartlgen Son-

den gleich gute Aufidsung wie mit abgekniffenen Dlat n-!ra =u... Drahten errel ....t

Abb 3 3: REM-Aufnahme einer elektrolytlsch ausge-
dunnten und abgenssenen Wolframspltze
Deutlich zu erkennen sind dfe scharfen

Kanten des Sprodbrucns

o
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Abb.3.4: RTM-Abbildung von

~HOPG mit atomarer

- Aufldsung unter -
Benutzung der Sonde
aus Abbiidung 3.3. -

' Die Tunnelspannung
betrug 44mV und |
der Tunneistrom 1nA.

3.2 Beschreibung des zu optimierenden Herstellungs-
verfahrens

Dieses Verfahren zur Herstellung von Wolframspitzen basiert auf der “"cut-off-
Technik” [3.7]. Mit dieser Technik wird Wolfram an einer Stelle soweit
elekirolytisch ausgedunnt, bis das untere Stlck aufgrund seiner Schwerkraft
abreit. Durch eine geeignete Auffangvorrichtung wird gewéhrleistet, dafl das
abgefallene Drahistiick als Sonde verwendet werden kann. Das obere Drahtende
verbleibt nach dem AbriB noch im Elektrolyten und ist deswegen wesentlich
weniger spitz als das abgerissene Drahtstuck.

SF : Spitzenfanger

S1 : Spitze

32 * nachfihrbarer Wolframdraht

. El1: Wolframelekirode
B EI2 P!atme!ek‘trode
E - Elektrolyt '
Isoherflussngkeit
Ahi} 3 5 Aufbau der Appai‘atur ZUr etektroiytischen Sondenherstellung [3. 7]
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Bei dieser Apparatur kommt nur ein kleiner Bereich von etwa einem Millimeter des
Wolframdrahtes mit dem Elektrolyten in Berunrung Oberhaib findet eine isolation
durch die DrahtfGhrung aus Kunststoff statt. Uni’erhalb ragt der D.aht |n dle_
Isolierflussigkeit. T i RS s

Zum elektrolytischen Bearbeiten von Wolfram ha‘t sech einmolares NaOH bewahrt
Als schwere Isolierflissigkeit wird. CCly verwendet. Zu Beginn derHersteliung
einer Sonde wird eine Wechseispannung von -_-_1_4_V::_-fa_n ‘die. beiden Elekiroden
gelegt. Mit siarker Blasenbildung findet. ein ':'r'rlassiver Abtrag des 'Woiframs statt.

Dieser Atzvorgang wird fortgefihrt, b!S der: Draht. auf etwa 50pm ausgedunn’t !si'.

Danach folgt der elektrolytische Poi:erprozeB bls zum Abre;Ben der Spitze S1.
Fischer [1.3] hat diese Apparatur erwertert so -daB Atz- und Pollervorgang
rechnergestlizt ablaufen. : e e i e T e

Abb.3.6: Charakteristischer Verlauf dar'l(_U)-KennIin_Ee bei Anlegen von Gileichspannung

__Beir_n_ anschlieBenden Gleichspannungsbetrieb bildet ‘El1. die. Anode :it:md El2 die
Kathode (3.5). Im Kurvenbereich A- B gehen Wolframionen ungehindert in L&sung.

. Es findet ein schwacher. A*‘izvorgang statt. Im Abschmtt B-C gehen aufgrund der
:end[zchen Beweglichkeit mehr Woifi’amtonen in Loésung als der Kathode zugefuhrt
'-_werden konnen Es entsteht eine passive Deckschicht auf der Anode. Bis zum
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Punkt D findet der Poliervorgang statt. Dahinter wird die Deckschicht durch

Sauerstoffabscheidung zerstdrt, was - groben Materialabirag an der Anode zur,

Foige hat. -

Bei der von Fischer entwickelten Steuerung Cbernimmt der Rechner: die
Einstellung des richtigen Arbeitspunktes auf der i(U)-Kenniinie, - um einen
schonenden Poliervorgang zu gewéahrleisten [1.3].

Beim Polieren spielt ‘die passive Deckschicht eine tragende Rolle. Sie: -ist
Keineswegs homogen . aufgebaut, sondern besitzt eine von innen nach auBen
ansteigende Konzentration der OH™-lonen. Dies ist auch der Grund, warum weiter
vorstehende Erhebungen auf der Wolframoberflache schneller abgebaut werden
als ‘weniger grofe Uberhdhungen. Es findet eine Glattung der Oberflache statt.
Die auf diese Weise hergestellten Tunnelspitzen haben einen Verrundungsradius
von typischerweise 60nm * 50nm [1.4]. Die Ausbeute der brauchbaren Sonden
beiragt jedoch nur 17% (Der Rest weist Verbiegungen auf). Aufgrund der geringen
Ausbeute und der Notwendigkeit einer lichimikroskopischen . Selektion war es

erforderlich, einige Verbesserungen an diesem Herstellungsverfahren vorzunshnen.

Um eine Beschadigung der Spitze beim Aufprall im-urspranglichen Spitzenfanger
und beim Herausnehmen zu vermeiden, wurde der in Abbildung 3.7 dargestelite
Sp:tzenfangeremsatz entwickelt. ' ' B A

5onde

Soitzenfingerainsatz

Sécherungsstif&

Soitzenfinger 2us baestechendar fipparatur
Abb.3.7: Modifizierter Spitzenfanger

Die Sonde mit einem Schaftdurchmesser von 0.5mm tauchi etwas sanfier ais

< zuvor in die 1 ﬂm-Bo'wrung des Spitzenféngereinsatzes ein. Das Verdréngen der

- schweren Esaherﬁuss;gke:t nat e:ne dampfende Wirkung auf das Eintauchen der

‘Sonde.Die ‘Sonde " steht- weit genug - {Uber-den” oberen Rand, so ‘daB eine

problemiose Entnahme gewahrlelsiet ist. Bei vorsmht;ge_r_ Handh_ab_ur_]g, guter
~Vorbereitung des Woliframdrahtes (Abschleifen und mit Methano! abspiien) und

