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1 Einfuhrung

Ziel des Versuchs 508 — STM (Scanning Tunneling Microscope) ist es, die Funktions- und
Arbeitsweise eines Rastertunnelmikroskops zu verfizieren. Im Rahmen des Versuchs soll die
Kalibrierung des STM anhand eines Platingitters mit einem organischen Substrat kontrol-
liert und die Struktur von Graphit untersucht werden. Dazu wird zunéchst anhand einer
Stufenkante auf der Graphitprobe der Netzebenenabstand bestimmt. Schliefdlich soll die Gra-
phitoberfldche auf atomarer Skala sichtbar gemacht und die Gitterkonstante direkt gemessen
werden.

2 Grundlagen

2.1 Tunneleffekt

Um den Tunneleffekt zu erldutern, betrachten wir die in Abbildung 1 dargestellte Poten-
tialbarriere. Das Potential V(x) ist im Bereich II konstant Vy > 0, in den anderen beiden
Bereichen gleich Null (vgl. Abbildung 2). Im Folgenden betrachten wir nur Teilchen mit
Energien unterhalb dieser Barrierenhthe (d.h. 0 < E < Vj).

V) ) P (I

V(x)
Vo Vo
= W\\\/\/\/\
X
—a a -a a x
Abbildung 1: Kastenpotential Abbildung 2: Wellenfunktion beim Tunneleffekt

Was passiert, wenn sich ein Teilchen aus negativer x-Richtung auf die Barriere zubewegt?
Klassisch betrachtet wird es an der Barriere total reflektiert, ein Eindringen in den Bereich II
ist verboten. Die Quantenphysik liefert jedoch ein etwas anderes Ergebnis.

Die zeitunabhédngige Schrodinger-Gleichung fiir den eindimensionalen Fall lautet

n? d?

Tk V(x) +E|y(x) =0 (2.1)

mit der Energie E und Masse m des Teilchens. Die Wellenfunktionen fiir die jeweiligen Bereiche
aus Abbildung 2 ergeben sich zu

Y1 = Aq explikx} + Ay exp{—ikx} (2.2a)
Vi = By expixx} + By exp{—wx} (2.2b)
Y = Cy explikx} (2.20)
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mit
k= % V2mE und = ;1—1 V2m(Vy — E). (2.2d)
Aus den Randbedingung,
f PP dx =1 (2.3)

und den Stetigkeitsbedingungen fiir i und 1’
Yi(=a) = Yu(=a), Yu@ =Ym@), Pi(-a)=yy(-a) sowie i (a) =1y (a), (24)

ergeben sich Relationen zwischen den Koeffizienten A;, A, By, B, und Cj, aus denen die
Transmissionswahrscheinlichkeit T bestimmt werden kann.

Die Transmissionsamplitude S(E) ist definiert tiber das Verhiltnis von transmittierter zur

einfallenden Amplitude:

S(E) = %. (2.5)

Fiir die Transmissionswahrscheinlichkeit erhdlt man

Gy

C P

- 2 _
T=ISEF = |7

und fiir den oben dargestellten Fall eines Kastenpotentials

-1
T = [1 + (1 + %2) sinhZ(ZKa)] (2.7)

mit der Substitution - = (F - E) .

Teilchen der Energie E < V{ haben somit nach Gleichung (2.7) eine Transmissionswahr-
scheinlichkeit, die ungleich Null ist. Dies bedeutet, dass auch Teilchen die Potentialbarriere
tiberwinden kdnnen, deren Energie klassisch betrachtet zu gering ist, um diese zu tiberque-
ren. Dieser quantenphysikalische Effekt wird Tunneleffekt genannt'. Im Grenzfall grofer
Potentialbarrieren, d. h. xa > 1 ldsst sich Gleichung (2.7) anndhern durch

sinh(2xa) = %[exp{Zka} - exp{—21<a}] e~ %exp{ZKa} (2.8)

und fiir die Tunnelwahrscheinlichkeit T folgt:

T ~ L exp {—2ka) = w exp {—L%a \2m(Vy — E)} (2.9)

0

' Die Transmissionswahrscheinlichkeit wird in diesem Zusammenhang auch als Tunnelwahrscheinlichkeit be-
zeichnet.
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2.2 Reale System
2.2.1 WKB-Néaherung fir die Tunnelwahrscheinlichkeit T

Fiir eine Potentialbarriere entsprechend Abbildung 1 ldsst sich die Tunnelwahrscheinlichkeit
exakt berechnen. Ein realer Potentialberg ist in der Regel nicht Rechteckférmig, kann jedoch
durch Rechteckpotentiale angendhert werden (siehe Abbildung 3).

(D

(11) (I1I)

|
§

7.7

Abbildung 3: WKB-Naherung (Potentialannaherung durch Rechteckpotentiale)

Dazu zerlegt man den realen Potentialberg in N Rechteckpotentiale der Breite Ax; und bestimmt
entsprechend Gleichung (2.9) die dazugehorigen Tunnelwahrscheinlichkeiten T;. Fiigt man
diese Faktoren zusammen, so ergibt sich der folgende Zusammenhang:

N N
T~ H T; ~ exp —% Z \2m(V(x;) — E)Ax; b . (2.10)
i=1 i=1

Dieser Zusammenhang (Gleichung (2.10)) geht fiir Ax; — 0 in ein Integral, den sogenannten

Gamowfaktor, iiber:
T =~ exp {—% f \V2m(V(x) — E) dx} . (2.11)
-a

2.2.2 Lokale Zustandsdichte

Das Potential auf beiden Seiten einer Potentialbarriere kann bei realen Systemen unterschiedlich
grof3 sein. Betrachten wir zwei Festkorper, z. B. die Spitze und die Probe bei einem STM, so
sind dort die Elektronen in sogenannten Bandern organisiert. Ndhern wir die Spitze der
Probe an, so wird es nicht dazu kommen, dass ein Tunnelstrom flie3t. Verantwortlich dafiir
sind die nahezu voll besetzten Energiezustiande bis hin zur Fermienergie Er. Es existieren
praktisch keine freien Energiezustdnde in der Spitze, die ein Elektron aus der Probe durch den
Tunnelprozess ,energiegewinnend” einnehmen konnte. Ein Tunnelstrom kann nur flieSen,
wenn ein Elektron von der Probe in die Spitze und gleichzeitig ein Elektron von der Spitze in
die Probe tunnelt. Dieser Tunnelstrom wére aber gleich Null. Durch Anlegen einer Spannung
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Abbildung 4: Realteil der Wellenfunktion und Potentialverlauf

U zwischen Spitze und Probe wird eine einseitige Absenkung der Energieniveaus erreicht,
wodurch Elektronentiberginge ermdoglicht werden (siehe Abbildung 4).

Die Tunnelwahrscheinlichkeit T ist dabei nicht konstant, sondern nimmt exponentiell mit
der Breite d der Barriere ab. Elektronen, die sich in Energiezustanden nahe der Fermienergie
Er befinden, haben eine kleinere Potentialbarriere zu bewéltigen als Elektronen in tieferen
Energiezustanden. Der Tunnelstrom ergibt sich aus der Summation iiber alle Energiezustinde
im Intervall [Er — eU, Ef]:

Ep EF
I~ Y Wa@P = Y ()P exp(-2xd). (2.12)
E,=Ep—el E,=Er—el

Dabei ist zu beachten, dass der Term

K= % 2md (2.13)

fur jeden Energiezustand neu zu bestimmen ist.

Ist die angelegte Spannung zwischen Probe und Spitze hinreichend klein, so beteiligen sich
nur Energieniveaus am Tunnelprozess, die geringfiigig kleiner als die Fermienergie Er sind.
Fiir diese Energieniveaus ldsst sich die so genannt lokale Elektronenzustandsdichte ¢ (LDOS,
Local Density of States) der Probe definieren — diese gibt die Anzahl der Energiezustdnde pro
Energieintervall an:

1 (F )

owB) =1 [ WP, @1y
€ JE-e

mit € = ell. Damit erhédlt man fiir den Tunnelstrom aus Gleichung (2.12) und Gleichung (2.14)

I ~ elp(0,EF) exp {—2xd} (2.15)
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2.3 Das STM

Ein STM ist in der Regel aus drei Komponentengruppen aufgebaut: der Tunneleinheit mit
Probenhalter und Spitze, der Steuer- und Regelelektronik sowie dem Rechner zur Datenerfas-
sung und Bedienung des STM (siehe Abbildung 5). Das Funktionsprinzip des STM besteht
im Abtasten einer elektrisch leitenden Oberfldche mit einer Spitze, die nur wenige Angstrom
voneinander entfernt sind. Zwischen Spitze und Probenhalter wird eine Spannung angelegt.
Der Spalt zwischen Probe und Spitze stellt eine Barriere fiir die Elektronen dar, die klassisch
gesehen uniiberwindbar ist. Im Abschnitt 2.1 haben wir gezeigt, dass quantenphysikalisch
betrachtet eine von Null verschiedene Wahrscheinlichkeit fiir die Elektronen existiert diese
Barriere zu iiberwinden — die so genannte Tunnelwahrscheinlichkeit T. Bedingt durch den
quantenmechanischen Tunneleffekt fliefst ein Tunnelstrom zwischen Probe und Spitze.