f |
i
.wl .
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Verwendung von frischem Elektrolyten, muB keine der Spitzen nach lichtmikros-
kopischer Untersuchung ausgesondert werden. Bei Betrachtung der Sonden im
REM ergaben sich jedoch groBe Unterschiede in der Spitzenform und im
Verrundungsradius, was der nicht einwandfrei arbeitenden Rechnersteuerung
zuzuschreiben war. Der Poliervorgang fand zuvor —unmittelbar Gber der
Grenzschicht von Isolierfliissigkeit und Elekirolyt statt. Bei einer Elekirolyse im
Elektrolyten. Nat +OH +H>0 verhalt sich die Isolierfiiissigkeit CCly nicht neutral
[3.8]. Na*-fonen sind in der Lage, Cl aus dem Verband CCiy zu losen. Dadurch
finden an der Grenzfliche nicht eindeutig nachvoliziehbare ‘Vorgénge stait. Die
mit dem Rechner aufgenommenen I(U)-Kennlinien entsprechen nicht mehr den
charakteristischen Kennlinien, wodurch der Rechner nicht mehr den richtigen
Arbeitspunkt einstellen kann. Eine erfolgreiche Abhiife wurde gefunden, indem der
grobe Materialabtrag mit 14V Wechselspannung weiterhin unmittelbar Uber der
Grenzflache stattfindet, bis eine Ausdinnung aui wenige 10um erreicht ist.
Danach wird die ausgediinnie Stelle von der Grenzfldche abgehoben und wie in
Abbildung 3.8b volistdndig vom Elekirclyten umgeben. Nun kann ein problemloser,
rechnergestiitzter Poliervorgang durchgefiihrt werden. Die auf diese Weise
hergesteliten Sonden erflilen die mechanischen und gecmetrischen Anforde-
rungen. lhr Verrundungsradius betrdgt 40nm * 30nm. Wie jedoch in Abbildung
3.9 gezeigt wird, befinden sich starke Verunreinigungen auf der Sondenoberflache.

Platinalaktrode Holframdraht

[t "

7
gié@it?’ﬁggt- RS A
/_
L i
Bna™ Jf——ﬂ

: o isolarflussigkeit
. :Ab_b._s_.a;._Schematische Darstellung der beiden Schritte zur elektrolytischen Sondenhersteliung. -

R - Atzvorgang bis zu einer Ausdiinnung auf wenige 10im, (b) rechnergestiiizies Folieren,
5 bis die Sonde abiit I B S
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Das Ergebnis laserinduzierter Massenspekiroskopie in Anhang 8 zeigt, daB3-es sich
bei den Verunreinigungen um RUcksténde aus dem Hersisilungsproze handeht.
Aus diesem Grund wurden Versuche mit einem anderen Elekirolyten unternommen.

Abb.3.9: (a): REM-Aufnahme einer elektrolytisch hergesteliten Sonde nach Optimierung - der
Polierapparatur. (b): Die gleiche Sonde bei hdherer VergroBerung. Es sind deutlich

Verschmutzungen zu erkennen.

Bei. einer 'Amoniumcarbonatldsung (NH4COoNHo+Ho0) waren Ieidhté_r_ zZu _ér}té
fernende Riickstdnde zu erwarten. Die Polierergebnisse waren jedoch weniger
gut. Die Spitzen waren sehr unterschiedlich geformt. Das obere Ende des
Wolframdrahtes, welches nach dem Abfallen im Elekirolyten verbieibt (Abb.3.5,82),
weist eine bessere Form auf. Um dieses Ende als Sonde verwenden zu kdnnen, ist
jedoch eine andere Apparatur zu Konstruieren, da der Poliervorgang an dem
entsprechenden Drahtende sofort nach dem Abreien unterbrochen werden
‘miBte. In Kap.6 wird eine mégliche Konstruktion vorgestelit.
_Bei Weiterverwendung des herkdmmiichen Elekirolyten (Natriumhydroxid) erscheint
es notwendig, nach dem Abspiilen der Sonden mit destilliertem Wasser und
Methanol eine intensive Nachbehandlung anzuschlieBen, um die in Abbildung
3.10d sichtbaren Verunreinigungen zu entfernen. Das in dieser Arbeit entwickelie
| '}\_lachbehandIungsverfahren wird in Kap.4 erlautert.

" Bei den Versuchen, die Sondenform zu optimieren, ergab sich ein reproduzierbarer

Hl
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Zusammenhang zwischen den Polier-/ Atzparametern und der Sondenform. Wird
der Wolframdraht im zwelten Schritt wie in Abbildung 3.8b nicht mit
Gleichspannung poliert, sondern behutsam mit Wechselspannung geatzt, so
verursacht der Strom im diinnsten Bereich des Drahtes kurz vor dem AbreiBen ein
Aufschmelzen des Materials. Es enistehen Sonden mit einer tropfenartig
geformten Spitze (Abb. 3.10a,b,c). Mehrere Testreihen ergaben einen Zusammen-
hang - zwischen . GroBe  der "Wechselspannung "imd "'dem - Durchmesser - der
aufgeschmolzenen Spitze. Hierbei ist es jedoch w:ch‘tig dle eﬁekt:ve Drah‘tiange
im Elektroiyten konstan’t zu haiten (Tab 3.1). L e

Tropfendurchmesser/_@_m_ '_ }_'Wechse_i_s_pannung/_.v_'“_"_._.;f Sl
2 +05 e PT :

1756 + 0.5 9

15 + 05 7

1 t 0.5 5

Abb.3.1: Abhangigkeit des Tropfendurchmessers von der angelegten Wechselspannung

sich jedoch nur fir den Tunnelbetrieb mJt atomarer Aufldsung, da es wegen der
Spltzenform bel groBen Probenstrukturen zu Abb:!dungsfehiem kommt (Kap.2. 2)
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Je.

Abb.3.11: ‘Blockschaltbild der rechnergestiitzten "Poiierapparatdr e

(1) Eiektroiy_seb_e_hé!ierr'_mit 6en_beid.en?E_iektroden il SEE e

(2) Multimeter zur Konirolle der anliegenden Spannung 3

(3} Endverstarker mit Verstarkungsfakioren 1 oder 5

(4) Rechner mit Ausgabe der Polier- Atzspannung und Strommessung

(5). Biidschirm zur Darsteliung . der Kennlinien und .zur Anzeige der: aktueilen
.-Parameter-- SEE e e G
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4. Die Nachbehandlung von Tunnelspitzen

Im Kap. 3.1 wurden einige Sondenherstellungsverfahren vorgestellt. Dabei handelt

es sich um Verfahren, die den gesamten Herstellungsproze8 inci. Nachbehandiung

beinhalten.

In dieser Arbeit wird die Nachbehandiung von Tunnelspitzen als gesondertes
Thema behandelt, weil sie das Hauptproblem der Aufgabensiellung darstelit und
dar(ber hinaus als notwendiger Schritt zur erfolgreichen Sonderherstellung gilt.
Die folgenden Ausfiihrungen beziehen sich nur noch auf elektrolytisch hergesisilie

Spitzen. Ziel der Nachbehandlung ist es, die Sonden von Verunreinigungen zu -

befreien.
Das grobe Vorreinigen mit destilliertem Wasser und Methanot hat sich als nicht

ausreichend erwiesen, auch wenn ein anschlieBendes Absprihen mit reinem -

Stickstoff erfoigte.