Abbildung 5: Schematischer Aufbau eines STM (Richter und Spanier, 2001)

Die Spitze fiir das STM kann aus verschiedenen Metallen durch elektrochemisches Atzen
hergestellt werden. Im Fall von Platin ist es moglich, eine Spitze durch Schneiden unter einem
spitzen Winkel zu erzeugen (siehe Abbildung 6).

wire 411 and cut direction

Flat-nosed
pliers

wire cutter

Abbildung 6: Praparation einer STM-Spitze (Richter und Spanier, 2001)
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Unabhingig vom Herstellungsverfahren sind die Anforderungen an eine Spitze immer die
gleichen, ndmlich ein stabiles Ende, welches moglichst aus wenigen Atomen besteht (idea-
lerweise aus nur einem Atom). Dabei ist es ausreichend, dass die Spitze nur an ihrem Ende
wirklich scharf ist. Die Bewegung der Spitze iiber der Probenoberfliche erfolgt mit Hilfe von
Piezokristallen. Durch Anlegen einer elektrischen Spannung wird die Form der Piezokristalle
verdndert. Die Abtastung der Oberfldche, einer elektrisch leitfdhigen Probe, in der x-y-Ebene
kann auf zwei verschiedene Arten erfolgen. Diese beiden Betriebsmodi sind in Abbildung 7
dargestellt.
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Abbildung 7: STM Betriebsmodi (Wikipedia, 2009)

In dem Constant Height Mode (CHM) wird die Position der Spitze in z-Richtung, also tiber der
Probenoberfliche konstant gehalten, woraus eine hohe Abtastrate resultiert?. Dabei wird der
ortsabhédngige Tunnelstrom aufgezeichnet. Die Voraussetzung fiir diesen Betriebsmodus ist
eine moglichst ebene Probenoberflache im Abtastbereich, da sonst die Spitze zerstort werden
kann, wenn es zum Kontakt von Spitze und Probe kommt.

Der Constant Current Mode (CCM), also der Modus konstanten Tunnelstroms, findet dagegen
Verwendung bei rauen Oberflidchen. Der Regler zeichnet dabei die Topographie der Probeno-
berfldche infolge des konstant zu haltenden Tunnelstroms nach. Die Abtastrate ist bedingt
durch die Regelung des z-Piezo geringer als beim CHM. Das eigentliche Messsignal ist die
Regelspannung des z-Piezo.

2.4 easyScan STM System

Bei dem im Versuch verwendetem STM handelt es sich um ein kommerziell erhéltliches
Gerit. Der Aufbau des STMs ist in Abbildung 8 dargestellt. Die Probe wird magnetisch am
herausnehmbaren Messkopf fixiert, wiahrend die Spitze in einer Halterung am STM montiert
ist. Die Halterung fiir die Spitze wird mit Piezokristallen in drei Raumrichtungen bewegt, dabei
liegen die einzelnen Schritte im Subnanometerbereich. Die Spitze rastert die Probenoberfldache
in parallelen Linien zeilenweise durch hin und her fahren ab. Die Experimente konnen dabei
an Luft und bei Zimmertemperatur durchgefiihrt werden. Die Bedienung erfolgt tiber den PC
mit Hilfe des Programms easyScan.

Die Regelung des STM erfolgt dabei mit Hilfe eines PI-Reglers. Das Regelschema ist in Abbil-
dung 9 dargestellt. Die Aufgabe des PI-Reglers besteht darin, eine bestimmte physikalische

2 Die hohere Abtastrate ist mdglich, da die Regelung des Piezokristalls fiir die z-Achse entféllt.
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Abbildung 8: Skizze des easyScan-STM (Richter und Spanier, 2001)

Grofie X auf einen vorgegebenen Sollwert W zu bringen und dort zu halten. Dazu muss
der Regler in geeigneter Weise dem Einfluss von Stérungen entgegenwirken. Der Regler
beeinflusst die Regelgrofse X mit Hilfe der Stellgrofse Y so, dass die Regelabweichung W — X
moglichst klein wird. Die auf die Strecke einwirkenden Storungen werden formal durch eine
Storgrofie Z dargestellt, die der Stellgrofie additiv {iberlagert ist. Ein solcher Regler ist im
einfachsten Fall ein Verstarker, der die Regelabweichung W — X verstarkt. Wenn die Regelgrofie
X tiber den Sollwert W ansteigt, wird W — X negativ. Dadurch verkleinert sich die Stellgrofie
in verstarktem MafSe. Diese Abnahme wirkt der angenommenen Zunahme der Regelgrofie
entgegen. Es liegt also Gegenkopplung vor. Die im eingeschwungenen Zustand verbleibende
Regelabweichung ist umso kleiner, je hoher die Verstarkung des Reglers ist. Unser Gerét
arbeitet mit einem PI-Regler zur Regelung der Auslenkung des z-Piezos. Ein PI-Regler besteht
aus einem Proportionalverstédrker (linearer Verstdrker) und einem dazu parallel geschalteten
Integrator. Wenn man diese Verstarkung vergrofiert, um eine kleinere Regelabweichung zu

Input-Line Schematics

Y Y

ZOutput Current

Z-AxisPol PGain CtriinputPol
IGain
, Sample
IlU Conv
CtrlinputCorr p
o~ Pl P —~t
ﬁ*»’] J—< } controller 31 ./ N
+ it NG
ZPiezo £2 Slope Setpoint Gap Voltage (=) Gap
‘ \—/ Voltage

Abbildung 9: Regelschema des STM (Richter und Spanier, 2001)
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erhalten, so verschlechtert sich das Einschwingverhalten. Deshalb schaltet man parallel zu
einem P-Regler einen Integrator. Dieser PI-Regler verhilt sich bei tiefen Frequenzen wie ein
Integrator und bei hohen Frequenzen wie ein reiner Proportionalverstarker (ETH Ziirich,
Department of Physics, 2005).

2.5 Atomare Auflésung von Graphit

Das Standardprdparat um atomare Auflésung mit dem STM zu erreichen ist Graphit. Graphit
besteht aus parallel verlaufenden Schichten, die iibereinander liegen. Die Kohlenstoffatome
sind innerhalb einer Schicht in einem Honigwabenmuster angeordnet (Abbildung 10(a)). Zwei
aufeinander folgende Ebenen von Kohlenstoffatomen liegen nicht exakt iibereinander — sie
sind immer derart gegeneinander verschoben, dass eine Hilfte ihrer Atome im Wabenmit-
telpunkt der folgenden Schicht liegt, die andere Halfte jeweils iiber einem Atom. Nur jede
zweite Schicht liegt exakt tibereinander. Hierdurch haben die Atome unterschiedliche lokale
Elektronenzustandsdichten. Atome, denen ein direkter Partner fehlt, haben hohere Elektro-
nenzustandsdichten als diejenigen mit einem direkten Partner (in Abbildung 10(a) sind diese
Atome mit zwei unterschiedlichen Farben dargestellt). Da das STM die lokale Elektronenzu-
standsdichte beobachtet, ldsst sich die Graphitoberfldche als ein regelméfiiges Muster von
hellen und dunklen Erhebungen bzw. Senken darstellen, welches — wie an Abbildung 10(a)
ersichtlich — Rautenform besitzt.

(@) Struktur innerhalb einer Ebene (b) Struktur der Ebenenschichten

Abbildung 10: Struktur von Graphit

Betrachten wir eine einzige Schicht (Abbildung 10(a)), so findet man in der Literatur eine
Gitterkonstante fiir Graphit von a = b = 0,2464 nm — fiir die Gitterkonstante des Gittervektors
senkrecht auf den Ebenen wird ein Wert von ¢ = 0,6711 nm berichtet (Trucano und Chen,
1975). Der Abstand von Schicht zu Schicht entspricht dabei ihrer Halfte, siehe Abbildung 10(b)
— dies liegt darin begriindet, da die Gittervektoren derart definiert sind, dass ein durch die
Gittervektoren aufgespanntes Gitter invariant gegeniiber diskreten Translationen um den
Translationsvektor T = n,a + nyb + ncc ist (Gross und Marx, 2004). D. h., das Gitter muss bei
Translation um einen Translationsvektor T wieder in sich selbst iibergehen. Daher konnen
beim Graphit auch nicht die direkten Verbindungen zwischen zwei Atomen innerhalb einer
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Ebene einen Gittervektor darstellen sondern nur die Verbindung zwischen einem Atom und
dem tiberndchsten Atom im Gitter, vgl. Abbildung 10(a).

Innerhalb der Schichten ist Graphit kovalent gebunden, wéahrend zwischen den Schichten
lediglich van-der-Waals-Bindungen vorliegen. Entlang der Schichtebenen ist Graphit elektrisch
leitfahig. Fiir STM wird meist hochorientierter Graphit verwendet, da dieses polykristalline
Material sehr grofie planparallel liegende Kirstallite besitzt. Neue Schnittebenen lassen sich
durch Abziehen mit Klebeband schnell und einfach préaparieren.

3 Versuchsbeschreibung und -durchfihrung

Der Versuch besteht aus zwei Aufgabenteilen. Zunichst sollte das STM mit einem Gitter mit
bekannter Gitterkonstante kalibriert werden, da die angezeigten Werte fiir x- und y-Achse
nicht korrekt sind. Im zweiten Teil sollen die Gitterkonstanten von Graphit bestimmt werden.

Beim Arbeiten am STM ist zu beachten, dass Proben und STM immer nur mit Handschuhen
beriihrt werden sollen, da diese andernfalls durch Fettablagerungen verschmutzt werden
und die Messung storen. Sind keine guten Aufnahmen zu erzielen oder ist es zum Kontakt
zwischen Probe und Spitze gekommen, so kann es notwendig sein, eine neue Spitze in das
STM einzubauen (siehe Abschnitt 3.1.2). Zusétzlich sind die Arbeitsschritte im ausliegenden
Laborbuch zu dokumentieren.