Reinigungsversuche im Ultraschallbad haben starke Deformationen der Tunnel--

spitzen verursacht.
Eine mégliche Nachbehandiung bestent darin, die kontaminierte Sondenoberflache

abzusputtern [3.4]. Dies kann durch einen gezielien Argonionenbeschuf3 im Hoch-
vakuum erfolgen.

Mit dem Anlegen von elekirischen Feldern oder SpannungsstdBen und dem

gleichzeitigen Erhitzen der Sonden im Hochvakuum wurden ebenfalls Reinigungs-
erfolge erzieit [3.5, 4.1].

Des weiteren besteht die MOglichkeit, die Sonden zur Reinigung im Hochvakuum .

zu glthen [4.2]. .
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4.1 Zu entfernende Verunreinigungen auf den Tunnel-
spitzen

Die bei der Raster-Tunnei-Mikroskopie stdrenden Verunreinigungen der Tunnel-
spize stammen gréBtenieils aus dem elekirolytischen HerstellungsprozeB.
Laserinduzierte, massenspekiroskopische Untersuchungen ergaben Ablagerungen
von Natrium, Kalium und deren Verbindungen mit Sauerstoff und Chlor auf den
Sondenoberfidachen (Anhang 5). Diese Verunweinigungen stammen aus dem
Elekirolvien NaOH + HoO, der Isolierflissigkeit CCly und der Umgebungsatmo-
sphére. Das Auftreten von Eisen, Silizium, Kohlenstofi, Aluminium, Magnesium,
Wolframcarbid und Wolframoxid ist im Gegensatz zu den vorgenannien Elementen
und Verbindungen auch weiter im Inneren des Sondermaierials zu finden und
kann mit Abscheidungen auf den Korngrenzen begrindet werden. Abscheidungen
dieser Art siellen das weniger groBe Problem dar, weil sie lediglich von der
Reinheit des Ausgangsmaterials abh&ngen. Die Ablagerungen aus dem elekiro-

lviischen HerstellungsprozeB lassen sich jedoch nicht durch eine  hohere..

Materialgite vermeiden. -

4.2 Die Gﬁﬁ%é&pgéﬁ”muf

Bevor der Gedanke einer intensiven Sondennachbehandiung in die Praxis
umgesetzt werden konnie, erfolgt ein Abwdagen der prinzipiellen, materigilen,
finanziellen und terminellen Randbedingungen.

Die im Kap. 3.1 und zu Beginn von Kap. 4 beschriebenen Nachbehandlungsver-
fahren finden unter Hochvakuumbedingung statt und erfordern oft auch sine
gleichzeitige Erhitzung. So erscheint es sinnvoll, eine Hochvakuumglihapparatur
ais Grundkonzept vorzusehen. Falls ndtig, kdnnten so ohne groBen Aufwand
mehrere Verfahren realisiert werden. Vorteilhait kam hinzu, dafd die bendtigten

Gerdie universell genutzt werden konnten und somit schnell verflugbar waren. Des

LRNF b

iy

i+ s A
e pricht eine derartige Apparatur einen hohen Sondendurchsatz, der

weiteren verspricht eine derartige Apparatur
es erméglicht, nach kurzer Zeit mehrere Glihergebnisse auszuwerten.

Der Gerateaufwand wurde durch einzelne Parameter des Verfahrens bestimmti. Zu
diesen Parametern zéhlen: erreichbare Temperatur, Druck in der Gldhapparatur,
~ Gasdurchsatz der Pumpen und Art der Beheizung. Zu leizterem wurden drei

S
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Alternativen erarbeitet. Die Alternativen bestehen darin, induktiv, mit einer Wendel:
im Vakuum oder mit einem ‘Rohrofen voin auBen zu beheizen.

Hochfrequenzstroriquelle

N
M
[ D D). D -
., [
Zur Usliuus
Purmsusten
\ /4\ Rusrzstaskelben
\% \@ \@ ' “Probenschiffchen
= Induktionsspule

Sondenhalter wik Soaden
Abb. 4.1: induktionsbeheizung im Vakuum

Die Indukiionsbeheizung in Abbiidung 4.1 hat den Vorteil sehr kurzer Erwarmungs-
und AbkGhlungsphasen, jedoch stellt die Ermittlung der Sondentemperatur ein
groBeres Problem dar. Die Temperatur kdnnte nur Ober die Glihfarben des
Probenmaterials (sehr subjektiv), mit einem Pyrometer oder rechnerisch mit Hilfe

der Induktionsarbeit ermittelt werden. Darliber hinaus stellt die Hochfrequenzstrom- .

quelle einen groBen investitionsfaktor dar.

. Sondenhaiter

K .
_"_.___a_i:a:s _:?‘_‘_'?ﬁ‘k Therroelenant

tadenschrauhe

——-—_ Ha‘ﬁﬂ’awuendgl

Haltegestinge

Ki_einf‘éaﬂ_sch' SR

R |

PP b R

e Teﬁﬁer_aturﬁe{%gerh?_t o

(O b
L2

Stromquelle.

':Abb. 4.2: Widerstandsbeheizung mit einer Wendel im Vakuum
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Das in Abb. 4.2 dargestelite Behsizungsprinzip hat ebenfalis den Vorteil kurzer
Aufheizungs- und Abkihiungsphasen. Die Leistung der Wendei ist aufgrund ihrer
AbmaBe auf wenige Watt begrenzi, so daB die Warmeableitung des Thermoele-
ments schon einen groflen Einflul auf die Endtemperatur hat. Verzichtet man auf
das Thermoelement, so kénnte man die Temperatur der Sonde noch mit Hiife der
Glohfarben oder mit einem Pyrometer feststellen. Weitere Nachieile liegen beim
geringen Sondendurchsatz und bei der Glihemission der Wendel.

Terperaturnefigerit

// .' . Thernoalerent
el __ :{%ﬁ%ﬁ?’?f?‘%&#/ '--_'_.;gand;_e_nhalter nit Sonden
- Blindflansch
Puﬁﬁsgﬁtar;_ Hf___,,.x
A /
W
. Schiffchen | |

Abb. 4.3: Beheizung mit sinrem Rohrofen

[n Abb. 4.3 befindet sich ein Quarzglasrohr in einem Rohrofen. Das Rohr ist auf
der einen Seite fest an die Vakuumanlage montiert und auf der anderen Seite
blindgeflanscht. Die groBe Heizleistung und gute isolation des Rohrofens erzeugt,
wie im Temperaiurprofil des Ofens in Anhang 6 zu sehen ist, einen groBen
Bereich homogener Temperaturverteilung . Die groBle aufzuheizende Masse ist
jedoch fir eine lange Aufheizphase veraniwortlich. ‘Die gute Isolation verhindert
ein schnelles Abkiihlen des Ofens.

Die Anlage ist so konzipiert, daBl nicht nur Tunnelspitzen darin gegilht werden
konnen, sondern auch andere Gegenstidnde, die mit éinem dafiir geeigneten
Schiffchen in das Quarzglasrohr passen. Das Glihgut kann naturlich auch an eine
‘Stelle positioniert werden, an der ein Temperaturgradient herrschi. Aus diesen
Griinden hat man sich fir den Aufbau einer derartigen Apparaiur entschieden.

Als néchster Schwitt war ein Konzept fUr die Vakuumamage zu ersisilen, wobesi
berlicksichtigt werden sollis, -dal3 viele der 'benétigienf@eré‘te bereits in der

_:A;be_itsg_mppe oder im Institut vorhéncﬁen waren. Nach Uberschlégigen Betracn-

[Nl
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tungen ergab sich ein Rezipientenvolumen von einem Liter. Der Arbeitsdruck
sollte ohne Beheizung bel 108 - 10 "mbar liegen. Diese Anforderungen kdnnen
mit einem zweistufigen Pumpsystem erfllit werden. Zur Erzeugung des
Vorvakuums steht eine Drehschieberpumpe mit einem Saugvermdgen von 9m3/h
zur Verfugung. Das Hochvakuum kann mit einer Tu:bomoleﬁularpumpe 'nn einem
Saugvermdgen von 170 I/s erzeugt werden. ~ '
Fir  die Messungen des Vorvakuumdrucks wurde ein thermoelektrisches
VakuummeBgerat verwendet. Fir die Druckmessung im Rezipienten wurde ein
Penning Vakuummeter vorgesehen. Diese MeBsysteme bestehen aus einer
MeBréhre und dem eigentlichen MeRgerat. | '
Der zur Verflgung stehende Rohrofen besitzt eine beheizte Rohrlange von 60cm
und arbeitet mit einer. Nepntemperatur von. 'i‘!OOOC Zur Eznstei*ung der
entsprechenden Temperatur ‘wurde elne handelsubhche Ofenregeiung vorge-
sehen. Die Konzeption bestand darm die geeigneten Vakuumtelle auszuwahlen
die einzelnen Geréte sl_n_nvoli zu kombmleren unci den Gesamtaufbau zu

realisieren.

/

L

Abb. 4.4: Skizze des ersten Entwurfs der Vakuumgitihapparatur - B

1 Spezieli fir diesen Anwendungsfall konstruierter Tisch -

2 Drehschieberpumpe zur Erzeugung des Vorvakuums

3 Frequenzwandler und Steuerungsgerat fir die Turbomolekularpumpe -
4 MeBgeréate flr Vor- und Hochvakuum ' S

; "5 Rohrofen

6 Turborrolekmarpumpe ZUr- E.zeugung des Hochvakuums ;
_ '_7 Thermoelekirische VakuummeBrohre. .
- 8 .Penning VakuumrGhre -




" erstauniich hoch.
Mit der 'so konzipierien Anlage wurden die ersten Gilihversuche -gefahren. Schon
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Dartiber hinaus waren die Aufhingung der Turbomolekularpumpe (Anhang 1), das
Quarzglasrohr {(Anhang 2) und sin Ubergangsstiick vom CF 106-Flansch. der
Turbpmoleku!arpumpe.auf Kleinflansch (Anhang 3) zu konstruieren.

Zur einfachen Handhabung des Quarzglasrohrs wird dieses an einem Ende mit

einer Schiiffiverbindung an die Vakuumapparatur befestigt. Die andere Seite dient

zum Be- und Entladen und wird wahrend des Betriebes mit einem KF-Blindfiansch

abgedichtet. Die zu glihenden Sonden werden in einen Halter gesteckt, der, wie
in Abbiidung 4.5 gezeigt wird, genau in ein Quarzgiasschifichen paBt. Das Quarz--

glasschiffchen wird in das Quarzglasrohr geschoben. - . |

RS

Abb. 4.5: Sondenhalter und Probenschiffchen

Um die gunstigste Position im Rohrofen zu ermitieln, wurde zuvor das
Temperaturprofil des Ofens {(Anhang 8) aufgenommen. Die Messung ergab einen

Bereich mit homogener Temperaturverteilung ( ¥ 10%) von 12cm ff_zc__m Lange. In,

diesem Bereich ist das Schiffchen unterzubringen.
Vor der ersten Gilhung von Wollframspitzen wird -die Anlage nach griindlicher
Reinigung und Montage aller Vakuumteile mindestens 24 Stunden abgepumpt.

Wahrend dieser Zeit fand auch ein Ausheizen der Turbomolekularpumpe und des’
- Quarzgiasrohres statt. Der danach erreichte. Enddruck lag bei 3. x.10"%mbar-

| '_nach den Untersuchungen der ersten geglihten Sonden im REM zeichnete sich
B hinsichtlich der Verunreinigungen ein Erfolg ab (siehe auch Kap. 4.3).-Das bewog

il
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dazu, einige Optimierungen an der VakuumglGhapparatur vorzunehmen. So muBie
die Vakuumtechnik wesenilich verbessert werden, da der Enddruck von 3 x108

mbar zu hocn ist und wahrend des Gilhens noch um mehr als eine Dekade.
ansteigt. Weiterhin wurde der Sondenhalter in Abb. 4.5 ernéuert da bei

Gidhtemperaturen ab 1000°C starke Verformungen aufiraten. Der Sondenhalter

wurde statt aus Macor nun aus AlpOg-Keramik gefertigt. Dieses Material erlaubt
Temperaturen bis 1900°C. Die Neukonstruktion bestand darin, das Rohr auf der
Pumpseite mit einer Kleinflanschverbindung anzubringen und auf der anderen

Seite mit einem Schiiffstopfen abzudichien. Zur Verbesserung der. valkuum-
technischen Eigenschaften der Anlage wurden die Vakuumrohrleitungen sta%t_ in

25mm Durchmesser nun in 40mm Durchmesser ausgelegt, g!eichzeiﬁg wurde die
Anzahl der Flanschverbindungen minimiert. Mit Ausnahme der Verb:ndung zum

Quarzgiasrohr wurden auf der Hochvakuumseite nur Metalldichtungen verwendet |
Als wesentliche Verbesserung wurde jedoch das Ubergangsstiick (Anhang 3) neu

Konstruiert. Der 100mm groBe Ansaugsdurchmesser der Turbomoieku]ai’pumpé

wurde zuvor Ubergangslos auf 25mm reduziert. Die Pumpe konnte so nicht ihre

volle Saugleistung entwickeln. | |
Bei der Neukonstruktion des Ubergangsstiickes wird der.Ansaugdurchmesser
trichterformig auf 40mm reduziert (Anhang 3). 7 |