3.1 Beschreibung einzelner Arbeitsschritte
3.1.1 Probenpréaparation

Das Gitter fiir die Kalibrierung ist bereits fertig und befindet sich auf einem runden Probenhalter
aus Stahl. Dieser kann mit einer Pinzette aus der Schutzverpackung entnommen und auf den
magnetischen Messkopf gesetzt werden.

Fiir die Messungen an Graphit steht ebenfalls eine Graphitprobe bereit, die auf einen runden
Probenhalter aus Stahl befestigt ist — die Rander der Graphitprobe sind mit dem Probenhalter
mittels fliissigem Leitsilber elektrisch verbunden, da der Graphitkristall so orientiert ist, dass
die Ebenen parallel zum Probenhalter ausgerichtet sind und ohne elektrischen Kontakt kein
Tunnelstrom flieffen kénnte. Einzelne Ebenen der Graphitprobe konnen {iiber ein Tesafilmstrei-
fen vom Graphitkristall abgezogen werden. Gute und moglichst ebene Strukturen erhdlt man,
wenn man das Tesa langsam von einer Seite abzieht. Sollte die so erhaltene Schicht schon bei
der Sichtkontrolle keine gute Struktur aufweisen, so konnen mit dem Tesa weitere Ebenen
abgezogen werden.
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3.1.2 Spitzen schneiden

Wie bereits in Abschnitt 2.3 beschrieben, kénnen Spitzen fiir das STM durch ein Reifs-Schneid-
Verfahren selbst hergestellt werden. Hierfiir werden eine Flachzange, ein Seitenschneider
sowie eine Pinzette bendtigt, die vor der Verwendung mit Isopropanol gereinigt werden.
Vom bereitstehenden Pt-Ir-Draht wird ein 5 — 10 mm langes Stiick abgeschnitten und mit
der Flachzange etwa zur Hilfte mit der Flachzange festgehalten. Der Seitenschneider wird
unter sehr spitzen Winkel angesetzt und bei kréftigem Druck des Seitenschneiders der Draht
ruckartig abgerissen (siehe auch Abbildung 6). Mit der Pinzette wird nun der Draht aus der
Flachzange entnommen und in das STM eingebaut, indem man die stumpfe Seite in das kleine
Loch schiebt, welches sich im flachen Bereich der zwei Golddrahte befindet. Zu beachten ist
dabei, dass man die spitze Seite nicht mehr beriihrt. Giinstig ist es, vor dem Schneiden der
ersten Spitze den Einbau der Spitze in das STM mit der alten Spitze einige Male zu tiben.

3.1.3 Annaherung von Probe an STM-Spitze

Der Messkopf mit Probe wird in das STM eingesetzt (vgl. Abbildung 8) und dieser grob
per Hand an die Spitze geschoben, bis das Spiegelbild der Spitze auf der Probe sichtbar
ist. Anschlieflend wird von einem Experimentator das Spiegelbild der Spitze auf der Probe
mit einer Lupe betrachtet, wahrend der andere Experimentator eine feinere Anndherung
mit dem easyScan-Programm durchfiihrt. Hierbei wird der Messkopf durch ein Riittel-Piezo
vor- bzw. zurtickbewegt. Sind sind Spiegelbild und Spitze nahe bekommen, ohne sich dabei
zu beriihren, kann der automatische Anndherungsmodus durch das easyScan-Programm
vorgenommen werden. Dabei sollte der Tunnelstrom etwas niedriger als in den Messungen
gewdhlt werden (I = 0,7nA), um einen Zusammenstofs zwischen Spitze und Probe bei der
automatischen Anndherung zu verhindern. Die LED am STM zeigt den derzeitigen Status des
STM an. Hierbei bedeutet:

orange: nicht angehahert,
grun: angehdhert und bereit fiir die Messung bzw. Messmodus,
rot: Kontakt zwischen Spitze und Probe,

grin-orange blinkend: automatischer Anndhrerungsmodus.

Da nur ein kleiner Bereich der Probe ausgemessen wird, kann bei einer ungiinstigen Stelle,
z. B. bei Defekten auf Probe, der Messkopf etwas gedreht werden, um einen anderen Bereich
auf der Probe mit dem STM auszumessen. Hierzu wird, wie auch bei Wechsel der Probe, der
Messkopf zundchst mit dem easyScan-Programm ein Stiick zurtickzufahren, um eine Kollision
mit der Spitze zu verhindern. Anschlieffend kann der Messkopf etwas gedreht bzw. die Probe
ausgewechselt und wie oben beschrieben wieder angendhert werden.
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3.2 Kalibrierung

Bekannt ist von dem STM, dass die angezeigten Langen der x- und y-Achse im Auswertepro-
gramm nicht korrekt angezeigt werden. Daher musste zunéchst eine Kalibrierungsmessung
durchgefiihrt werden, wobei ein Gitter aus Platin mit einem organischem Substrat verwendet
wurde. Die Kantenldnge dieses Gitters betragt 160 nm. Aus der gemessenen Kantenldnge kann
dann der Kalibrierungsfaktor fiir die nachfolgenden Messungen bestimmt werden.