Nacndem die genannten VerDesserungen durchgeflhrt wurden, stelite sich bei

Raumi:, peratur ein Enddruck von 3 x 10- Stbar (1+100%). |

Der Druck stieg wéahrend des Gliihens bei 1030°C +20°C nicn‘t Gber 2 x‘i() Smaar
an und liegt typischerweise bei einigen 10- 7mbar

~Abb.4.6: Bild der fertiggestellten Hochvakuumglithapparatur
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4.3 Variation der Nachbehandlungsparameter

Zu den Nachbehandiungsparametern zéhlen Glithtemperatur, Gluhdruck und
Dauer der Glihung. Der Druck in der Vakuumaoparatur ist dabei eine nicht frei
anderbare GroBe. Im Laufe der OptimierungsmafBnahmen war es jedoch mdglich,

Glihungen in zwei verschiedenen Anlagenzustinden vorzunehmen. So lag der
Druck wahrend der Glihung anfanglich bei maximal 8 x10-5mbar und nach den
vakuumtechnischen Optimierungen bei maximal 2 x10-%mbar. Dieser Glihdruck-
unterschied hatte keinen sichtbaren Einflu3 auf die Ergebnisse der Glihung.
Lediglich der ‘Aufiheizvorgang war nach den Optimierungsarbeiten wesentlich
unikritischer. Vorher muBte die Heizleistung sehr feinflhlig 'regu!iert werden, um
keinen groben Druckanstieg zu verursachen. Nachher hat der Temperaturanstieg
wahrend des Aufhelzvorgangs wesentlich weniger EinfluBd auf den Druck. Die
ersten Glilhversuche wurden bei verschiedenen Temperaturen und Gluhzelten
durchgeflhrt, wobei die Glihzeit definiert ist als die Zeit, welche die Appara‘tur
konstant auf Glihtemperatur gehalten wird. |
Die Testreihen wurden mit einer Gliihtemperatur von 850°C und einer Glihzeit
von 2 Stunden begonnen. Die anschlieBend im REM untersuchten Sonden waren
deutlich weniger verschmutzt als nicht geglihte Sonden. Danach wurde die
Glihzeit zunéachst auf 5 Stunden festgelegt und die Glihtemperatur in mehreren
Schritten bis 1030°C erhght. Bei 1100°C liegt die Sicherheitsgrenze der Glithap-

paratur, da das Quarzglas bei dartberliegenden Temperaturen zu kristallisieren
beginnt. Eine Steigerung der Glihzeiten auf 7,5 Stunden wurde bei den
nachfolgenden Versuchen durchgefihrt, brachie aber keine sichibaren Unterschie-
de gegenuber 5 - 6 - stndigen Glihungen. Mehr bewirkie hingegen die
Erhdhung der Temperatur--.(Abb_. 4.6-4.9). Bei Gllihtemperaturen von SGGOC bis
960°C waren bei Gliihzeiten von 5 ‘Stunden. nur- ‘noch 10% der” Sonden
verunreinigt. Sonden, die. mindestens 5 Stunden bei uber 1000°C gegluht wurcien

sind im REM betrachtet praktlsch frel von Verunrelmgungen o
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Abb.4.7: (a): REM-Aufnahme elner elektrolytisch hergestellten Wolframsonde, die nur mit destilliertem
Wasser und Methano! abgespilt wurde. (b): REM-Aufnahme der Sonde aus Abb.(a), die

zwischenzeitlich 2Stunden bei 850 °C vakuumgegliiht wurde.

Abb.4.8: Diese Abbildung zeigt eine bei 850 °C
5 Stunden lang geglihte Sonde aus
gleicher Herstellung wie oben. Es sind

immer noc
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Abb. 4.10: REM-Aufnahme einer elektrolytisch hergestellten Tunnelspitze. Die Wolframspitze ist
6 Siunden bei 1030°C im Hochvakuum gegliiht. .

Sonden, die nach dem in Kap. 3.2 behandelten und 'bptimierten;ﬁ-\_!e_rfahifeﬂ
hergestellt wurden, entsprechen den mechanis_c_:he_n_-Anforderungen__ '_un_;d jbes_iize_n.
gine gunstige Form. Mit der Nachbehand!una,iwie _sie._'i_n.Kap..-.§.2 be_scij__l_r__iebenist,__'_
wird die Gite der Sonden weiter gesteigert. =~ o
Die  Hochvakuumglihapparatur ist so aufgebaut dafi nicht nur Tunneispitzen_{'_' B
sondern auch andere Gegenstdnde, die in die Appara‘tur passen, behandelt
werden kdnnen. Es kénnen Arbeitstemperaturen von Raumtermperatur bis (1030 *
20)°C eingestellt werden. Der erreichbare Enddruck bei Raumtemperatur von 3 x
10-%mbar (1 T100% ) liegt im Ultrahochvakuumbereich. Die Temperaturregelung
-ermogiicht ein digitales Einstellen der gewlnschten Ofentemperatur. - Die
‘Regelabweichung bis zu einer Temperatur von 800°C betrégt nur T 1% vom
~Sollwert. Bei Temperaturen oberhalb 800°C tritt eine konstante Regelabweichung : _
“auf. Mit einer separaten Temperaturmessung kann die akiuelle Ofentemperatur )
'_";ermitte_i:t.werden (Toleranz: * 1% vom Anzeigewert).
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Herstellungsschritt | Elekirolytische Herstellung mit Herstellung mit optimierter .. ..

Sondenherstellung | optimiarter Apparatur urd intensiver

mit Ausgangs- Apparatur MNachbehandiung

apparatur -
Sondenausheaute 17% ohne Form- i00% {unfachmannische Handhabung und
(Lichtmikroskop) fehler [1.4] Materialfehler ausgeschlossen)
Verrundungsradius .| 60nm + 50nm. : S 40nm + 30nm

o] (r83% _  (+75%)

Verunreinigungen sehr stark ' wstark keine
REM-Betrachtung - |- (Abb.4.6) - (Abb.3.9)

Drahtvorbereitung Abschleifen und in Langzeitstrecken, Abschleifen, in Methano! spiilen

Methanol spillen und leicht auf ganzer Lange polisren
Eignung fiir RTM schlecht schiecht gut
Herstellungsdauer 12 bis 15 min i8 bis 23 min 2 bis 2.5 Std
pro Sonde : : =

Tab.5.1: Zusammenfassendes Schema der Arbeitsergebnisse.