Die im STM vorhandene Spitze wurde zundchst verwendet. Da das Gitter bereits viele fehlerhaf-
te Stellen aufweifst, wurden insgesamt vier Versuche benétigt, um eine Stelle zu finden, die sich
tiir die Kalibrierungsmessung eignet. Hierfiir wurde das Gitter auf den Messkopf befestigt und
zundchst manuell, anschlieffend automatisch an die Spitze angenéhert (vgl. Abbildung 3.1.3).
Zeigte die Messung eine schlechte Stelle, wurde die Probe zuriickgefahren, etwas gedreht und
wiederum angendhert. Zusitzlich wurde bei einer guten Position versucht, durch Verdnderung
der Messparameter wie die des PI-Reglers eine Verbesserung der Aufnahme zu erreichen.

In Abbildung 11 sind zwei Aufnahmen des Gitters dargestellt. Teilabbildung (a) zeigt eine
Aufnahme an einer ungiinstigen Position — hier ist ein grofieres Loch im Gitter zu erken-
nen, wahrscheinlich hervorgerufen durch einen Zusammenstofy der Probe mit der Spitze.
Teilabbildung (b) zeigt eine giinstige Stelle fiir die Kalibrierungsmessung — hier sind deutlich
die Gitterlinien zu erkennen. Auffillig bei dieser Aufnahme ist das Fehlen einer kompletten
Gitterlinie in diesem Bereich, was jedoch die Kalibrierungsmessung nicht stort und wir diese
Position fiir die Kalibrierungsmessung verwendet haben.

An verschiedenen Positionen wurde anschlieffend mit dem Langenmefstool des Programms
die Kantenldnge bestimmt. Dabei wurde iiber mehrere Kanten n gemessen, um den Fehler

FOwutput[0:128,128] - Plain - TopView ZOutput]0:128,128] - Plain - TopView
Forwar dZcan ForwardZcan

331lmm

i
Z0utput! 3, 92mm

B

BArm A53mm

Arm

K% 331nm

(@) Position mit starkem Gitterdefekt (b) Gute Position fiir die Kalibrierung

Abbildung 11: Aufnahmen des Gitters fir die Kalibrierung
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i | n | Il[nm] | g[nm]
ScanRange:  493nm
1|4 256 64 . .
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’ i| all Resolution: 128 Points/Line
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’ 31903 Rotation: 0,338°
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Tabelle 1: MeBwerte Kanten- Tabelle 2: MeBwerte Tabelle 3: Einstellungen fur die
lange Winkelverzerrung Messung der Kantenlange

zu verringern — siehe Tabelle 1. Die verwendeten Einstellungen, mit der Abbildung 11 (b)
aufgenommen wurde, sind in Tabelle 3 aufgefiihrt.

Zusétzlich wurde mit dem Winkelmef3tool iiberpriift, ob unterschiedliche Skalierungsfaktoren
in x- und y-Richtung vorliegen, was nach Aussage des Betreuers bei diesem Aufbau nicht vor-
liegt. Dies konnte durch unsere Messungen bestitigt werden (siehe Tabelle 2) — die bestimmten
Winkel des Gitters liegen, im Rahmen der Messungenauigkeit, bei 90 °.

Aus den bestimmten Langen [ iiber die Kantenzahl n kann die Kantenldnge tiber ¢ = I/n
bestimmt werden, die berechneten Werte sind mit in Tabelle 1 aufgefiihrt. Als mittlere Kanten-
lange erhdlt man g = (65,0 +2,2) nm — damit folgt fiir den Korrekturfaktor f (mit der bekannten
Kantenldnge ¢’ = 160 nm):

f= % = 2,46 + 0,08 = 2,46 - (1 + 3%)

3.3 Stufenkanten von Graphit

Um die Stufenkanten von Graphit zu bestimmen wurde das Gitter durch eine Graphitprobe
ausgetauscht. Die Graphitprobe wurde vor dem Einbau wie in Abschnitt 3.1.1 beschrieben
prapariert. Anschliefend wurde die Probe in das STM eingebaut und die Anndherung durch-
gefiihrt.