Aufgrund einer glnstigen Verbindungstechnik kann die Anlage mit wenigen

Modifikationen flr andere Einsatzzwecke erweitert werden, wie beispielsweise fur
Githungen unter Schutzgas.

Zur Hersieliung gut verwendbarer und reproduzierbarer Tunnelspitzen sind
unbedingt alle Produktionsschritte einzuhalten. Wichtig ist auch die gute

Reinigung und Begradigung des Woiframdrahtes, die Sauberung der -GeféBe,

sowie die Verwendung von frischem Elekirolyten und geeignetem Werkzeug.

Der elekirolytische Herstellungsproze beginnt, wie in Kap.3.2 beschrieben, mit

dem Atzvorgang und endet mit dem Durchpolieren der ausgedinnten Drahistelle. . -
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Tab.5.2: Anhaltswerte zur elektrolytischen

Modus Zeit Sondanhersteliung
Atzen mit 14V 300s bis 360s
Wechselspannung
Polieren mit Rech- 200s bis 400s
nerunterstiitzung

Die Anhaliswerte in Tabelle 5.2 gelten nur bei ordnungsgemaBer Draht-
vorbereitung und bei Verwendung einmolarer Natriumhydroxididsung als Elekirolyt.
Da nicht immer die gleiche Umgebungstemperatur herrscht und die Konzentration
des Elektrolyten nicht immer gleich ist, sollte die Atzzeit so variiert werden, daB
die Polierzeiten im genannten intervall liegen. Folgende Parameter des Polier-
programms haben sich als optimal herausgestellt.

Gesamizeit: 600s

Kennlinienanzahl: 5

Maximalspannung: 12V

Zeit, in der die Kennlinie aufgenommen wird: 15s

Anzahl der MeBpunkte: 200

Die Gesamtzeit gibt die Dauer wieder, die der rechnergestitzie Poliervorgang
maximal anhalt. Wahrend dieser Zeit wird eine entsprechende Anzahl von I(U)-
Kennlinien aufgenommen. Die brigen Angaben beziehen sich auf den

Spannungshochstwert der Kennlinie, dle Anzahi der MeBpunk‘te emer Kennimne
und die Dauer der Kennlinienaufnahma. |

Die optlmalen Nachbehandlungsparameter iauten i e
Gllihtemperatur; 1030°C + 20°C RN
Glihdruck: maximal 2 x 10-%mbar

Gilihzeit: 8 Stunden + 1 Stunde
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Abb.5.2; RTM-Aufnahme der atcmaren Strukiur von HOPG an Luft. Diese Aufnshme wurde mit elner
x -elekirolytisch polierten und gegliihten Spitze erstellt. Die Tunneispannung betrug 10mV und
St o der Tunnelstrom 1,5nA. o
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Abb.5.3: Aufnahme der Probe aus Abb.5.2 mit kleinerem Rasterbereich, Es wurde die selbe Spitze
verwendet. Tunnelspannung und Tunnelstrom wurdsn beibehalten.

Im Gegensatz zu abger:ssenen oder abgeknlffenen Sonden bekommt man mit
diesen Tunnelspﬁzen ‘schon. nach “kurzer -Zgit -einen - guten und ‘dauerhaften
Tunneikontakt. Das Abbilden atomarer. Strukturen auf ‘HOPG .ist ohne aufwerd;ae
EinstellmaBnahmen am RTM moghch Mit dem RTM im- Uitrahochvakuum wurden
mit derarligen Spitzen - ebenfalls - Strukturen - auf HOPG dargesteilt _ We:tere
Messungen auf verschiedenen Probenmatenallen stehen noch an, - '
Da sich schnell Verunreinigungen- an den sehr femen Spiizen: ansammeln ist das
Problem des =ransp0rts und der Lagerung noch zu IGsen. Die bisherige Lagerung
erfoigt im Exsikkator: Oxzdschzchten die s:ch auf Wolfram sehr schnell bilden,
stbren ab einer bestsmmten Dacke den Tunneibetneb Es “kann - sogar ‘dazu
kommen, daB3 die Sonde aufgrund emer dlcken 1soherenden Ox:dschlcht an die

Probe sttt und zerstort wurd
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6.Ausblick

Diese Arbeit beschafigt sich nur mit einem von vielen Sondenherstellungs-

verfahren eingehend. Durch das gezielte Verbessern 'ésr slekirolytischen
Sondenpréparéiion und der Emfeiterung um die Giﬂhung der Spitzen im Vakuum
ist es nun moglich, gut brauchbare und é‘eproduzierbare Tunﬂeispitzen:aus
Wolfram herzustellen. Es sind jedoch gewisse Grenzen bei diesem Verfahren
schon erkennbar, So stellt die schnells Oxidbildung auf Wollfram ein Problem dar,
Ginstig ware eine Nachbehandlung der Sonde direkt in der Ulirahochvakuum-
anlage des RTM’s, so daB die Sonde vor ihrer Benutzung nicht mehr mit
Luftsauerstoff in BerUhrung kommt. In diesem Fall wére es auch von Vorteil,
monokristallinen Wolframdraht zu verwenden. Hierbei ist es mdgiich, durch eine
Glbhbehandlung bei 3200K und Anlegen eines elekirischen Feldes reproduzierbar
einatomige Spitzen zu erhalien {6.1]. Eine andere Alternative besteht darin, ein
weniger schneli oxidierendes Material wie Platin-Iridium zu verwenden. Da dieses
Material sehr resistent ist, wird die elekirolyiische Herstellung erschnwert. Es
werden Elekirolyten aus CaCly/HO/HC! bendtigt [2.4]. Durch eine- Gilhbe-
handlung maBten auch hier die zu erwartenden Rickstinde zu 'beseEtE@en sein.
Andere Elekirolyten als Natriumhydroxidlésung und andere Materialien als Wolfram
verhalien sich bei der Elekirolyse erwartungsgemaB anders. Das in Kep.3.2
durchgefiihrte Experiment mit einem Elektrolyten aus NH,CO»/H»>0 bestatigt diese
Aussage. Nicht immer ist das abgefaiiene Stick ais Sonde verwendbar. Im

genannten Experiment war das obere Stlck eindeutig besser geeignet. Aufgrund

dieser Tatsache wére .es nitig, eine zweile Apparatur zu entwickeln, dieebenfalls

auf ‘der “cut-off-Methode” ' basiert, - aber. das obere Stlick des Drahtes. als- Sonde -

vorsient.

AT
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(1) : Gegenelekirode

{2} | isoiierte Kupferzuleitung zur Kontaktierung des Sondendrahies
(3) : Elekirolyt

(4) : Isolationsflussigkeit

(5) : Quecxsubertropren der dle ﬂemble aber ieatenae Verblnaung zwnscnen

- Elektrode (2) und dem Sondendraht herstellt
(6) : Isolierend ummante[te_s_Drahts_tuck_, _das als Sonde genutzt w_e_rden soll

Abb.6.1:Alternativer Aufbau eines ElekiroiysegefiBes

Sofort ‘nach- dem AbreiBen des Drahies an der ausgedinnten Stelle ist der

Stromkreis unterbrochen. An der Sonde (6) findet kein Materialabtrag mehr statt,

so daf3 'die Spitze nicht stumpf wird. Im Gegensatz zur herkdmmiichen Apparatur:

kann hier der obere Teil genutzt werden.

Als Verbessemﬁg der GiGhapparatur kGnnte eine vom Vakuumdruck abhéngige
Aufheizung vorgesehen werden. Der Temperaturanstieg wird, wie auch im
Anhang 8 zu sehen ist, bisher weitgehend vom Betreiber der Anlage vorgegeben.
Hierbei muB stets daraui geachtet werden, daB der Glihdruck nicht zu sehr
ansteigt. Durch eine geeignete Verschaltung von VakuummeBgerdt und Ofen-
:Eec:eiung milidte der Aufhei7vornang zu automatisieren sein. Uies wilrde nicht nur

“Entiasiung des Betreibers beltraaen “sondern “auch einen definierten BRI

.Aufneazvorgang gewanrieisien.

ift
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Anhang 4

Liste der verwendeten Geréie

Vakuumapparatur

Vakuummel3gerate

Rohrofen
Vakuumpumpen

Antriebselektronik der
Turbomolekularpumpe
Ventiisteuergerét
Ofenregelung
Digitalthermometer

Polierapparatur
Personal Computsr
PoliergefaB
Endverstérker
Digitalmuitimeter

Weitere Geréte und Anlagen

Raster- Tunnel-Mikroskop
Oszilloskop
Lichtmikroskop
Kaitlichtquelle

Personal Computer
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Leyboid Penningvac P 411 52

mit erwsitertem MeBbereich: 10-9- 103 mbar
Leybold Combitron CM 330: 10-3- 103 mbar
Heraeus Typ ROK 3/60
Turbomolekularpumpe Pleiffer-Balzers

Typ TPU 170

Drehschieberpumpe Hitachi 160 VP

Pfeiffer TCP 300
Pleiffer TCV 102
Horst HT 30
Greisinger GTH 1200

IBM mit 40 MB- Festplatte und I/O- Karte
konstruiert von H. Lemke iSl, KFA Juiich
kKeonstruiert von K. Fischer, ISI, KFA Jdlich
Keithley DMM 188

* konstruiert von A. Birkner, ISI, KFA Julich -

Hameg HM 203-8, 20 MHz.

Questar QM 100

Schoti KL 1500
IBM-kompatibier AT, 12 MHz Takiirequenz

40 MB- Festplatte und E-VGA-Karte

RhAiterthiehi D 76 €&

NI LIS oot b

Kyocera F-1010 =
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Anhang 5

Dieses Spektrum eatspricht den
Elementen an der Werkstoff-
oberflache. Der Laser verdampfte
Material aus dem Korn und den
Korngrenzen. Die Eindringtiefe
ist kleiner als 1pim.
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Anhang 5

Spektrum der Wolframisotope und der Massen die dariiber licgen. Das 4dquidisiante  Aufireien

der Peaks oberhalb der Massen von Wolfram 148t auf WO, und WCy schlieBen."
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Anhang 7

Bedienungsanlieitung der Glihapperatur -

Cptimale Glihsrgebnisse werden nur bei unbedingter Reinhaliung des Vakuum-
systems einschlieBiich das Quarzgiasrohres errsicht und bei instandhaiiung alier
gichtenden Verbindungen.

Um eine ordnungsgeméBe Temperaturanzeige und Regslung zu gewahrlgisten,
sollten sich beide Thermoelemente in der Mitte des Ofens treffen.

Beladen der Apparatur:

Das gut gereinigte Quarzglasschiffchen wird mit dem Scndenhalter incl. Sonden
beiaden und mit einem Draht an die richtige Steile im Quarzglasrohr geschoben
{siehe auch Temperaturprofil in Anhang 8). AnschlieBend wird das Rohr wieder

verschilossen.

Anfahren der Anlage:

Bevor die Hauptstromversorgung der Apparatur eingeschaltet wird, mufB die
Wasserkiihiung der Turbomolekularpumps in Gang gesetzt werden. Dazu ist das
Magnetventil am Feuchtigksitsrelais zu &ffnen. Nach Einschalien des Feuchtig-
keitsrelais ertbnt ein Signalton, der mit der weiBen Taste geldscht wird.

Die Einstellung der Absperrhéhne ist so vorzunehmen, daB etwa 15i/h durch die
Pumpe flieBen. Nachdem die Haupstromversorgung an der Schukosteckerleiste
eingeschaitet wurde, ieuchtst am Ventilsteuergerét die untere, linke Anzeige

eine Minute iang rot, anschiieBend sine Minute lang grlin und dann wieder rot.
Die unterste, rechie Anzeige leuchtet stéindig grin, falls nicht, so ist die Taste
unten rechis einmal zu betétigen. Als néchstes wird das Combiiron singeschaliet
und die Taste "Pumping Unit” am Pumpsteuergerét TCP 300 betéatigt, womit

der Pumpvorgang begonnen wird. Sobald die Turbomolekularpumpe ihre
Nenndrehzahi erreicht hat, wird das Penningvac eingeschaltet. Der Anlaufvorgang
kann an der Anzeige "Rotation” am Pumpsteuergerét TCP 300 besobachiet werden.
Sobald die Anzeige Il des Penningvac griines Licht anzeigt, was einem Druck von
2x1076 mbar entspricht , kann mit dem Aufheizvorgang begonnen werden. Zum
Gilhen von Woliramsonden ist dazu eine Solltemperatur von 899°C und eine Heiz-
leistung von 80% bis 100% an der Ofenregslung einzustellen. Wahrend des Autheiz-
vorgangs werden Druck und Temperaiur stets becbachtet. Steigt der Druck zu stark
an, ist die Heizleistung zu reduzieren. Es ist unbedingt darauf zu achten, daB der
Druck unter 2x10-6 mbar bleibt { gréne Anzeige il ). Bei Temperaiuren von 200°C bis
4009C kommi es oft zu starkem Druckanstieg. 30% der Heizleistung reichen
schon aus, um diesen Temperaturbereich zu durchfahren. Sobald dis Anzeige x

~an der Ofenregelung griin leuchtet, ist die Endtemperatur von 1030°C + 200C erreicht.