Die in Abbildung 12(a) gezeigte Aufnahme von Graphit mit zwei Stufenkanten konnte bereits
beim zweiten Versuch aufgenommen werden. Durch Auswahl des LineView-Tools konnte
dann an verschiedenen Positionen der Stufenkanten eine Linie {iber dieselbe ausgewéhlt und
angezeigt werden. In diesem LineView-Fenster konnte anschlieflend die Stufenhohe mittels
dem Distanz-Tool bestimmt werden, siehe Abbildung 12(b). Die erhaltenen Werte sind in
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Abbildung 12: Aufnahme von Stufenkanten bei Graphit

Tabelle 4 aufgefiihrt, wobei die Spalte 0 kennzeichnet, ob diese Werte von der oberen (0)
oder unteren (u) Kante bestimmt wurden, die verwendeten Einstellungen sind in Tabelle 5
aufgefiihrt.

Die Messungen i = 6,7,8 zeigen einen wesentlich kleineren Wert fiir die Stufenhthe. Grund
hierfiir konnte eine fehlerhafte Positionierung der Linien beim Distanztool sein - fiir die weitere
Betrachtung wurden diese deshalb nicht berticksichtigt. Somit verbleiben fiir die Bestimmung

i | o | hlnm]
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) © 0’396 Time/Line:  0,16s
. © 0'347 Resolution: 128 Points/Line
" ° 0,382 XSlope: -0,5°
5 © 01298 YSlope: 0°
v ’ Rotation: 0°
6 | u| 0195
GapVoltage: 1V
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SetPoint: 0,995nA
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Tabelle 4: Messwerte der Hohe der Tabelle 5: Einstellungen fir die Messung der
Stufenkante Stufenkantenhdhe
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der Stufenhohe noch sieben Mefswerte, als Mittelwert erhilt man:
h = (0,34 + 0,04) nm (3.1)

Wie aus Abbildung 10(b) ersichtlich ist die bestimmte Stufenkante der Abstand zwischen zwei
Graphitschichten. Die Gitterkonstante ist per Definition der Abstand, nachdem der Kristall
in sich selbst tibergeht — dies erfolgt beim Graphit jedoch erst nach zwei Schichten, so dass
die Stufenkantenhohe gerade der halben Gitterkonstante ¢ entspricht. Man erhilt fiir die
Gitterkonstante c somit einen Wert von

¢ =20 = (0,68 +0,08)nm = 0,68nm - (1 + 12%)

Vergleich mit dem Literaturwert von ¢ = 0,6711 nm (Trucano und Chen, 1975) zeigt, dass die

Gitterkonstante mit diesem Verfahren gut bestimmt werden kann und iibereinstimmen?.

Anzumerken sei noch, dass in z-Richtung keine Kalibrierung vorgenommen werden mufste,
da in dieser Richtung die korrekten Werte angezeigt werden.

3.4 Bestimmung der Gitterkonstanten von Graphit

Entsprechende Aufnahmen mit atomarer Auflésung zu erhalten gestaltete sich bei uns schwie-
rig. An den ersten beiden gewihlten Messpositionen erhielt wird keine guten Bilder auf
atomarer Skala, hier waren vermehrt Streifen zu erkennen, die auf einen Defekt der Spit-
ze hindeuteten. Daher wurde die Spitze wie in Abschnitt 3.1.2 beschrieben ausgewechselt.
Das nachfolgende Bild zeigte Doppelstreifen, die beim Abrastern der Flache sich mit der
Rasterrichtung unterschiedlich darstellten. Dies deutet darauf hin, das die Spitze zu lang ist
und hierdurch Eigenschwingungen der Spitze zu diesem Effekt fiihrten. Die Spitze wurde
ausgebaut und etwas gekiirzt.

Danach wurden mehrfach Versuche vorgenommen, eine Anndherung der Probe an die Spitze
durchzufiihren, die nicht erfolgreich verliefen. Im Folgenden wurde die Spitze mehrfach erneu-
ert, die Graphitprobe prédpariert und immer wieder versucht, die Probe anzundhern. Es zeigt
sich, das teilweise die Anndherung des Messkopfes durch die elektronische Anndherung nicht
stattfand — diese erfolgte teilweise nur dann, wenn man die elektronische Anndherung manuell
schnell durchfiihrte. Versucht wurde auch, ob dies an einer Verunreinigung des Messkopfes
liegt — dieser wurde mit Isopropanol gereinigt, um mogliche Fettablagerungen zu entfernen,
die ein Vorschieben des Messkopfes durch den Riittelpiezo behindern. Nach weiteren mehrfa-
chen Versuchen gelang dann die Anndherung (bei einer Schrittweite fiir den automatischen
Modus von 90%), jedoch war das Bild stark verrauscht. Die Graphitprobe wurde noch einmal
neu prapariert und eine neue Spitze angefertigt. Nach mehrfachen Anndherungsversuchen
konnten dann die in Abschnitt 13 dargestellten Aufnahmen gemacht werden. Hierfiir mufite,
um diese atomare Auflosung zu erhalten, die Scanzeit wesentlich kleiner gewahlt werden.

Zu erkennen ist ein rautenféormiges Muster von hellen Punkten, dies sind die Kohlenstoffa-
tome in der obersten Graphitgitterebene, die keinen Partner in der zweiten Ebene besitzten

3 Ohne Streichung der drei Messwerte i = 6,7,8 erhalt man ki = (0,30 + 0,07) nm und damit ¢ = (0,60 + 0,14) nm,
wobei dieser Wert innerhalb des Toleranzbereiches ebenfalls mit dem Literaturwert Gbereinstimmt.
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Abbildung 13: Aufnahmen von Graphit fir die Bestimmung der Gitterkonstanten a

(vgl. Abschnitt 2.5 und Abbildung 10(a)). Fiir die Bestimmung der Gitterkonstanten 2 wurde
nur die erste Aufnahme (Abbildung 13(a)) verwendet, da hier die Struktur deutlicher zu
erkennen ist als bei Abbildung 13(b). Mit dem Langenmefitool wurde nun an verschiedenen
Stellen die Distanzen zwischen den hellen Punkten bestimmt, wobei jeweils iiber zwei oder
drei Kanten die Lange bestimmt wurde. Die erhaltenen Messwerte sind in Tabelle 6 aufgefiihrt,
die verwendeten Einstellungen, mit denen beide Aufnahmen durchgefiihrt wurden, sind in

Tabelle 7 festgehalten.

I[nm] | g[nm]

0,296 | 0,1480
0,283 | 0,1415
0439 | 0,1463
0,430 | 0,1433
0,238 | 0,1190
0,246 | 0,1230
0,282 | 0,1410
0,249 | 0,1245

N O G B WO R~
N DN N DN WO WO DN NS

Tabelle 6: MeBwerte zur Graphitgit-

terkonstanten

ScanRange: 0,969 nm
Time/Line: 0,0688 s
Resolution: 128 Points/Line

XSlope: -0,5°
YSlope: 0°
Rotation: 0°

GapVoltage: 1V
SetPoint: 0,995nA
[-Gain: 10
P-Gain: 10

Tabelle 7: Einstellungen fir die Messung der
Graphitgitterkonstanten
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Aus den bestimmten Langen [ iiber die Kantenzahl n kann die Kantenldnge tiber ¢ = [/n
bestimmt werden, die berechneten Werte sind mit in Tabelle 6 aufgefiihrt. Als mittlere Kan-
tenldnge erhdlt man § = (0,136 + 0,012) nm — mit dem in Abschnitt 3.2 bestimmten Kalibrie-
rungsfaktor f = 2,46 + 0,08 erhilt man fiir die Gitterkonstante in der Ebene (Gitterkonstante g,
vgl. Abbildung 10(a)):

’ a= f . g_‘ = (0,33 + 0,03) nm = 0’33nm . (1 + 90/0)

Dieser Wert weicht nun deutlich vom Literaturwert fiir die Gitterkonstante a ab (0,2464 nm bei
Trucano und Chen (1975)). Betrachtet man die Abbildung 13, so fdllt auf, dass die hellen Punkte
nicht scharf sind, so dass hier bereits bei der Langenbestimmung zwischen zwei dieser hellen
Punkte grofiere Fehler bei der Langenbestimmung entstehen konnen — hier ist zu vermuten,
das die Langen immer etwas zu lang bestimmt wurden und den grofiten negativen Einflufd
auf die Genauigkeit darstellt. Eine zusétzliche Fehlerquelle ist die verwendete Auflosung, die
nur ~ 0,02 nm betragt (unter Beriicksichtigung des Korrekturfaktors).

4 Fazit

Der Versuch STM zeigte, das man auch ohne grofsem technischen Aufwand — d. h. ohne die
Notwendigkeit, die Messungen im Vakuum durchzufiihren oder Gerit und Probe auf kryogene
Temperaturen zu kiihlen — bereits Strukturen darstellen kann, die im Subnanometerbereich
— also atomare Strukturen — liegen. Demgegentiiber zeigten sich Probleme bei der Versuchs-
durchfiihrung, die zunichst nicht offensichtlich und auch nicht erwartet waren. Die Eruierung
dieses Problems — das Nichtvorschieben des Messkopfes durch den Riittelpiezo — benotigte
mit die langste Zeit im ganzen Versuchsablauf und zeigte mogliche Probleme, die auch bei
verhéltnisméaflig einfachen Aufbauten entstehen konnen.

Fiir Graphit konnten im Rahmen dieses Versuches die beiden Gitterkonstanten a = b =
(0,33 £ 0,03) nm und c = (0,68 + 0,08) nm bestimmt werden, wobei der zweite Wert (c) sehr gut
mit dem Literaturwert tibereinstimmt, der erste (1) eine starkere Abweichung aufweifst und
zu grof$ bestimmt wurde.
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