Zur Erhaltung dieser Temperatur sind 75% der Heizleistung -ausreichend.
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Ausschalien der Anlage:

Nach Ablauf der gewiinschien Gliihzsit wird die Ofenregelung abgeschaltet. Die
Anlage benétigt nun etwa 20 Stunden, bis die Temperatur auf 35°C abgesunken
ist. Der Druck solite dann bei 3x10°% mbar + 100% liegen. Als ndchstes wira das
Penningvac und anschlieBend das Pumpsystem durch Betatigen des Schalters
"Pumping Unit” ausgeschaltet. Nach einer Minute wird das Pumpsystem flr eine
Minute vollautomatisch beliifiet. Das Combitron zeigt nun Vollausschlag an und
kann abgeschaliet werden. Das Quarzglasrohr kann jeizt gedfinet und das

Schiffchen entnommen werden. Zuletzt smci dle Hauptstromversorguag uncr das

Feucitigkeitsrelais abzuschalten RIRAR




Anhang 8

MeBprotokoll 1
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Pumpzeit / Rezipientendruck / ‘Temperatur / Heizleistung /
Std.: Min. mbar : °C ' %
0:01 2 xig 4 19 0
0:02 1 xi0 4 17 0
0:03 -1 xio 4 17 G
0:04 8 x10 -5 17 0
0:05 -7 x10 S 17 0
0:10 S 4 xi0 -5 17 0
0:20 2.5x10 17 0
0:30 2 xig-d 17 0
0:40 1.5x10 S 17 0
0:50 - 1.5%x10 -9 17 0
1.00 1 x10 2 17 0
1:20 1 x10 -3 17 0
1:40 8 x10 - 17 100
2:00 4 xip -2 250 100
2:20 5 xi0 350 100
2:40 6 xio 2 400 40
3:00 ~8 x10 -2 550 730
4:00 2 xi0 -5 850 40
5:00 4 x10 -9 850 45
5:30 2 xi0 -5 850 45
8:00 1.5%x10 2 850 45
6:30 1 x10 -2 850 45
7:00 9 xi0 -6 850 0
23:30 2 xi0 6 41 0




Anhang 8

MeBprotokoll 2
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Pumpzeit / | - Rezipientendruck / | - Temperatur/ ~Heizleistung / -
Std.: Min. mbar °C : % :
0:15 4 xio 4 22 S0

0:35 2 x10 -5 22 100

0:50 2 xi06 2 265 - 50

1:10 6 x10 2 385 50

1:50 5 xi0 -0 490 - 40

2:45 3 x10 -2 665 - . 45

3:35 5 x10 - 850 . .45

4:30 2 xi0 S 850 . 45

5:30 1.5x10 - 850 - 45

6:45 i x10 -9 850 45

8:35 8 xio 6 850 0
22:45 2 xi0 -6 43 0

MeBprotokoil 3

Pumpzeit / " Rezipientendruck /. | Temperatur / -Heizleistung /
Std.: Rin, mbar oG %
0:30 i xig S 20 - 30
0:35 1 x10 -5 70 S 40
0:40 1 x10 -5 155 - 40
0:45 2 x10 -9 210 50
0:50 1.5%x10 -5 285 70
1:10 i xi0 -0 500 80
1:3C i xi0- 800 70
2:15 & xio -6 800 70
4:15 4 x10 -6 850 70
4:30 4 xip -6 850 .80
5:00 4 x10 -6 800 80
7:30 4 x10 - 900 o,
23:45 3 xi0 8 35 ¥

]
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Anhang 8

MeBprotokoll 4

Pumpzeit / Rezipientendruck /-] Temperatur /° | - Heizleistung /.
id.: Min. mbar - - °C o % -

xig =2 = 20 . o
xi0 =9 - 20 o] 70
1:30 xi0 -9 = 240 50
1:40 xi0 "9 350 50
1:50 1.5x10 9 = 450 - 60
2:00 | 1 x10 -9 600 - 70
2:30 1.5%x10 @ .~ 700 | 90
2:40 ) 1.5x10 5 900 100
2:50 3 xi0 D 960 80
3:00 4 x10 - 980 80
4:15 i x10 - 960 70

6

3

0:45
i:20

MR wn n

8:00 xi0 -6 960 0
26:30 x10 6 35 0

MeBprotokoli 5

Pumpzeit / | Rezipientendruck / - | Temperatur /- | Heizleistung /
Std.: Min. - mﬂbar e o] %,

0:20 3 x10-9- 21 b 0
0:30 2 x10 9 21 60
0:40 k 2 x10°9 280 | * 80
0:50 2 xt0-5 | a0 ] 0 70
1:00 1 x10 -9 CB520 |0 100
1:10 1xi02 . | 670 | 100
1:20 . 1x162 | 790 | - 100 i
1:30 1.5x10 9 .. 800 | . 100 N
1:40 2 xi0 -9 . e85 85 S
1:45 2 x10 9 000 | 85
2:05 1 xi0 > 1000 85
4 xi0-8 | 1000 | 0
. -

7:00 _ o _ _ - 3
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MeBproickoll 6
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Pumpzeit / Rezipientendruck / .| Temperatur / Heizleistung /-
Std.: Min. mbar °C %

0:00 3 xig © 22 80

0:05 1 x10 -3 145 80

0:10 1.5%10 -3 255 80

0:15 2 x10 -5 3680 - 80

2:35 6 xip -6 950 - ¢ 90

3:15 6 xi0 -8 1030 80

8:30 5 xi0 -6 1030 0

24:15 2 xig -6 46 0

MeBprotokoll 7

Pumpzeit / Rezipientendruck / | Temperatur / Heizleistung /
Std.: Min. mbar °C %
0:45 4 xi0 -6 21 . 80 -
0:50 2 x10 -6 . 205 - 80
0:58 6 x10 © 350 80
1:00 ¢ xi0 € 400 - 60
1:05 4 xip B 445 70
1:23 1 x10 -6 645 < 80
1:30 i xi0 -6 795 - 'BO
2:15 2 xi0 -6 1080 80
3:05 2 x10 - 1030 .80
7:00 i x10 - 1030 -~ .0
22:50 1 x10 -8 50 . | - 0
24:00 1 38 | 0
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MeBprotokoli 8
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Pumpzeit / Rezipientendruck / | Temperatur / Heizleistung /
td.: Min. mbar °C %
10 2 xip -6 24 100
0:15 6 x10 -7 190 70
0:40 1 xi0 -6 500 70
1:00 6 xi0 -7 700 80
1:15 1 xi0 -6 870 100
1:30 2 x10-% 990 100
1:35 2 xi0 -6 1020 80
1:40 2 xip -6 1030 80
2:30 1 x10 -6 1030 80
6:45 1 x10 -6 1030 80

i
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